
(k = Boltzmann-Yonstante, y1 2 Viscositat des Losungs- 
mittels) lassen sich nur auswerten, wenn man spezielle 

[crnSgP1] 

Abb. 8. Aus dem Sedimentatlonskoeffizienten und der Viscnsltats- 
zahl bestimmte Fadenendenabstande fur Cellulosenitrate in Aceton 
( y u r v e  1) und Athylacetat (Kurve 11) ais Funktion der Viscositats- 
zahl. Zum Vergleich sind Lichtstreuungsmessungen eingezeichnet. 

Kreise = Sedimentationsmessungen (0  Baumwolle, 0 Linters, 
0 Holz-Zellstoff); Lichtstreuungsmessungen : + Holfzer,  Badger, 

A Huque, A H u n t  

Z u s c h r i f t e n  

Voraussetzungen iiber R* = f (M) macht, z. B. Gausssche 
Dichteverteilung im gelosten Ynauel mit R* - M%. Fur 
beliebigen Zusammenhang zwischen R* und M (das Wur- 
zelgesetz R* - M% gilt nur fur 8-Losungsmittel), hat 
man aus GI. (20) und (21) R* zu elirninieren und aus 

zunachst die Grol3e 0 zu bestimmen, urn dann aus GI. (20) 
oder (21) den Radius R* zu berechnen. Dieses von Pefer- 
f i n 5 2 )  vorgeschlagene Verfahren ergibt gute ubereinstirn- 
mung mit den ails Streulichtrnessungen gewonnenen Wer- 
ten. Hierfur zeigt Abb. 8 ein Beispiel, in der fur Cellulose- 
nitrate in Aceton und Athylacetat aus Sedimentations- 
versuchen berechnete Fadenendenabstande (&eke): und 
Fadenendenabstande aus Streulichtmessungen als Funk- 
tion der Viscositatszahlen dargestellt ~ i n d ~ ~ ) .  

Der Autor dankt der Deutschen Forschungsgemeinschaft 
und dem Fonds der chemischen Industrie fur die Unter- 
stiitzung seiner Arbeifen. 
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52)  A. Peterlin, J. Colloid. Sci. 70, 587 [1955]. 
5s) G. Meyerhoff, J. Polymer Sci. 29, 399 "9581; Makromolekulare 

Chem. 32, 249 [1959]. 

Quantitative Autoradiographie tritiierter 
Verbindungen in Papierchromatogrammen 

Von. Prof .  Dr. A .  N A R A T H  und eand. ing. D .  G U N D L A C H  
Institut f u r  nngewand te  Photochemie und Filnitechnik 

der Technischen Uniuersitiil Berliii-Charlottenburg 

Die Autoradiographie gilt allgeniein als qualitative Methode. 
Es konnte aher gezeigt werden, dalj auch quant i ta t ive Bestimmun- 
gen autoradiographisch moglich sind. Die Untersuchungen wurden 
mit  tritiiertem Thyrnin vorgenorrimen und fdhrten zu folgender 
Bezie hung : 

S',,, = a.log 0 - b (1 )  
A .t 
F.d 

S',,, = log ( lOsmax- l )  nach Seidel transformie e maximale 

A, = Gesamtaktivitat des Chromatogrammflecks (&C). 
t = Expositionszeit in Tagen 
F = Flache des Chromatogrammflecks (cma) 
d = Starke des Chromatogrammpapiers (cm) 
a = Anstieg der linearen Schwarzungskurve nach ( I )  
b = Achsenabschnitt der linearen Schwarzungskurve nach ( I ) .  

Fu r  die Bestirnmunq unbekannter  Aktivitaten ergibt sich dami t  

Schwarzung innerhalb eines Chromatogrammflecks. 

aus (1): 

Wahrend der Anstieg a durch das photographische Material und 
die Entwicklungsbedingungen festgelegt wird, ist der Achsennb- 
sclinitt b ein Malj fur  die Verteilung der Substanz innerhalb des 
Chromatogrammflecks. Betrachtet  man diese Verteilung als einen 
geometrischen Korper, dessen Inhal t  V = g.F.h ( V  = Volumen; 
F = Flache; h = Hohe;  g = geometrischer Fak to r )  ist,  so ergibt 
sich, dalj der Achsenabschnitt b dem geometrischen Faktor  g pro- 
portional ist. 

Als photographische Emulsionen wurden hochernpfindliche, 
handelsubliche Rontgenfilme (Gevaert Structur ix  D 10, AGFA 
SINO)  und Rontgenfilrne o l i ne  Schutzschicht (Gevaert St,ructurix 
D 10 ohne Schutzschicht, Adox Versuchsernulsion Nr .  232) be- 
nut.zt. Durch Ausschaltung der durcli die Schutzschicht bedingten 
Abschirmung der schwachen @-Strahlung des Tritiurns konnten ein 
bis zwei Zehnerpotenzen a n  Empfindlichkeit gewonnen werden. 

Eine allgemeine Aussage uber die untere Nachweisgrenze ist 
nicht moglich, d a  dime yon zu vielen Faktoren abhangt. Imrnerhin 
gelang es, Aktivitaten yon pC/rm2 bei einer Bel ichtun~szei t  
von 10 Tagen zu bestimmen. Dabei handelt es sirh u m  die a n  der 
Oherflache des Chromatogrammflecks wirksame Aktivi t i t ,  die 
ohne Zerstorun? deRsrlben bestimmt wurde. Bei hohen Gosamt- 

aktivitaten ergaben z. B. 75 p C  (30 y Substanz)  in  S Stunden eine 
maximale Schwarzung von 0.2 uber dem Selileier bei Verwendung 
einer Emulsion ohne Schutzschicht. 
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Urnlagerung von Enaminen aus 2-Acetylfuran in 
N-substituierte o-Aminophenole 

Von Prof.  Or. L. B I R K 0 F E R und L)ipl.-Chenz. G.  D A U M 
Gkemisches Institut der Uniuersitlit f < a h  

2-Acetylfuran l a D t  sich m i t  sekundaren Amincn in  Gegenwart 
katalytischer Mengen Eisessig zu Enaminen urnsetzen. Als Amine 
wurden Piperidin, Pyrrolidin, Morpholin und Di-n-butylamin ein- 
gesetzt, und N-[l-(a-Fury1)-vinyl-(l)]-piperidin ( I ) ,  N-[I-(a- 
Furyl)-vinyl-(I)]-pyrrolidin (II), N-[1-(a-Fury1)-vinyl-(I)]-mor- 
pholin (111) sowie [I-(a-Fury])-vinyl-(1)I-di-n-biitylamin ( I V )  
erhalten. 

Wahrend man  i m  allgemeinen Enamine durch Destillation rei- 
nigen kann, t r a t  beim Versuch, die Enamine I-IV zu destillieren, 
eine Umlagerung unter Aufspaltung des Furanringes ein, wobei 
sich substitnierte o-Aminophenole bildeten. 

E s  ents tand aus I o-Piperidyl-(l)-phenol') ( V )  (Ausb.: 65 x, 
F p  7 5  "C), aus  I1 o-Pyrrolidyl-(l)-phenol2) ( V I )  (65 so, F p  111 "C), 
aus  111 o-Morpholyl-(4)-phenol ( V I I )  (56 %, F p  131 " C )  und aus 
IV  o-Di-n-butyl-aminophenol ( V I I I )  (50 %, Kp,, 143 " C ) .  V- 
Hydrochlorid: F p  175 " C ,  VI-Hydrochlorid: F p  188 "C, VII-Hy- 
drochlorid: F p  220 "C und VIII-Hydrochlorid: F p  181 " C .  Die IR-  
und UV-Spektren bestatigen die Struktur  der Verbindungen 
v-VI I I. 

. 

HC-CH 

I-IV v - V I I I  
1- \, 

I , V R = - N '  \ 1I I ,VI IR=- -N '  0 
\-/ \-/ 

,,,C4H#(n) 

C,H,(,) 

~ 

/' 

\/ 
1 1 ,  vi R=-N I IV, VIrI  R =--N 
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l) V ist identisch mit o-Piperidyl-(I)-phenol, das von A. H .  Sommers 
11. S .  E .  Aaland, J. Amer. chem. Soc. 75, 5280 [1953],auf anderem 
Wege dargestellt wurde. - z, VI ist mit dem von A. H .  Sommers, 
J. Amer. chem. Soc. 78, 2439 [1956], auf andere Weise gewonnenen 
o-Pyrrolidyl-( 1)-phenol identisch. 
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