Zuschriften

Bestimmung des Bremsstrahlenuntergrundes
bei Zihirohrdiagrammen

Von Dr. KONRAD HOFFMANN, Farbwerke Hoechst AG.

Die direkte Aufnahme von Rontgenstrendiagrammen mittels der
Zihlrohrmethode ist fiir die Untersuchung von Kunststoifen zur
Bestimmung des amorphen Anteils geeignet, da 1.) keine Umrech-
nung von Schwirzungen in Intensititen notwendig ist und 2.) die
Nachweisgrenze fiir schwache Intensititen direkt proportional der
Wurzel der Zahl der in der Registrierzeit einfallenden Impulse ist.
Dabei ist der Streuuntergrund, aus dem sich die Interferenzen her-
vorheben, zusammengesetzt aus Streuung des amorphen Anteils
und dem Bremsstrahlenuntergrund der nichtmonochromatischen
Rontgenstrahlung.

Es ist relativ einfach, die monochromatische Strahlung von dem
Bremsuntergrund ohne Verwendung von Kristallmonochroma-
toren zu trennen, wenn man nach der Filterdifferenzmethode

arbeitet, die fiir photographische
Verfahren bereits frither von P. A.
Ross') angegeben und vom Verfas-
ser?) fiir die Trennung von kohi-
renter und inkohdrenter Streu-
strahlung an Gasinterferenzen be-
nutzt worden ist. Hierzu wird zu-
sitzlich zu dem Filter, dessen Ab-
g sorptionskante kurzwelliger liegt
als die verwendete Linienstrah-
lung, und das neben der gewiinsch-
ten Linie noch einen Teil des Brems-
untergrundes durchliBt, ein wei-
teres Filter aus einem Element mit
der nachstniedrigen Ordnungszahl
im Periodensystem eingeschaltet.
Dieses Filter 148t dann bei passen-
dem Abgleich den Untergrund in
derselben Intensitdt durch, absor-
biert aber die Linienstrahlung noch
so stark, daB die Differenz beider
Filter dann die Intensitit der mono-
chromatischen Strahlung allein an-
gibt. Die Monochromatisierung ist
um 8o besser, je weniger sich die Ab-
sorptionskurven der beiden Filter
unterscheiden. Fiir die beiden Filter
-Kobalt und Nickel kann gegen Cu-
Ka-Strahlung praktisch ein vél-
liger Abgleich erreicht werden, wie
an Hand von Bild 1 gezeigt sei.
Die Kobalt-Folien wurden elek-
trolytisech hergestellt. Als Unter-
lage dienten 0,2 mm dicke Kupfer-
Folien, die auf einer Seite blank
poliert und wahrend der Elektro-
lyse auf der Rilckseite abgedeckt
waren. Als Elektrolytlysung diente ein Bad?®) mit 312 g CoSO,,
20 g NaCl und 30 g H;BO, je Liter. Nach etwa 20 min bei 50 mA
Stromstirke auf einer Flache von 1,3 cm? konnten die Folien ab-
gezogen werden. Sie wurden anschlieBend noch etwa 15—20 min
unter gleichen Stromverhdltnissen im selben Bad nachbehandelt.
Durch Bestimmung der Rbntgenabsorptlon bei etwa 0,8 bis 0,9 A
wurde das Co-Filter gegen ein 20 p dickes Ni-Filter a.bgegllchen
Die erreichbare Genauigkeit des Abgleichs war lediglich durch
die Konstanz der Rontgenanlage bedingt, bei der beide Filter
nacheinander den gleichen Ausschlag geben muBten.

Beide Filter ergaben bei einer Vergleichs-Registrierung iiber-
einstimmende Kurven, die nur im Bereich um 1,5 A auseinander-
liefen. Fiir die Messung wurde ein Berthold-Z4hlrohr-Goniometer
und Leeds & Northrup-Schreiber in Verbindung mit einem NaCl-
Kristall verwendet. Da die Konstanz des an unserer Anlage ver-
wendeten Spannungsstabilisators (regelbarer Transformator, der
iiber einen Stellmotor die Netzspannung konstant hielt) nicht aus-
reichte, wurde noch der Rohrenstrom iiber ein kleines Siemens-
Telegraphen-Relais zusitzlich stabilisiert, so daB eine Konstanz
der Stromstirke auf weniger als 1% % erreicht wurde.

Bild 2 zeigt ein Streudiagramm eines relativ kristallinen Kunst-
stoffs, bei dem die untere Kurve die Bremsstreuung, die mit Co-
Filter erhalten wurde, wiedergibt. Der kurzwelligere Begleiter der
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110-Reflexion tritt in der Untergrundkurve mit gleicher Starke
auf und ist der Kf3-Reflex der 110-Linie. AuBerdem erkennt man
in der Untergrundkurve noch einen geringen Anteil der 110-Re-
flexion, wiihrend die 210-Reflexion zu schwach wird und im Un-
tergrund nicht mehr herauskommt.
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Die Differenzbildung ergibt also eine viel genauere Erfassung
der amorphen Untergrundstrahlung. Die Schwierigkeiten bei der
Zerlegung des Untergrundes in den Anteil der Bremsstrahlung und
den amorphen Anteil sind damit beseitigt, ohne dal man auf
Kristall-Monochromatoren zuriickzugreifen braucht.
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Papierchromatographischer Nachweis
des Aldosterons

Von Dipl.-Chem. HELGA SCHMIDT und
Doz. Dr. Hi. STAUDINGER

Aus dem Zenlrallaboralorium der Stadt. Krankenansiallen Mannheim

Vor kurzem haben wir in einer Arbeit iiber das Vorkommen von
drei hoherpolaren Verbindungen in den von uns untersuchten
Nebennierenextrakten berichtet!) (vgl. Bild 1). Diese Substanzen
haben ein UV-Spektrum mit einem ausgeprigtem Maximum bei
240 my. Sie besitzen somit vermutlich die A¢-3-Keto-Gruppe.
Zwei dieser Verbindungen, wovon eine relativ nahe beim 17-Oxy-
corticosteron liegt, haben auBerdem gegeniiber TTC stark redu-
zierende Eigenschaften, was fiir das Vorhandensein einer a-Ketol-
Gruppe spricht. Nach dem Bekanntwerden der Arbeiten iiber das
,,Elektrocortin®* bzw. Aldosteron?-®) haben wir vermutet, daf
eine der unbekannten héherpolaren Substanzen mit diesem Steroid
identisch sei.

Durch das freundliche Entgegenkommen von Herrn Dr. Weli-
stein*) wurden uns zur Priifung dieser Frage 400 v reincs Aldo-
steron als Vergleichssubstanz zur Verfiigung gestellt.

*) Herrn Dir, Dr. Dr. A, Wettstein, Ciba Aktiengesellschaft Basel,
danken wir fiir das freundliche Entgegenkommen auch an dieser
Stelle sehr herzlich.
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