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Uber die orientierte Aufwachsung (Epitaxie)
von Polyacrylnitril
auf den Spaltflichen von KCl und NaCl

In fritheren Mitteilungen wurde iiber die orientierte
Aufwachsung von Polyédthylen auf NaCl* und von Nylon 6
{Polyamid der e-Aminocapronsiure) auf KCI? berichtet.
Die erstere Aufwachsung wurde auf lichtmikroskopischem
Wege gefunden und von FiscHeEr mit Hilfe des Elektro-
nenmikroskops aufgeklarts. Der Nachweis der letzteren,
deren elektronenmikroskopische Untersuchung vor dem
Abschluss steht, gelang nach einem neu entwickelten
«Abdruckverfahren», bei dem eine Kristallgitterfliche als
Matrize fiir einen Abdruckfilm aus dem hochmolekularen
Stoff wirkt. Die Filmoberfliche wird dann mit geeigneten
Gastsubstanzen auf Orientierung untersucht.

Wihrend es sich bei Polydthylen und Nylon 6 um gut
kristallisierende hochmolekulare Stoffe handelt, zeigt das
Réntgendiagramm von Polyacrylnitril nur zwei diffuse
Sicheln auf dem Aquator und keine auf dem Meridian.
Uber die Identititsperiode lings der Molekiilachse ist
daher noch nichts bekannt.

Die Priifung des Polyacrylnitrils auf Orientierungsver-
mogen an Kristallflichen erschien daher von besonderem
Interesse.

Nach dem oben erwdhnten Abdruckverfahren gelang
es ohne weiteres durch Aufbringen einer Losung von Poly-
acrylnitril in Dimethylformamid auf (100) von KCI und
NaCl bei 125-135°C einen Film zu erhalten, auf dessen
Oberflaiche nach dem Abldsen des Trigerkristalls mit
Wasser die nadelférmigen Kristéllchen von aufgedampf-
tem Pentachlorphenol in orientierter Anordnung erschie-
nen, und zwar vorzugsweise mit der Nadellingsachse pa-
rallel den Flichendiagonalen (Fig.); stellenweise wurde
auch zusitziich eine Orientierung parallel den Flichen-
kanten beobachtet.

Die elektronenmikroskopische Aufklirung dieser Orien-
tierung ist in Angriff genommen,

Orientierte Aufwachsung von Pentachlorphenol auf einem Abdruck-
film aus Polyacrylnitril. Abdruck von (100} NaCl.
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Summary

Oriented overgrowth of pentachlorophenol was obtained
on a film of polyacrylnitril produced in contact with (100}
of KCl and NaCl.
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Zur Umsetzung von 3o-Hydroxy-5f-Steroiden
mit Blei(IV)-acetat

Im Rahmen von Untersuchungen tiber das Verhalten
verschiedener Alkohole gegeniiber der Einwirkung von
Blei{IV)-acetat! wurden in der vorliegenden Arbeit 3«-
Hydroxy-58-Steroide mit diesem Reagens umgesetzt.
Nach der Behandlung von 3a-Hydroxy-11-keto-20,20-
athylendioxy-58-pregnan (2, C,3;H;04)% mit Blei(IV)-
acetat in Benzol liess sich aus dem anfallenden Reaktions-
gemisch in 71prozentiger Ausbeute eine Verbindung der
Zusammensetzung C,,H,,0, isolieren, deren Struktur 3
durch Entketalisierung zum bekannten Diketo-Ather 42
bewiesen wurde4. 3a-Hydroxy-20,20-4thylendioxy-4%11-
5B-pregnen (8, C,3H;,04), hergestellt durch partielle Ace-
tylierung der Dihydroxy-Verbindung 5% zum Hydroxy-
acetat 6, darauffolgende Wasserabspaltung zum ungesit-
tigten Acetat 7 und Verseifung desselben, lieferte unter
gleichen Reaktionsbedingungen eine Verbindung C,;H;,O,
in 18prozentiger Ausbeute. Die Struktur 9 dieses Produk-
tes folgt aus dessen Uberfiithrung mit Lithiumaluminium-
hydrid in den Alkohol 10, der auch aus dem Keto-dther 3
durch Behandlung mit Natriumborhydrid erhéltlich ist.
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