
dammung lassen sich durch Sandwichaufbau herstellen, wobei fiir 
die AuBenschalen vorwiegend Stahlblech, fur  dir Kernseliicht sowir 
als Oberfliiehensehutz der Bleche und als Verbindung zwischrn bc- 
naehbarten Elementen writgehend Kunststoffr vcrwrndrt wrrdrn. 
Hohc Schalldammung kombiniert mit groller Bie~ewellendlnipIun:: 
(Drbhnfreiheit) liil)t sieh crzielen, wenn als Kcrnschichten drr 
Sandwichplatten stark verlustbrhaftrte wrichr Kunststoffr vrr -  
wendet worden. 

G.  L A N G B E I N ,  Darmstadt: Einige Antreudungeii der dieldi-  
lrisehen Melhode bei der Untersuchung von Iiunstsloffen. 

Vortr. berichtete Uber Untersuehungcn der Zeitabhiingigkeit der  
dielektrisehen Daten bei chemisehen und physikalischcn Prozessen. 
Es wurde gezeigt, wic die Methode bei dcrartiprn Untrrsuchunxrn 
mit Erfolg angewendet werden kann: 
1. Durch die Messung der Erniedrigung der Dielektrizititskon- 

stante von Polyithylenterephthalat laat  sieh Einblick in defisrn 
Kristallisationskinetik gewinnen. 

2. Durch die Messuhg der Erhohung des Verlustfaktor-Srbcn- 
maximums kann die Erhohung drr Hydrox~lgrupyen-Konzeli- 
tration beim thermischen Abbau van PolyLthylentrrrphthalat 
nacbgewiesen werden. 

3. Durch die Messung der Versehiebung drr  Temperaturlagr des 
Verlustfaktor-Hauptmaximums von Poly%tbylentrrrpbthalat , 
lLBt sich die Kondensation der Substanz verfolgen. 

4. Die Messung der Versehiebung des Verlustfaktor-H;iuptmaxi- 
niunis gestattet die Verfolgung der Aushlrtung van Epoxyhnr- 
Zen. 

5. Der Nachweis der Feuchtigkeitsaufnahrne von Kunststoffrn ist 
ein weiteres Beispiel fur die Anwendung tlrr Mrthodr. 

G.  S C H R E Y E R ,  Darmstadt: Vercrrbeilung con Kuit.sls/offriz 
fiir Zwecke der Optik.  

Kunststoffe wie Allyldiglykolcarbonat, Polyrnethylmethacry- 
lat, Polystyrol, Polyesterharze, Polyvinylalkohol usw. werden 
heute zur Anfertigung von Linsen, Prismen, Spiegeln, Heugungs- 
gittern, Polarisatoren und anderen optischen Gegenstlnden ver- 
wendat. Aus dem Vergleich der physikalisehrn Eigenschaftcn klas- 
siseher Optik-Werkstoffe mit' denen der Kunststoffe crgibt sich, 
dall die heutk vorhandenen organischen Stoffe noeh n i c h t  fur dir 
Verwendung in der Prazisionsmikro- und Photooptik brauchbar 
sind. Sic lassen sich jedoch in der .,Gebrauehsoptik" verwcnden. 

So kann man mit Hilfe spczieller Polymerisationsverfahren aus 
Allyldiglykolcarbonat stoBsichere, hoehabriebfeste, leichtc Lin- 
sen, insbesondere Brillenglaser, von beliebiger Form herstellen. 
Dies wird dureh die genaue Kenntnis des Polymerisationsablaufcs 
und der damit  zusammenhangenden Sehrunipfung errnoglicbt. 

Grofle Fortschritte wurden in der Herstellung von Presnel-Lin- 
sen von nahezu beliebiger Gr6l)e erzielt. Hier wurden Verfahren 
entwickelt, nach denen sich solehe zur gleichmiDigen Ausleueh- 
tung groBer Fliichen dienende Linsen durch spangebendr Bearbci- 
tung sowie im Prage-, SpritzguB- und Aufgull-Abzugsverfahren aus 
Polymethylmethacrylat und Polystyrol herstellen lassen. Durrh 
Vorberechnung der SpritzguBform oder durch geeignete Verarbei- 
tungsbedingungen laBt sich der Formsehwund weitgehend kompen- 
sieren, so dall sich Gegenstande von grofier Formgcnauigkeit her- 
stellen lassen. Da  mit hoher Auswurfzahl in Mehrfachformen gr- 
spritzt wird, ergibt sieh cine rationelle, die klassisehcn Mrthoden 
soiiiit weit iibertreffende Herstellungsteehnik. 

Kunststoff-Beugungsgitter aus Polyesterharzen lassen sieh in 
groUen Stiickzahlen gewinnen. Solche Gittcr sind hochwertige Ko- 
pien von sog. .,Gclatine-Master-Gittern", welche van den :rritzt.cn, 
klassischcn Urgittern abgenommen werden. 

Aus dichroitisch eingefarbten Kunststoff-Folien, z. N. solchrn 
aus Polyvinylalkohol, kann man jetzt extrem grollflachigr Polari- 
satoren heratellen, welche sich fiir den ultravioletten, sirhtbarrn 
und infrar t ten Spektralbereich eignen. 

Operativ entfernte Augenlinsen lassen sich durch solehe aus Po- 
lymethylmethaerylat ersetzen. Aus diescm werden aullrrdem Haft-  
schalen, die ein vollwertiger Brillenersatz sind, hergrstellt. 

I\ 'R 4781 

GDCh-Ortsverband Mainz- Wiesbaden 
.m ia mi 1961 

R.  S U H R M A  N N ,  Hannover: Eleklronische Wechselairliung 
zwischen cheniisorbierlen Benzol-Molelceln und reinen Melnllober- 
Pachen. 

An eincr Metalloberfliiehe adsorbisrte Molekelri untrrlir~grti dell1 

lCinfluld des elektrisehen Oberflachenfeldes an tler Grrnae Metall- 
Vakuum. Dieser Einflufi fuhrt erstens zur Polarisation drr Mole- 
keln und zweitens zur Beanspruchung der Metallelektronen. Dcr 
erste EIfekt BuDert sieh in einer Abnahnir oder Zunahnir der 

I 
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I.:lcktronenaustrittsarbeit eo.@ ( e o  Elementarladung. @ Eleklro- 
nrn-Austrittspotential), der letztere in ciner Widerstandsan- 
drrung AR, falls das Adsorbens als durchsichtigcr Film im Ultra- 
IInchvakuuni aufgedanlpft wurde. 

Bei dr r  Chrmisorption von Benzol-Xolekeln an Fe-, Xi-, Cu-, 
Zn-, Pd- und Ag-Filnirn bei 9 0 ° K  ist A @ < O  und A R z O .  Aus 
AH. = f (n) (n - Zahl der  adsorbicrtrn Molrkcln pro emZ der geome- 
trisehrn Oberfllclie F )  vermag man die Zahl n,.,., der Molckeln bei 
rnonuniolekularrr Besetzung zu entnehmen. Aus nIn. F und dem 
Oberfliiehrnbrdarf rinrr Bcnzol-Molokel den Rauhigkeitsfaktor f 
tles Films. Er  ist  bei den einzelnen Metallrn etwas vrrschieden und 
liegt zwischen 1,s  und 2,s (Zn) .  

Die Abnalinie A@,,, von @ bei nionomolckularer Besetzung cr- 
gibt das bei der  Chemisorption induziertc Dipolnioment p. der 
Renzol-Molekel. Es IiPngt linear vom Austrittspotential @,, der 
unbcsetzten Metallobcrflichr a b  und liegt bei Fe, Ni, Cu, Pd  und 
Ag zwisehen 1 und 1,8 Debye, also zwischen dern dcr freien HCI- 
und dem der freien H,O-Molekel. 

Zwischen ARm/R1,,  und A@.,,, oder a0 besteht kcin dirrkter 
Zusaninienhang. Dagegrn brsteht ein Zusanimenhang zwischen 
AR,,,/RIn, also der Beanspruchung der Metallelektronen bei der 
Adsorption der Molekeln und der Diehte drr Elektronen-Energie- 
zustsndc am Fermi-Niveau der betreffenden Metalle. 

Die chemisehe Beeinflussung der adsorbierten Molekcln durc h 
.die katalysiercnde Metalloberfliehe, also die Loekerung drr Bin- 
dungen in der Molekel sollte sowohl mit p. als auch mit der Reein- 
flussung drr Mrtallrlrktronrn in Zusammenhang stehrn. 

[VB 4801 

GDCh-Ortrverband Marburg-L. 
ant 5. Mtii 1961 

P R .  H E l  A', drna:  ubsr  die Iioitiplerehei~iie subsliluierler 
Aii~inoalliohole. 

In Fortsetzung drr Arbciteti mit W. Beersleeher, li. Sehmeisser 
und R.  (:oldmnnJt gelang es zu zeigen, dal) die N-Alkylamino- 
athanolc (Aminole) nicht nur mit Kupfer(I1)- und Zinkhalogeni- 
den zweikernige Komplexe MC,X,(OC,H,XR,)~ bilden, sondern 
dies auch init Kupfer(I1)-salzen o r g a n i s c h e r  Siiuren tun, wo nur 
0-Atome fur die Verbruekung zur Verfugung stehen (W. L u d a i g ) .  
Die gleichgewichtsmLBig reversible Auflosung zu Tetraminkom- 
plexen [Me(NR,C,II,OH),]X, wird sterisch nicht nur bei R = 
CH,C,H,,sondern such be iR= CH,C,H,, uud = C,H,, vcrhindert. 
Nur bei N-Monoalkylarninolen bleibt der Hindrrungseffekt auch 
fur diese Reste aus. 

Analoge Zweikernkomplexe entstehen auch init R,N(CH,),OH. 
1)erselbe Komplextyp konnte beim Nickel rrstmalig mit dcm Di- 
athylaminothio%thanol (C2H,),NC,H,.SH rcalisiert werden (It'. 
Rillersdorf). 

Fur H,CHNCzH40H wurde die Tendenz zur Zweiriihligkrit 
auch nacbgewiesen dureh Umsatz mit cis-[Co(en),X,]X unter Bil- 
dung dcs cis-[Co(en),(OC,H,NHCH,IX,. Raumlich wird das aber 
schon beim ubergangzum (CH,),NC,H,OH verhindert ( H .  Werner) .  

Notwendig fur die Zweikernkomplexbildung ist die N-Alkylie- 
rung, was, sieh auch bei den C-phenylierten Aminolen bestatigte. 
Beim (C2H5),N -CH( C,H,)CH,OH gclangerstmaligdic Darstellung 
entspr. Kobalt( 11)-Zweikernkomplexc. Die schwarzgriinen Chloro- 
und Bromo-Kupfcrkomplexe X,Cu, {OCH(C,H,)CH,N(C,H5)z}s 
waren &erraschcnderweise diamagnrtiseh, was beim 
HOCH,CH(C,Hs)N(C,H5), nur fur den gleichfarbigen Bromo- 
komplcx zutraf, wahrend die hier hellgrune Chloroverbindung den 
Cu( 11)-Paramagnetismus aufweist (Pr. Meier) .  Erklarungsmog- 
lichkeiten fur den 1)iamagnetismus bat  der Vergleich mit dem 
Kupfcraeetat, dessen Analogie mit dem Chrom(I1)-acetat sehlico- 
lich auch zur Darstellung entspr. Chrom(I1)-Zweikernkomplexe 
lX,Cr,( OC,H,NR,),1 van NiehtelektrolSteharakter fuhrte (K. M i -  
cheli) .  [VB 4751 

GDCh-Ortsverband Frei burg-Siid baden 
a m  13. Mai 1961 in FrelburglBrsg. 

E. A .  B L O  C H ,  Keuhausen am Rheinfall/Schweiz: G'eccinncotg 
und Reinigung con G a l l i u m  

Gallium ist writ verbreitet, kommt aber nirgends in groUer Kon- 
zrntration vor. Seine wirtschaItlichc Gewinnung ist daher nur dort 
moglich, wo sich das Gallium bei der Verarbeitung grollcr Mengrn 
Erz fiir die Gcwinnung cines anderen Metalles in Rdekstandrn 
oder Kreislauflaugen anreiehert. Besonders gdnstig liegen die Ver- 
Iialtnisse bri dcr Verarbeitung von Bauxit zu Tonrrde, wo sich das 
Gallium i n  den Nntriutrialurriinatlaugrn drr Tiinrrdefabriken bi.; 
%u Il,lS g/l ;inrck!hert. 

Alle imnier wieder aufgrgriffenen Versuahr aur tlirekten clektro- 
lytisehcn Abseheidung des Gal l ium aus den Na-Aluminatlaugen 
hatten Iehlgesehlagen, bis 1955 de l a  Brelique cntdeekte, daR die 
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direkte Elcktrolyse gelingt, wcnn dic Abscheidung bei 50°C an 
einer bewegten Hg-Kathode mit einer Stromdichte von nur 
0,5 A/dm2 ausgcfuhrt wird. Das Gallium wirdim Quecksilbcr ange- 
reichert bis zu einem Gehalt von etwa l %, worauf es niit NaOH 
in Losung gebraeht und aus der Na-Gallat-Losung in eincr zweiten 
I~lcktrolyse als Metal1 ahgeschieden wird. 

Fiir dio Rrinigung wird dils Gallium erncut in NaOH in Liisunq 
gcbracht, die Liisung zur Ahschciduug von Suliwortiietallcti iuil 
NiC1,- und Na,S-Liisung behandelt und die Elektrolyse wiedcr- 
holt. Das Gallium selbst kann durch Behandlung rnit Sauerstoff 

bei 500 "C particll oxydiert werdcn, wobei sicli die Verunrcinigun- 
gcn in den Oxydhauten sammeln und rnit diesen abgetrennt wer- 
den konnon. Durch Aushcizen des Galliums im Vakuum konncn 
eine Reihe von fliichtigen Verunrciniguugen wic Zn, Hg und Mg 
entfcrnt werden. Zum SchluD wird cine mehrfach wiederholte 
fraktionierte Kristallisation vorgenommen, worauf schlielllich ein 
Gallium init weniger als y, Verunrci~ii~ungen whalten wirrl. 
I h w n  (;alliuiti int von gcn0g:andcr Iteinheit, U I U  f u r  tlic lialblciler- 
technik, z. U.  Iiir die Herutellung von GaAs Vcrwendung zu finden. 

i [VB 4741 

Rundschau 

uber die Entdeekung von Element 103, Lawrencium, berichten 
A. Ghiorso, T.Sikkeland, A. E.  Larsh und R.  M. Satimer. Bei Be- 
schul? von 3 mg Californium einer Isotopenzusammensetzunp von 
3,3% 248Cf, 32,8% z50Gf, 12,3% 251Gf und 50,8% 252Cf, das auf 
einer Nickelfolie aufplattiert war, mit 10B undllB-Ionon treten u.a. 
folgendc Rcaktionen auf : 

'8:Cf B, 4 n) 257103 

2?5,$f c i B ,  5 n) '57103 

Die gebildeten Atomc von Element 103 werden durch Rucksto0 
frei. Sie wurden auf einem beweglichen Band aufgefangen und der 
a-Impulsanalyse unterworfen. Eine a-Aktivittit von 8,6 MeV mit 
einer Halbwertszeit von 8 jr 2 sec wird dem Element 103 zuge- 
schrieben. Fur das neue Element schlagen die Autoren den Namen 
Lawrencium vor, zu Ehren des 1958 verstorbenen Direktors des 
Radiation Laboratory, Ernest 0. Lawrence. (Report UCRL-9645, 
University of California Lawrence Radiation Laboratory, Berkeley, 
10. April 1961). -W. (Rd 770)  

Americium(1V)-hydroxyd haben R .  A. Pennenaan, J .  S .  Coleman 
und T .  ZC. Reenan dargestellt. Frisch geftilltes Am(OH), (5 mg) 
wurde rnit 2,5 mlO,2 M NaOH und 0,2 M NaOCl 30 min auf dem 
Wasserbad erhitzt. Das anfanglich rosafarbene Am( OH), wird 
dann zu schwarzbraunem Am( OH), oxydiert. Durch mehrfaches 
Nachbehandeln des Niederschlages mit frischem NaOH-NaOC1- 
Gemisch kann praktisch das gesamte Ams+ zu Am4+ oxydiert 
werden. Wichtig ist die Gegenwart von freiem NaOH neben dem 
NaOCl. In  SBuren ist Am(OH), Ibslich, desgl. in Komplexhildnern. 
In H,SO,, HNO, und HClO, geht Am(OH), als Am4+ in Losung, 
dieses disproportioniert jedoch sofort zu Ama+ + Am6+. Das gebil- 
dete Amsf reagiert sofort weiter rnit noch vorhandenem Am*+ zu 
Am3+ + Am6+. (J. Inorgan. nucl. Chem. 17, 135 [1961]). -W. 

(Rd 748) 

Phosphortriamid-boran, (H,N),P-BH, (I)  erhielten G. Kodama 
und R. W. Parry BUS Phosphortrifluorid-boran und Ammoniak in 
Ather bei tiefer Temperatur. Die P-B-Bindung wird nicht angc- 
griffen. I ist eine in Ather, fliissigem Ammoniak und Chloroform 
liisliche, weille, kristalline Substanz. In  reinem Zustand ist es an 
trockener Luft stabil. (J. inorg. nucl. Chem. 17, 125 [1961]). -KO. 

( R d  745) 

,,Mptyah-slloxazolldine" (I) entstehen nach C. L. Frue, G.  E .  
Vogal und J .  A. Hall &US Trialkoxy-silanen und Triathanolamin. 
Beiepiele: Z = H, F p  253-256 "C; Z = CHI, F p  123-125 OC, Kp,, 
174 "C; 2 = OC,H,, Fp 100-102 "C, Kp, 180 'C. Das Si-Atom ist 
pentakoordiniert, da  Stiokstoff eine transannulare Bindung zum 

Silicium ausbildet. Dies wirdidurch die geringe Basizitat des N- 
Atoms und besonders durch die langsam verlaufende Neutrali- 
sation mit HClO, aowie spektroskopiseh bewiesen. (J. Amer. chem. 
SOC. 83, 996 [1961]). -KO. (Rd 704) 

KPlinmsilylKSiH, stellten M .  A. Ring und D.  M .  Rilter aus Silan 
und Kalium bzw. Natrium-Kalium-Legierung oder &us Disilan und 
Kaliumhydrid dar. Nach Abdampfen des Losungsmittels (Glykol- 
dimethylather) im Vakuum hinterbleiben farblose, kubische Kri- 
stalle von KSiH, (NaC1-Typ, a, = 7,15 A). Aus Kalium und Disilan 
entstand ebenfalls KSiH, neben wenig KSi,H, sowie Silan. Yit 

Methylchlorid reagiert KSiH, quantitativ zu Hethylsilan; mit Tri- 
deuterosilylbromid entstand in komplizicrter Reaktion ein Ge- 
misch verschiedener Deuterodisilane, darunter nur 4 % des erwar- 
tcten H3Si-SiD,. (J. Amer. chem. Soc.  83, 802 [196l]). -KO. 

( R d  747)  

Lanthrn- und Cerdijodid wurden von J .  D. Corbett, L. F. Druding 
und C. B. Lindahl hergcstellt. Beim Zusammenschmelzen von 
Lanthan(II1)-jodid mit Lanthan-Drehspanen im Wolframtiegel 
unter sorgfiltigem AusschluD von Fenchtigkeit entsteht blau- 
schwarzes LaJ, (Fp  820 "C). Auf die gleiche Weise ltillt sich CeJ, 
darstellen, das bei 799 "C im Gleichgewioht rnit geschmolzcnem 
Ce-Metal1 und einer Schmelze der Zusammensetzung CeJ, o9 steht. 
Die beiden Dijodide zeigen mctallische Leitfiihigkeit. Demnaeh 
diirfte in den Verbindungen das positiv dreiwertige Metallion 
neben freien Elektronen vorliegen, etwa gemal? den Formeln 
La3+e-(J-), und Ce*+e-(J-),. (J. inorgan. nucl. Chem. 17, 1 7 6  
[1961]). -W. ( R d  7 49) 

Bis-(S.~'-dipyridyi)-benroi-ehrom(I)-jodid (I) und die entspre- 
chende Diphenylverbindung (11) stellte M. Tsutsui BUS Phenyl- 
magnesiumbromid, CrCI, und XY-Dipyridyl (Molverhaltnis 2: l :  2) 
dar. Pyrolyse ergab Benzol bzw. Biphenyl. Die Moglichkeit einer 

I :  
11: 

R = H  
R = C,H, 

i 
x-Bindung zwischen eincm aromatischen Ring und einem vier 
Stickstoff-Liganden tragenden Metallatom ist vor allem im Hin- 
blick auf Naturstoffe wie Metalloporphyrine oder Vitamin B,, 
interessant. (139. Meeting Amer. chem. Soc. 1961, 29 M, El). -KO. 

(Rd 701) 

Mallannlytisehe Bestimmungen Uber die Ermittlung der Pulfer- 
kapazitiit machen es moglich, wie J .  Gliekstein und B. Hunter mit- 
teilen, auch dann Gemische von schwachen Sauren oder Basen zu 
analysieren, wenn die Ermittlung der einzelnen Titrationsend- 
punkte auf Schwierigkeiten stofit. Wenn man den pn-Wert als 
Funktion des verbrauchtcn Volumens Q an MaBfliissigkeit auf- 
genommen hat, erhalt man durch Bildung der Quotienten dQ/dp, 
die Pufferkapazitat. Trggt man nun dQ/dp, gegen den PR auf, 
so erhalt man eine Kurve, die jeweils beim pK-Wert einer titrierten 
schwachen Saure bzw. Base ein Maximum aufweist. Die Hohe des 
Maximums ist der Konzentration des titrierten Stoffes proportional 
und kann deshalb zu seiner quantitativen Bestimmung verwendet 
herden. D a  die Messung beim pK-Wert, also nach Neutralisation 
der Halfte des zu titrierenden Stoffes im Maximum der Puffer- 
kapazitat vorgenommen wird, ist der etorende EinfluO von Stoffcn 
mit anderen pK-Werten kleiner als wenn zur Mengenbestimmung 
der Titrationsendpunkt benutzt wird. Experimentell arbeitet man 
so, daD die Menge AQ bestimmt wird, die ein bestimmtes A ~ H  ver- 
ursacht. Der Untersehied zwischen AQ/Apa und dQ/dpH ist nur 
gering, wenn APH etwa gleich 0,l gewahlt wird. (139. Meeting 
Amcr. chcm. SOC. Mar2 1961, 6B 18). -Bd. (Rd 735) 

Spuren yon Sohwefel in hochreinem Selen bestimmte M. Miya-  
ntoto. Die Probe wird durch Salpeterstiure oxydiert und auf eine 
Anioncnaustauscher-Saule gegeben. Selenige S%ure wird durch 
0,l n HCl eluiert, anschliellend eluiert man Sulfat mit 1 n HCl. Man 
behandelt dic Losung mit einer Bariumchromat-Suspension und 
bestimmt freigcsetztes Chromat spektralphotometrisch rnit Di- 
phenylcarbazid. Bis 0,5 ppm Schwefel lassen sich erfassen. (Japan 
Analyst 10, 211 [1961]). -KO. ( R d  746) 
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