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Résultats
Ils sont consignes dans le Tableau I.

Les courbes représentatives de variation du Rp en fonction de la molarité HCl
pour les mélanges n-butanol-HCI (1:1) sont réunies a la Fig. 2.

L’examen des autoradiogrammes et des courbes d’activité des chromatogrammes
que nous n’avons pas représentées ici montre:

(a) Pour Pu(III), I'existence d"un seul spot pour toutes les molarités de HCL

(b) Pour Pu(IV), 'existence d'une seule tache jusqu’a la molarité 8 M de HCl;
cette tache donne une petite cométe pour les molarités HCl allant de 4 Mjusqu’z 8 M;
pour HCl 10 M, la tache Pu(IV) est, an contraire, précédée d’'une longue trainée.

(c) Pour Pu(VI), on a deux taches trés nettes jusqu’a HCl 5 M, puis aux molari-
tés plus élevées, une seule tache précédée d’une longue trainée. L'examen du tableau
des valeurs Rp permet de penser que le Pu(VI) est réduit a I'état IV {tache la plus prés
de l'origine) pour les molarités HCl inférieures & 4 M ; pour les molarités HCl supé-
rieures, il est difficile de conclure sur I’état de valence de cette forme réduite.

(d) Pour Am (III), on note, dans tous les cas, 'existence d'une seule tache.

(e) Pour U(IV) et U(VI), on note toujours une seule tache, le papier n’ayant
aucun effet réducteur sur YU (VI).

L’examen des courbes de la Fig. 2 montre une allure générale identique pour
Pu(III), Pu(IV), Am(III) et U (IV) ainsi que pour la forme réduite du Pu (VI); U(VI)
et Pu(VI) donnent des courbes similaires, comme on pouvait s’y attendre.
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The detection of e-caprolactam on paper chromatograms

Until recently two direct methods have been used for the detection of caprolactam
on paper chromatograms.

ZAnN AND REXROTH! identified caprolactam as dark blue spots when the paper
had been subjected to direct chlorination and afterwards to the action of ammonia
and o-tolidine in potassium iodide solution.

CzerEPKO%®, FrRANCY, and PAVLICKOVA® used potassium bismuth iodide solu-
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tions for detecting caprolactam. This reagent gives red spots of complex caprolactam
compounds on the yellow background of the paper.

It has also been found that caprolactam can be detected on paper chromatograms
with iodine, potassium iodoplatinate?.?, or with alcohol solutions of potassium anti-
mony iodide®.

In this report a new colour reaction of caprolactam is described which is the
result of the action of an alkaline solution of #-dinitrobenzene.

Materials and methods. For one-dimensional ascending chromatography
rectangular glass jars were used. Whatman No. 1 filter paper was employed.

Aqueous alcohol solutions were used to develop the chromatograms. The com-
position of the solvent systems is given in the previous publication®. The Rp values of
caprolactam in these solvents was 0.8-0.9.

The chromatograms were dried in air. The following reagents were used for
spraying:

(a) 1% methanolic solution of m-dinitrobenzene (m-DNB).

(b) 3 N methanolic solution of KOH.

Equal volumes of reagents (a) and (b) were mixed immediately before spraying
the chromatograms.

Results. On the chromatograms, developed by means of the alkaline methanolic
solution of m-DNB, caprolactam appeared in a few minutes in the form of intensive
heather-coloured spotsonthe pale pink background of the filter paper. After 45 minutes
the colour of the spots is deepest and after 2—3 hours the spots disappear.

The sensitivity of this reaction is about 5 ug of caprolactam. It is therefore
similar to the reaction with potassium bismuthiodide in the modification that we
employed?®, and hence it may be presumed that it could also be used for quantitative
analysis.

The coloured compound obtained from caprolactam and m-DNB probably
results from an alkaline condensation of the two compounds, a process similar to that
occurring in the ZIMMERMANN? reaction where m-DNB also gives a violet-red colour
reaction with 17-ketosteroids.
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