Die Synthese des Ecdysons (/), des Hiutungshormons der
Insekten, gelang U. Kerb, P. Hocks, R. Wiechert, A. Furlen-
meier, A. Fiirst, A. Langemann und G. Waldvogel sowie auf
einem anderen Wege J. B. Siddall, A. D. Cross und J. H.
Fried, die ihre Ergebnisse nur drei Tage spiter zur Veroffent-
lichung einreichten. Die erste Synthese geht von 3,3-Athylen-
dioxy-AS-bis-norcholensiure-methylester aus, der in vielen
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teilweise stereospezifisch gelenkten Stufen in (1) iibergefiihrt
wurde. Siddall, Cross und Fried erhielten das Ecdyson aus
14o-Hydroxy-28, 38-isopropylidendioxy-6-0x0-22, 23-bis-nor-
5B-chol-7-ensdure-methylester in einer ebenfalls vielstufigen
Synthese. / Tetrahedron Letters 1966, 1387 und J. Amer.
chem. Soc. 88, 862 (1966) / —KTr. [Rd 481]
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Die Aufgabe der metallkundlichen Analyse ist es, durch che-
misch-analytische Untersuchungen den Gefiigeaufbau hete-
rogener Legierungen aufzukliren. Ein neues Buch (iber dieses
Gebiet aus der Feder Kochs ist besonders zu begriifen, ist
doch sein Name mit den Fortschritten der metallkundlichen
Analyse aufs engste verbunden. Die Fortschritte sollen je-
doch nicht dariiber hinwegtiuschen, daf3, wie der Verfasser
betont, die metallkundliche Analyse auch heute noch in den
Anfingen steckt.

Den Hauptabschnitten des Buches, die sich mit der Isolie-
rung, der Anreicherung und Trennung sowie der Bestimmung
der isolierten Gefiigebestandteile befassen, ist ein ausfiithr-
liches Kapitel iiber die elektrochemischen Grundlagen bei der
elektrolytischen Zerlegung von Eisenlegierungen vorange-
stellt, das der dominierenden Bedeutung dieser Methode
Rechnung trigt. Bei simtlichen behandelten Arbeitsverfah-
ren, sei es die Rontgen-Strukturanalyse, die Isolierung nach
einem Lackabdruckverfahren, die emissionsspektrochemische
Analyse oder die chemische Trennung eines aus mehreren
Phasen bestehenden Isolates, werden die wesentlichen Grund-
lagen der Verfahren kurz, aber klar aufgezeigt, wird die Eig-
nung fiir die vorliegende Aufgabe kritisch beleuchtet und er-
leichtern ausfiihrliche Arbeitsvorschriften die Durchfithrung.
Der modernen Methode der rontgenspektrochemischen Mi-
kroanalyse mit einer Elektronenstrahl-Mikrosonde ist leider
nur ein kurzes Kapitel gewidmet, doch sind die wenigen Bei-
spiele so ausgewihlt, daf der Leser die Bedeutung einer
Mikrosonde fiir seine speziellen Arbeiten beurteilen kann. Im
Kapitel ,,Charakteristische Eigenschaften der isolierten Ge-
fiigebestandteile* und in den ,,Eigenschaftstafeln** sind auf
fast 200 Seiten die wichtigsten Ausscheidungen und Ein-
schliisse in Eisenlegierungen und in einigen Nichteisenlegie-
rungen besprochen. Die meisten von ihnen werden durch Zu-
standsschaubilder interpretiert. Diec Eigenschaftstafeln ent-
halten neben einigen physikalischen Daten umfangreiche
kristallographische Angaben und Debye-Scherrer-Diagramme
in Originalgréfe, die in vielen Fillen die Indizierung eigener
Diagramme durch einfaches Anlegen ermoglichen.

SchlieBlich sei erwihnt, daf es dem Verfasser gelungen ist,
die Vermittlung eines umfassenden Wissens mit einer guten
Lesbarkeit des Buches zu vereinen. H. de Laffolic [NB 475
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Steroid Spektrenatlas (in deutscher u. englischer Sprache).
Von W. Neudert u. H. Ropke. Springer-Verlag, Berlin-
Heidelberg-New York 1965. 1. Aufl., VII1, 471 S., 36 Abb.,
1111 Spektrenbilder, Ganzl. DM 144,—.

Der vorliegende Atlas charakterisiert 900 Steroide durch ihre
IR- und UV-Spektren, Schmelzpunkte und spezifischen
Drehungen. Von 95 Substanzen werden zusitzlich NMR-
Spektren abgebildet und von einigen Verbindungen auch die
Dipolmomente angegeben. Diese und weitere physikalische
Methoden zur Charakterisierung von Steroiden werden be-
schrieben und detaillierte Hinweise fiir die Anfertigung einer
Steroid-Sichtlochkartei gegeben. Der gesamte Textteil und
alle Erlduterungen sind deutsch und englisch gehalten.

Es fillt auf, daB das Material im wesentlichen aus Steroid-
hormonen, pharmazeutischen Steroidprdparaten und Vor-
stufen zu deren Synthese besteht. Vergeblich sucht man ein
Beispiel fiir Steroidalkaloide, Cardenolide oder Bufadieno-
lide, und es wird auch keine natiirliche Gallensdure ange-
filhrt. Auch die Auswahl der chromophoren Systeme ist
nicht so vollstindig wie man es von einem anspruchsvollen
Buch dieser Art erwarten méchte (es fehlen z. B. 15-Ketone,
9(11)-En-12-ketone). Dafiir findet man fiir die beschriebenen
Typen (170 im IR- und 101 im UV-Teil) reichhaltige An-
gaben iiber Bandenzuordnungen und vor allem auch iiber
die geringen, aber signifikanten Verschiebungen durch zu-
sitzliche Substituenten. Gerade diese Angaben sind von be-
sonderem Wert bei Strukturaufklirungen. Bei den UV-
Spektren wird neben ¢ in jedem Falle noch die Halbwerts-
breite angegeben. Dies ist besonders bei schmalen Banden
sehr wichtig. Leider vermiflt man aber den Hinweis, daB
sowohl £ als auch die Halbwertsbreite abhingig von der
Spaltbreite sind, ihr Produkt dagegen kaum.

Die NMR-Spektren wurden mit einem 40-MHz-Gerit auf-
genommen und zeigen dementsprechend nicht die Giite, die
man seit den letzten Jahren gewohnt ist. In der zugehoérigen
Tabelle sind daher auch nur chemische Verschiebungen,
kaum dagegen Spin-Spin-Aufspaltungen niher beschrieben.
Reich an Tabellen und praktischen Hinweisen ist dagegen
der sehr wertvolle Teil iiber Dipolmomente von Steroiden.
Bei Anwesenheit mehrerer polarer Gruppen wird das ge-
fundene Dipolmoment jeweils mit dem berechneten ver-
glichen und daraus eine Aussage tiber die Konformation ver-
sucht. Bei konjugierten 3-Ketonen wurde dabei allerdings nur
die Twistform und eine der beiden moglichen Halbsessel-
Formen des Ringes A diskutiert. Eine Zusammenfassung
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dieser Art stellt ein Novum auf dem Steroidgebiet dar und
wird manchen zur Ausfithrung von Dipolmomentmessungen
anregen.

Zu jedem Kapitel wird eine theoretische Einfithrung in die
Methodik gegeben. Diese Einfiihrung l48t jedoch des 6fteren
zu wiinschen iibrig. So wird mehrmals Konfiguration mit
Konformation verwechselt, und in der sonst sehr iibersicht-
lichen Zuordnungstafel fiir IR-Banden werden die Chromo-
phore nur mit den Ordnungsziffern bezeichnet. Im UV-Teil
wird erwihnt, daB polare Losungsmittel meist eine batho-
chrome Verschiebung der Banden bewirken, ohne darauf hin-
zuweisen, dafl fiir die n »w*-Banden gerade das Gegenteil
gilt. Erstaunlicherweise werden die Woodwardschen Regeln
fir Diene und ungesittigte Ketone nur in einem kurzen Satz
fliichtig erwdhnt und dann noch filschlicherweise auf die
langwelligste UV-Bande bezogen, obwohl sie bei Enonen nur
fiir die kurzwelligen K-Banden gelten. Im NMR-Teil, der
urspriinglich englisch geschrieben worden ist, finden sich
mehrere inkorrekte Ubersetzungen (,,integrale” Werte an
Stelle von ganzzahlig, Feldkonstanz von 10-8 Gauss anstatt
Homogenitdt von 1:108 usw.), und es wird z.B. behauptet,
daB eine Ketogruppe die Lage der benachbarten CH,-
Gruppe auBer bei 11-Ketonen nicht beeinflut. Der an-
gegebene Bereich fiir das 12-Methylen-Signal der letzteren
gilt im iibrigen nicht allgemein, sondern nur fiir Verbindun-
gen mit einer sauerstoffreichen Seitenkette. Weitbereichs-
kopplungen werden fiir s-Bindungen verneint, Hinweise auf
die Regel von Shoolery oder die Karplus-Gleichung vermift
man ebenso wie solche auf die Ziircherschen Tabellen iiber
die Lage der Methylsignale oder die Typen der Spin-Spin-
Aufspaltungen.

Der Zusammenhang zwischen spezifischer Drehung und
Konfiguration wird als zu komplex angesehen; basierend auf
Arbeiten von Klyne und Barton (nicht, wie angegeben,
Djerassi) konnten aber viele Konfigurationen mit Hilfe der
Methode der molekularen Drehungsdifferenzen (die ebenso
wie der Begriff der Molrotation nicht erwidhnt wird) bestimmt
werden.

Als ungewdhnlich wurde empfunden, dafl praktisch keinerlei
Literatur zitiert wird, weder zusammenfassende Artikel oder
Handbiicher noch Originalarbeiten. Es wird dem Benutzer
des Atlas daher sehr erschwert, Vergleiche mit Daten aus
anderen Laboratorien anzustellen.

Hitten diese und einige andere Unstimmigkeiten vermieden
werden konnen, so wire dieser Atlas auch gleichzeitig eine
sehr gute Einfiihrung in die Methoden der ,,instrumentellen
Analyse* gewesen. Diese Kritik am Textteil soll aber nicht
den groBen Wert des in den Tabellen und Abbildungen mit
groBer Sorgfalt zusammengetragenen umfangreichen Tat-
sachenmaterials und der daraus abgeleiteten Regeln fiir den
Steroidchemiker schmilern. Die Ausstattung des Buches und
die Wiedergabe der Abbildungen sind ausgezeichnet, wie es
bei diesem Preis, der einer weiten Verbreitung leider sehr
hinderlich sein diirfte, aber nicht anders zu erwarten war.

G. Snatzke [NB 453]

Analytical Chemistry of Rutheninm. Von T. D. Avtokratova.
Reihe:,,Analytical Chemistry of Elements*‘. Akademie der
Wissenschaften der UdSSR, Moskau 1962. Englische
Ubersetzung: Israel Program for Scientific Translations,
Jerusalem 1963. 224 S., 36 Abb., 54 Tab. und 13 Analysen-
schemata. ca. DM 58.—.

Das vorliegende Buch ist als erstes aus einer neuen russischen
Monographienreihe {ibersetzt worden. In einem einleitenden
Kapitel wird iiber Vorkommen, Eigenschaften und Anwen-
dung des Metalls und seiner Verbindungen berichtet. (Bei
der Anwendung fehlen die Schreibfederspitzen.) Kapitel 2
behandelt auf 20 Seiten den qualitativen Nachweis. Hier
freut sich der Fachmann besonders iiber die Tabelle der
Farbreaktionen organischer Reagentien mit Angabe der
Nachweisgrenzen sowie die Tabelle der Mikronachweisreak-
tionen, wobei auch die Reaktionen der anderen fiinf Platin-
metalle aufgefiihrt sind. In Kapitel 3 werden die Bestim-
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mungsmethoden des Rutheniums, geordnet nach Gravime-
trie, MaBanalyse, Potentiometrie und Spektralphotometrie
beschrieben. Elektrochemische Methoden einschlieBlich Po-
larographie, UV- und Réntgenspektralanalyse sowie radio-
chemische Methoden vervollstindigen diesen reichhaltigen
Abschnitt.

Kapitel 4 enthilt die Trennungsmethoden; hier wurde den
Destillationsmethoden des Tetroxids besonders breiter Raum
gegdnnt. Im 5. Kapitel wird iiber die Rutheniumbestimmung
in Rohstoffen, Konzentraten, im Osmiridium, in Schlim-
men, Schlacken usw. berichtet. 13 Trennungsschemata er-
ginzen den Text. Ein Anhang behandelt Rutheniumfluoride
und die Darstellung einiger Rutheniumverbindungen.

Das Literaturverzeichnis von 784 Nummern scheint liicken-
los alle einschligigen Arbeiten bis 1960 zu erfassen. Die Aus-
wertung kénnte in einigen Fillen kritischer sein. Auler den
Analysenmethoden sind in diesem Werk viele nicht analyti-
sche Informationen iiber die Chemie des Rutheniums unter-
gebracht. Ein etwas knappes Register erschwert den Zugang
zu der Stoffiille. Die Interessenten der Platinchemie und
Kernchemie werden diese Monographie erfreut begriilen.

H.-L. Grube [NB 476a]

Analytical Chemistry of Molybdenum. Von A. I. Busev. Reihe:
,,Analytical Chemistry of Elements*‘. Akademie der Wis-
senschaften der UdSSR, Moskau 1962. Englische Uber-
setzung: lIsrael Program for Scientific Translations, Jeru-
salem 1964. 1. Aafl., VI, 247 S., 5 Tab., mehrere Abb.,
ca. DM 58.—.

Dieses Buch entstand als Teil des Vorhabens des Institutes

fiir Geochemie und Analytische Chemie der Akademie der

Wissenschaften in Moskau, eine etwa 50-bdndige Serie unter

dem Titel ,,Analytische Chemie der Elemente** herauszuge-

ben. Diese Arbeiten folgen einem allen Binden gemeinsamen

Aufbau im Hinblick auf Inhalt und Art der Darstellung.

Die Monographie wird eingeleitet von einer Besprechung der

Eigenschaften des Molybdéins und seiner Verbindungen, ge-

folgt von einer Beschreibung der chemischen Reaktionen,

welche fiir die Analyse des Metalles von Bedeutung sind.

Physikalische, physikochemische und chemische Analysen-

methoden und ihre Anwendung auf die Bestimmung des

Molybdins in Erzen, Halbfabrikaten und Endprodukten

(Metall, Oxide, Salze, Verbindungen) werden ausfiihrlich be-

handelt.

Die Darstellung wird dadurch wertvoll, daB sie besonders auf

die Bedeutung der einzelnen Verfahren fiir die Praxis hin-

weist und sich damit iiber kritiklose Sammelwerke hinaus-
hebt. Der Analytiker wird dem Buch viele wertvolle Hinweise

entnehmen kénnen. H. Braun  [NB 476b]

Chemische Verinderungen von Stoffen durch energiereiche
Strahlung. Von E. Rexer und L. Wuckel. VEB Deutscher
Verlag fiir Grundstoffindustrie, Leipzig 1965. 1. Auflage,
275 S., 74 Abb., 78 Tab., geb. ca. DM 32.—.

Das vorliegende Werk iiber Strahlenchemie zeigt die iibliche
Schwiche der meisten seiner Vorginger, indem es zwar eine
Fiille von Material iiber das Verhalten von Stoffen unter dem
EinfluB ionisierender Strahlung referiert, die Frage nach dem
Warum jedoch in der Regel offen 1iBt. Daran dndern auch
nichts die vielen Reaktionsfolgen, deren Zwangsldufigkeit
sich dem Leser schon deshalb nicht erschlieBt, weil Einzel-
heiten iiber Experimente und Untersuchungsmethoden feh-
len. Behandelt wurden Gase, Wasser und willrige Losungen,
organische Verbindungen und Polymere.

Recht ungliicklich présentiert sich die Einleitung iiber die

Grundlagen der Strahlenchemie. Kinetik, Massenspektro-

metrie, Elektronenspinresonanz, angeregte Molekiile und

dgl. werden allenfalls beildufig erwihnt. Dieser Teil enthiilt
bei einer oft verschwommenen Ausdrucksweise erhebliche

Mingel und Irrtiimer, z. B.: 1 Curie wird als die Aktivitit

von 1 g Ra im Gleichgewicht mit seinen Zerfallsprodukten

angesehen (S. 33), die Leistung ciner Kobaltquelle ist falsch
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