
A.  N E  U M A N N ,  Karlsruhe: Methoden der seZbstt6tigeti Abgasana- mende Gerate zu schaffen. Vortr. schildert ein neuee Gerat, das die 
Z yse. paramagnetischen Eigenschaften des Sauerstoffes zu seiner Bestimmung 

Die selbsttatige Abgasanalyse a n  Glassehmelzofen krankte bisher an beniitzt. Das Abgas wird durch ein inhoinogcnes magnetisches Feld i n  
der Schwierigkeit, da0 es zwar zuverlassige Gerate zur Messung von der Umgcbung eines IIeizdrahtes gefiihrt. Ilierdurch wird der Sauerstoff 
CO, und CO gibt, dall fur die Beurteilung des Sehmelzverlaufs im Glas- in Zirkulation versetzt. J e  stiirker der so erzeugte ,,magnetische Wiyd'. 
ofen aber die Kenntnis des Sauers tof f -Gehal tes  der Ofenatmosphare ist, um so starker wird der Heizdraht abgekiihlt. Die so eintretende An- 
bzw. der Abgaae von primarer Bedeutung ist. derung des Widerstandes gestattet, den Sauerstoff-Gehalt des Abgases 

Es sind also zuverl~ssig arbeitende automatische sauerstoff-bestim- zu mesaen. K .  [VB 2941 

R u n d s c h a u  
Das Verfahren zur Herstellung sehr reinen Urans fur den ersten fran- 

zosisehen Pile besehreiben Ch. Eichner, B. Goldschmidt und P .  Vertes. 
Gereinigtee Urandioxyd wird rnit 40proz. FluDsaure in  Urantetrafluorid 
tibergefiihrt, das dann mittels Calciummetall reduziert wird. Auf die 
Reinheit des Calciums ist besonders zu achten. Man gewinnt es durch 
Umsetzung von Calciumoxyd rnit Aluminium und anschliellende Subli- 
mation im Vakuum. Die Reaktion mit Calcium liefert das Uranmetall 
in geschmolzenem Zustand, man laBt es in Pormen BUS Sinterfluorit er- 
starren. Nach dem Umschmelzen i m  Vakuum in Tiegeln aus dem gleichen 
Material ist das Uran 99,98proz. rein. (Bull. Soe. Chim. France 1951, 

Caiciumfiuorid iRf gegen geschmoizenes Uran bestandig. Dies ist nur 
bei wenigen Substanzen der Fall. Die Herstellung von Geraten au8 ge- 
sintertem Calciumfluorid besitzt daher besonderes Interesse fur  die Ver- 
arbeitung des Urans. Nach Ch. Eichner und R .  CaiZZnt gelingt die Sin- 
terung, wenn das Calciumfluorid besonders rein ist. Das Yaterial.wird 
rnit Starke oder Methylcellulose zu einem plastischen Teig verarbeitet, 
geformt und nach dem Trocknen bei 800-900° gesintert. Die Anwendung 
von Tiegeln und Formen aus Sinterfluorit errnogliehte die Fabrikation 
von konipaktem Uranmetall fur den franzosischen Uranpile. (Bull. SOC. 

Ein einfaches Verfahren zur Herstellung ultrareinen Zinksulfids, wel- 
ehes sich fur die Herstellung von L e u e h t m a s s e n  eignet, beschreibt 
E .  GriZZot. Gereinigtes Zinksulfat wird in PyrexgefaBen rnit Natrium- 
thiosulfat-Losung gekocht. Normalansatz 143 g Zinksulfat, 250 g IUa- 
triumthiosulfat in  500 erna Wasser gelost. Each einstiindigem Koehen 
ist alles Zink als Zinkdisulfid, rnit Schwefel untermischt, gefallt. Zur 
Herstellung von Leuchtfarben geniigt es, die Fallung mit den zur Er- 
zielung der gewunschten Eigenschaften notwendigen Zusatzen zu ver- 
sehen, und in  Tiegeln bei 1000 -1200° zu gliihen. Auf dem gleichen Weg 
kann auch ein sehr reines K a d m i u m s u l f i d  gewonnen werden. (Bull. 

Analysenrelnen Essigsiiure-iithyl- und methyl-ester, wic sic z. €3. zur 
Trennung von Natriumperchlorat vom unloslichen Kaliumperchlorat ver- 
wendet werden, erhalten Ch. D. Nurd und J .  S .  Strong durch Kochen 
der technischen, rnit Alkohol oft s tark verunreinigten Produkte rnit 
Essigsaureanhydrid. Damit  wird der verunreinigende Alkohol gleich zum 
Ester umgesetzt. Sodann wird uber cine gutwirkende Dornkolonne frak- 
tioniert und iiber Pottaache rektifiziert. Der Xethylester wird in 99.9 
Iteinheit erhalten, der Athylester nach den gleiehen Verfahren in 99.6% 

Eine elnfache Synthese symmetrischer Tetraaryl-luivene haben f. 
Cadiot und A .  Willemart gefunden. Die aus Diarylketonen und Acetylen 
leicht herstellbaren Diarylpropinole' ( I )  liefern bei Zimmertemperatur 
rnit wasserfreiem Kaliumcarbonat und Essigsiiureanhydrid in atherischer 
LSsung in guten Ausbeuten 1,1,6,6-Tetraaryl-hexapentaene (11). 
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(Bull. Soc. Chim. France 2951, 100). -Pf. (54) 

140). -Pf. (56) 

Chim. France 1951, 138). -Pf. (55) 

,See. Chim. France 1951, 39). -Pf. (52) 

Reinheit. (Analyt. Chemistry 23, 542 [1951]. -J. (51) 
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Thcrmochrome Fulvene vom Typus des Bianthrons beschreiben 
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c> <->  Y .  Hirshberg, E .  Ldwenthal, E .  D .  Bergmann und 

B .  Pullman. Die gelben Losungen' dieser Sub- 
stanzen farben sich nicht allein beim Erwarmen, 
sondern auch beim A b k i i h l e n  a u f  -70° griin. ,/ \ / -- 
(Bull. Soe. Chim. France 19S1, 88). -Pf. (53) 

Enzymatische Pentose-Syntheae BUS Glyeolaidehyd. Nachdem kiirz- 
lich cine 2-Ketopentose als Zwischenprodukt der Arabinose-Vergarung 
wahrscheinlieh gemacht werden konnte, lag es nahe, Glykol- und Gly- 
cerinaldehyd (bzw. ihre phosphorylierten Formen) als primare Spalt- 
produkte anzunehmen. Marmur und SchZenk konnten nun zeigen, daD 
umgekehrt aus GlycolaldPhyd (bzw. Phosphoglycolaldehyd) und Triose- 
phosphat, als deesen Quelle Fructose-1,6-diphosphat diente, in Anwesen- 
heit eines durch Ultraschall gewonnenen Enzympraparats aus Micro- 
COCCUS pyogenes aureus, Phosphatpuffer (pH = 7.7). IICO,-, bIg*+~ und 
Monojodessigs~ure offenbar in der Art einer Aldol-Kondcnsation eine 
Pentose synthetisiert wird. Die quantitative Pentose-Restimmung g e -  
schah nach der Orcinol-Methode. (Arch. Biochem. Biophys. 31, 154 
[1951]). -Ma. (62) 

Hochaktive Heb-Extrakte  uud daraus vollig stabile Aeeton-Troeken- 
prliparate lassen sich nach Hochster und Quastel'gewinnen, wenn man die 
Extraktion in Gegenwart hoher Konzentrationen Kikotinsaureamid 
durchfilhrt. (0.5 g Nikotinsiureamid auf 15 g frische IIefe in  7 cm3 
Puffer). Solehe Praparate zeigen iiber v ide  Stunden konstantc hohc 

Gargeschwindigkeit und hat ten noeh nach 8 Monaten nichts von ihrer 
Aktivitat eingebiillt. Die Wirkungsweise des Sikotinsaureamids beruht 
darauf, daB vs ein Hemmstoff der Diphosphopyridin-h'ukleosidase ist 
(Biochemic. J. 35, 502 [1941]). C o z y m a s e  konnte demnach als I I a u p t -  
f a k t o r  nachgewiesen werden, der in  normalerweise ohne Nikotinsaure- 
amid hergestellten Praparaten mehr oder weniger stark zerstort ist, und 
dessen Zugabe diem fast vollig reaktiviert. Man h a t  es nun auch in der 
Hand, hochaktive Pr ipara te  herzustellen, die lediglich vollig frei von 
Kozymase sind. (Arch. Bioehem. Biophys. 31, 278 [1951]). -Ma. (64) 

Rristallisalion der Pyrophosphatase. Die von Hauer 1936 entdeekte 
Pyrophosphatase konnte 'nun von Kunifz au8 Rackerhefe in Form feiner 
Nadeln oder diinnen rechtwinkligen Prismen erhalten werden. Zur 180-  
lierung wurden nur klassische Methoden angewandt, wie Plasmolyse, 
Autolyse, Dialyse, hiiufige Ammonsulfat-Fallungen, Adsorption an 
Ca,{POI),-Gel und schlieljlich Kristallisation aus verdiinntem Athyl- 
alkohol bei - 80 C. Das kristallisierte Protein enthalt keinen Phosphor 
und ist ein leicht losliches, farbloses Albumin. ( J .  Amer. ehem. SOC. 73, 

Der Kaehweis und die Trennung von Digitaiisglyeoxiden rind Aglyconen 
in kleinsten Mengen durch C h r o m a t o g r a p h i e  a u f  i m p r a g n i e r t e m  
F i l t r i e r p a p i e r  gelang 0. Schindkr und T .  Reichslein. Durch Modifi- 
zierung der Methode von Zaffaroni und Mitarbb. (J. biol. Chemistry 177,  
109 [1949]), die Steroide auf Papier chromatographierten, das mit Form- 
amid oder Propylenglyeol ge t r ink t  ist, wurden z. B. Extrakte  von Bruch- 
teilen eines Strophanthus-Samens, der insgesamt ca. 20 mg Glyeoside 
enthalt, chromatographiert. Brauehbare Wanderungsgeschwindigkeiten 
wurden rnit Benzol-Chloroform-Gemisehen oder mit Chloroform allein als 
mobiler Phase erhalten. Als stationare Phase ist im letzten Falle niir 
Formamid brauehbar. Aber auch in Chloroform ist die Wanderungsge- 
schwindigkeit der meisten Glycoside zu langsam, als daB die Itf-Werte 
zweckvoll bestimmbar waren. Es wurde daher 24 h chromatographiert. 
Die von den eiuzelnen Glycosiden durchlaufenen Strecken sind bei stan- 
dardisierten Bedingungen konstant und der Zeit proportional. Fur  Iden- 
titatspriifungen laBt man die reine Substanz nebenher laufen. Der Hach- 
weis geschieht durch Hesprengen des getrockneten Chromatogrammes mit 
benzolischer m-Nitrophenol-Losung, Trocknen und Aufspritzen von 
10 proz. wa0rig-methanolischer Natronlauge. Die Glycosid- und Aglycon- 
haltigen Zonen farben sich beim Trocknen blaul). Dic Methode ist sehr 
geeignet filr die Reinheitsprufung und die Priifung auf Einheitlichkeit 
von Digitalis-Stoffen. Bei Rohextrakten wurden meist 0.1 -0.5 mg ver- 
wendct; bei krist. Gubstanzen geniigen echon 0.005 mg. [Helv. Chim. 

1387 [1951]). -Mo. (40) 

Aeta 34, 108 [1951]). -J. (1299) 

Die unmittelbare Erzeugung YOU Kupfer- und Hickel-phthAloeyanInet1 
auf der Faser ist den Farbwerken Bayer, Leverkusen, gelungen. Bisher 
war Phthalocyanin nur als Pigment bekannt. Das jetzt in den Iiandel 
gebrachte P h t h a 1 o g  e n b r i l l  a n t b l a  u F 3 G (farbl. Kristalle) ge- 
s ta t te t  es, in Verbindung mit Kupfer- oder Sickelsalzen bereits bei 100° 
die echten und schonen Phthalocyanin-Farbstoffe direkt auf der Faser zu 
erzeugen und damit Blautone von einer farberisehen Giite, die bisher 
in der Textilfirberei unbekannt waren. t'ber den Chemismus des neuen 
Verfahrens, das wohl zu den bedeutendstcn neueren Erfindungen auf 
dern Farbstoffgebiet gehort, wird zu gegebener Zeit in dieser Zeitschrift 
berichtet werden. 

Die Verwendung von organischen Sulfonylhydraziden (vgl. diesti 
ZLschr. 63,  273 119511) zur Erzeugung von por6sen Kautschukartikeln, 
Kunetstoffmassen usw. sind eine Nachkriegserfindung der Parbenfabriken 
Bayer, Leverkusen. Das Benzolsulfohydrazid, das als P o r o p h o r B S 11 
in den Handel kommt und das im organischen Medium etwas loslich ist,  
spaltet beim Fhhitzen im schwach alkalischen Medium Stickstoff ab,  
der die hochmolekularen Massen aufbl lht .  - Nachtraglich ha t  sich nun 
auch cine amerikanische Firma in diescs Gebiet eingeschaltet. - In  
diesem Zusammenhang sei darttuf hingewiesen, daB die Farbenfabriken 
Bayer als erste schon wahrend des Krieges das Azodibuttersaure-nitril 
(vgl. diese Ztschr. 62, 32, 372, 418 [1950]) als P o r o p h o  r N in den 
Handel gebracht haben, das je tz t  in der ganzen Welt hergestellt wird 
und auch als irteressanter Radikalbildner zum Ancrtolj von Kettcn- 
reaktioncn vielfach verwendet wird. 

') Diese Raymond-Reaktion ist nicht streng spezifisch und nur zurn Nach- 
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weis der einfach ungesattigten Fhnfring-Lactone ( I )  von Digitalis-Stro- 
phantus-Typ geeignet, ist aber sehr ernpfindlich. Die Cumaline (11) vorn 
Scilla-Bufo-Typ geben die Reaktion nicht. 
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