Valin wurden als Racemate eingesetzt. Alle Peptide wurden nach
dem Azid-Verfahren gewonnen.

Peptid (13 FpeC | ZEeptd
TYeGly «ooviiean... +76,5 | 201 —
GIU-TYr ..o, +27,3 191 185
Tyr-Glu vvovvvvvnnnn.. +22.0 156,243 104
Gly-Tyr-Gly .......... +24,0 242 i —
Gly-Tyr-Ala .......... + 5,7 | 231 162
Gly-Tyr-Ser-H,0 ...... Po221 193
Gly-Tyr-Val .......... i 216 —
Gly-Tyr-Glu-2H,0 — 1,95 213 —
Gly-Tyr-Asp*H,O ..... + 9,5 190 104-107
Glu-Tyr-Ala-H,0 . ...... +22,1 160 125-128
Tyr-Gly-Glu ... Z-peptid-dibenzylester: Fp 126 °C

Tabelle 2

Partialhydrolyse von Fibroint). Aus einem Partial-
hydrolysat (12n HCI, 37°C, 96 h) wurden an der Kohlesiule
12,6 % vom Gesamt-N adsorbiert. Diese Menge wurde durch
Amberlite-Sdulen (IR—4 B und IRC--50) in eine neutrale (8,0 %),
basische (0,4) und eine saure Fraktion (2,59%) zerlegt. In der
neutralen Kohlefraktion wurden Gly-Tyr-Gly, Gly-Tyr-Ala und
Ser(Gly,Tyr), in der sauren Fraktion (Glu,Tyr) erstmalig fest-
gestellt und mit den synthetischen Peptiden verglichen. Besté-
tigt wurde das Vorliegen von Gly-Tyr und Tyr-Gly. Noch nicht
aufgeklirt sind weitere 12 Peptide dieser Fraktion. In der neu-
tralen, nicht an Kohle adsorbierbaren Hauptfraktion (68 % vom
Gesamt-N) wurden in Ubereinstimmung mit anderen Autoren
Gly-Ala, Ala-Gly, Ser-Gly, Gly-Ala-Gly, Ala-Gly-Ala und Ser-
Gly-Ala gefunden und die Konstitution u. a. durch Vergleich mit
den synthetisechen Peptiden geklirt. [VB 757]

(Eingeg. am 16. Januar 1956)

Kolloquium im Institut fiir Farbenchemie
der Universitit Basel
am 20, Januar 1956

H. ZAHON, Heidelberg: Oligomere vom Perlon-, Nylon- und
Terylene-Typ.

Perlontyp?®). Die Konstitution der cyclischen Amide der
e-Amino-capronsiure 146t sich dadurch ermitteln, dafl man sie in
die leicht zu charakterisierenden cyclischen sekundiren Amine
iberfithrt. Das in Tetrahydrofuran suspendierte cyelische Di-
amid der e-Amino-capronsidure wurde mit Lithiumalanat zu 1,8-
Diaza-cyclotetradecan (I), Fp 72 °C, reduziert. Dargestellt wur-
den einige Bis-Derivate; so das Acetyl- (Fp 110°C), Benzoyl-

4y H. Zuber u. H. Zahn, unverofientl.
5) H. Spoor, Diplomarbeit, Heidelberg 1955.

Rundschavu

(Fp 137°C), Methyl- (Fp 44°C), Benzyl- (Fp 76°C), Nitroso-
(Fp 56°C), Dinitrophenyl-Derivat (Fp 253 °C), Absorpt.-Max.
385 mp. Technischer wallriger Extrakt von Polycaprolactam
wurde zu einem Gemisch von eyclischen Aminen reduziert, aus
dem 1,8,15,22-Tetraaza-cyclooctacosan (II) (Fp 60°C) isoliert
wurde (Tetrapikrat: Fp 201 °C, Tetra-dinitrophenyl-Derivat: Fp
157 °C). Die Rintgenuntersuchung (Langperiode bei 17,9, starke
Reflexe bei 4,1 und 4,7 A spricht fiir eine gestreckte Form des
Rings im Kristall. )

Nylon-Typ®). Es lassen sich drei polymer-homologe lineare
Reihen formulieren (B= —HN(CH,)y)NH—; A=—0C(CH,),C0—-):
Diamine H(B—A);B-H, Dicarbonsiuren HOA(B—A),OH und
Aminosduren H(B—A),OH. Die Verbindungen mit n = 1—3 wur-
den synthetisiert und durch IR-Spektrum, Debyeogramm und
Kratky-Rontgenogramm (Langperioden in A) charakterisiert (vgl.
Tabelle 1); ferner durch wvan Slyke-N-Bestimmungen, poten-
tiometrische Titration, Molgewichte.

I Diamine | Dicarbon- Dicarbonséure- Amino-
n | sduren adthylester sduren
. Fp°C A  Fp°C A Fp°C A Fp °C
1 141 22 197 20 116 32 190
2 230 38 205 33 18t 417 208
3 241 56 231 65 | 212 . 60
Tabelle 1

Die cyelischen Oligamide (B-—A); (III) und (B—A), (IV) wur-
den aus Nylon durch Extraktion mit Ather oder besser Wasser in
Ausbeuten von 0,4 und 0,3 % isoliert. III (Fp 253°C) ist in kal-
tem Wasser leicht 1oslich, liefert bei Reduktion I. IV (Fp 245 °C)
ist in kaltemn Wasser schwer lgslich und ergibt bei Reduktion II.

Terylene. Diole HG{T—G),H (G = —0:CHyCHyO0—; T =
—0C-CgH,CO—)") wurden mit Terephthalsiure-benzylester-chlo-
rid (Fp 28°C) zu Benzylestern von Dicarbonsiuren umgesetzt
und diese mit Pd-Tierkohle (150~170°C, 135 atm) zu freien Di-
carbonsiuren hydrierts).

H;C,0(T—G), T-OCH,

n 1 2 3 4 5

Fp °C 141 176 201 220 235

Langperiode 27 A 38 A 50 A — —
Tabelle 2

Die freien Oxysiduren HO(T—G),H, n = 1 (Fp 175°C) und
n =2 (Fp 216 °C) wurden aus Terephthalsiure-benzylglykolester
(Fp 65°C) dureh Hydrieren und Verseifen bzw. durch Konden-
sation von n = 1 bei 190 °C erhalten. [VB 758]

o (Eingeg. am 16. Januar 1956)

8y H. Zahn, W. Lauer, P. Miré u. F. Schmidt, unverdffentl., vgl.
H. Zahn, P. Rathgeber u. W. Lauer, diese Ztschr, 66, 301 [1954].

7y H. Zahn u. R. Krzikalla, diese Ztschr. 57, 108 [1955].

8) H. Zahn, R. Krzikalla u. B. Seidel, unvergifentl.

Verfahren zur Isolierung von Plutonium aus Uran, das mit Neu-
tronen bestrahlt wurde, lassen sich nach J. Rydberg und L. 6.
Sillén in einzelne Arbeitsstufen aufteilen. Voraussetzung fiir die Ab-
trennung des Pu und U voneinander und von sonstigen Zerfallspro-
dukten ist die Anwendung geeigneter Redoxprozesse, die zu Lésun-
gen mit Pu(VI) 4+ U(VI), Pu(IV) + U(VI), Pu(II) + U(VI),
Pu(III) 4 U(IV)fithren konnen. Siesind tabellarisch zusammenge-
falit, ebenso wie die wichtigsten auf Pu bzw. U der genannten Wertig-
keitsstufen anwendbaren Verfahren (Extraktion, Fallung, Ionen-
austausch) zur Trennung voneinander und von anderen Elemen-
ten. Durch Kombination einzelner Arbeitsstufen werden Flief-
bilder hergestellt, die schematisch verschiedene Arbeitsginge zur
Igolierung von Pu wiedergeben. (Acta Chem. Seand. 9, 1241
[1955]). —Bd. (Rd 16)

Der Nachweis kleinster Mengen von elementarem Schwefel ge-
lingt nach F. Feigl und C. Stark durch Reduktion mit gesehmol-
zenem Benzoin in einem Mikrorohrechen bei 150 °C. Der ent-
stehende Schwefelwasserstoff bildet auf feuchtem Bleiacetat-
Papier, welches die Offnung des Rdhrchens verschlieBt, einen
dunklen Fleck. Noch 0,5 y Schwefel konnen so erfalit werden.
Selen stort diesen Nachweis auch in groSem Uberschufll nicht.
(Analytic. Chem. 27, 1838 [1955]). —Pe. (Rd 25)

Pyrrolidin-dithiocarbaminat zur Bestimmung von Gallium schla-
gen W. Geilmann, H. Bode und E. Kunkel vor. Das Verfahren ist
auch bei Anwesenheit kleinerer Mengen Aluminiums anwendbar.
Man arbeitet bei py 83—4,5. In stirker sauren Losungen wird
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Pyrrolidin-dithiocarbaminat zersetzt, oberhalb py5 nimmt die
Loslichkeit der Ga-Verbindung stark zu. Gallium-Mengen < 0,2 mg
werden dureh Triibungsmessung bestimmt, groflere durch Wigung
der bei 110—120°C getrockneten Verbindung (C;HgNS,),-Ga.
Der Faktor zur Umrechnung auf Ga ist 0,13713, auf Ga,O,
0,14642, Die gravimetrisehe Bestimmung des Ga mit Pyrrolidin-
dithiocarbaminat ist der mit 5,7-Dibrom-8-oxychinolin hinsicht-
lich Genauigkeit und Unempfindliehkeit gegeniiber Variationen
der Fallungsbedingungen, besonders hinsiehtlich des Reagensiiber-
schusses, iiberlegen. Da das Reagens auch mit einer grofien Zahl
anderer Kationen reagiert, ist gewohnlich eine Abtrennung dieser
Stoffe vom Ga erforderlich, die durch Kombination von Schwefel-
wasserstoff-Fillung in saurer Loésung, Ather-Extraktion aus 5,5
bis 6 n salzsaurer Losung und Extraktion stérender Elemente bei
pg 8—9 mit CCly oder CHCl, gelingt. Ein allgemeines Arbeits-
verfahren zur Bestimmung kleiner Ga-Gehalte in Mineralien und
technischen Produkten wird beschrieben; Stérungsmaoglichkeiten
und ihre Beseitigung eingehend diskutiert. (Z. analyt. Chem. 148,
161 [1955]). —Bd. (Rd 18)

Eigenschaften heiBgepreSter Bornitrid-Korper beschreibt . M.
Taylor. Die elfenbeinfarbene Masse besitzt einen Gehalt an Bor-
nitrid (I) von etwa 97 % (Rest: B,0;, Al,0,, 8i0, und C) und eine
Dichte von rd. 2,1; Hirte 2 (Mohssche Skala); Subl.-pkt. 3000 °C.
Chemische Stabilitat: Resistent gegen Cl, und Luft bis 700 °C.
Zersetzung durch geschmolzenes NaOH; Festigkeitsverluste in
sicdendem H,0 bis 70 % nach 7 Tagen, dabei jedoch keine An-
derungen in den Dimensionen. Konz. H,80, und H,PO, haben
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