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plates the separated bancls l-rave been remarkably straight with no areas of overlap 
between adjacent bands. 

The author is grateful to R. G. LIGHT for preparation of the drawing and its repro- 
* duction. 
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Diinnschichtchromatographie von Lactonen, 
La&amen und Thiol-lactonen 

Fiir syntlzetischef und biochemische Arbeiten 3 auf dem Gebict der Lactone, Lactame 
und Thiol-lactone war es notwendig, ein Nachweisverfahren auszuarbeiten, das es 
gestattete, Synthese- und Stoffwechselprodulcte mit geringem Zeitaufwand zu unter- 
suchen und zu identifizieren. Wegen ihrer einfachen Handhabung bedienten wir uns 
der Dtinnschichtchromatographie nach STAHL 3. Die Platten fiir die Chromatographie 
wurden nach STAHL” mit einem Streichgerat (Desaga, Heidelberg) mit Kieselgel G 
(Merck) beschichtet. Die Schichtdicke betragt ca. 250 ,u. Die Substanzen wurden in 
einem Abstand von I~/~--z cm vom unteren Rand entfernt aufgetragen. Die Lauf- 
strecke betrug durchschnittlich 10-13 cm. 

Die Lactone lassen sich durch den Eisen-Chelat-Komplex ihrer Hyclrosamsauren 
nachweisens. Sie werden zuerst durch ein Gemisch von gleichen Teilen 12.5 y0 
NaOH in Methanol und 5 y0 Hydroxylamin-hydrochlorid-Losung in Methanol in 
ihre Hydrosamsauren tiberfiihrt, die nach IO Min. durch Besprtihen mit Eisessig und 
einer 10 “/o Fe (III)-chlorid-Losung in Wasser als braune Flecke sichtbar gemacht 
werden l&-men. 

Durch Auftragen verschieden grosser Mengen und anschliessender Chromato- 
graphie wird die Erfassungsgrenze bei Butyrolacton bestimmt. 0.07 ,~Mol lcijnnen 
noch nachgewiesen werden. Bei zu hoher Konzentration (> 3,~Mol) tritt Schwanz- 
bildung und eine Verschiebung der RF-Werte zu hoheren Werten ein. 

An Papierchromatogrammen konnten Lactame mit Hilfe von Ninhydrin und 
anschliessender Jodbedampfung nachgewiesen werder9. Die besten Resultate an 
Diinnschicl~tcl~romatogrammen erzielten wir mit Hilfe des Dragendorff-Reagens. 
Dieses wird folgendermassen zubereitet ‘. Zu Sso mg Wismutnitrat in 50 ml 20 o/o 
Essigs2iure werden S g ICJ in 20 ml Wasser hinzugeftigt. Man verdiinnt IO ml dieser 
Stammlijsung mi t 20 ml Essigsaure und 100 ml Wasser. Lactame reagieren rotbraun 
auf gelbem Hintergrund. Die untere Erfassungsgrenze lag fiir N-Methyl-pyrrolidon 
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TABELLE I 

&-wBRTE~oN LACTONEN 

Ltisungsmittelsysteme : A. Diisopropylgther; B. Diisopropylslthcr-Essigestcr (80 : 20) ; C. Diiso. 
propy&ther-Isooctan (10 : 80) ; D. DiisopropylkRher-Isooctan (60 : 40) 
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TABELLE I (Fovtsetzzr~rtg) 
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TABELLE II . 
R~P~ERTEVON LMXAMEN 

Ltisungsmittclsystemne: siehe Tabelle 1 
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TABELLE III 

R~WERTEVON THIOL-LACTONEN 

Liisungsmittelsysteme : siehe Tabelle I 
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bei 0.1 ,uMol, Schwanzbildung wird bei Konzentrationen > 5 /~Mol festgestellt. Thiol- 
lactone.werden durch Alks,li leicht geoffnet. Die so entstehende SH-Gruppe l%sst sich 
mit Nitroprussidnatrium (z o/O in 75 o/O Athanole) anfarben. Bei Thiol-butyrolacton 
lie@ die untere Erfassungsgrenze bei 0.1 ,uMol, Schwanzbildung tritt erst bei Konzen- 
trationen > ~o,uMol auf. 

Als mobile Phasen untersuchten wir Hexan, Cyclohexan, Isooctan, Chloroform, 
Aceton, Benzol, Diisopropykither, Diisoamylather und Essigester. Die besten Trenner- 
gebnisse werden mit Diisopropylather (Merck) und dessen Gemische mit Isooctan 
(ASTM Schuchardt) oder Essigester (Merck) erreicht. Es gelingen auf diese Weise 
such Trennungen von Stellungsisomeren wie z.B. 4-Methyl-butyrolacton und 5- 
Methyl-butyrolacton. 

Die RR-Werte sind in Tabelle I-III angegeben. 

Orgastisch-Chemisches Imtitact der Ustiversitdt, FRIEDHELM KORTE 
Boanm (Deutschland) J~~RGEN VOGEL 

1 I?. KoRTE UND IL I-I. B~~CHEL, Anpw. Cirem., 7r (1959) 709 (Zusammenfassung). 
3 I?. KORTE UND f-1. J. SCHREIBER, Amt., im Druclc; F. KORTE UND J. VOGEL, unvcrijffentlicht. 
3 E. STAHL, PJmvnazie, II (1956) 633. 
4 E. STAHL, PJLarm. Rundscirau, I (1959) Heft 2. 
6 R.F.GoDDu, N. F. LEBLANCUND C. M. WRIGEIT,A~~Z. CJmn.,27 (1955) 1251. 
6 F. I<ORTE, I<. H. B~~CHEL, H. M&DER, G. R~MER UN,D H. H. SCHULZE,C~~~.B~Y.,~~~ Druclc. 
7 I. M. HAIS UND K. MACEIC, Wand&cl& der Pupierchromatographie, Band I, Gustav Fischer Vcrlag, 

Jena, 1958, S. 758. 
8 I. M. HAIS UND I<. MACEK, Ha?tdbucJt der PapiercJr~on?afogru~Jcie, Band I, Gustav Fischer Vcrlag, 

Jena, 1958, S. 761. 

Eingegangen den 4. April rgGz 

J. Ciwowtato~., g (1962) 3sI-385 

Chromatographie sur couches minces des d&iv& de la 
Application Zi I’analyse des poudres 

Pour stabiliser les coton-poudres on a utilise la diph&-rylamine, 

diph6nylamine. 

qui Btait en effet 
introduite par ALFRED NOBEL en 1889. Au tours du vieillissement des poudres il se 
forme des derives nitros& et nit& de la diphenylamine. l?videmment la meilleure 
methode pour surveiller les poudres & diphenylamine serait de determiner dans quelle 
mesure la diphenylamine s’est transformhe et en quels derives. Ainsi la marine fran- 
qaisel emploie quelques 6preuves colorimetriques qualitatives de diphenylamine et de 
trinitrodiphenylamine. HAHN~ a &pare les derives form& en poudres par polaro- 
graphie, mais cette methode ne convient pas plus a des analyses de routine que la 
chromatographie sur colonne d’acide silicique effecttree par SCHROEDER et collabora- 
teurss. Plusieurs chercheurs ont aussi essay6 la chromatographie sur papier, mais on 
n’a pas reussi Q atteindre une separation complete des d&iv& nitroses et nit&s de la 
diphenylamine. 

Chercharit une methode de routine rapide pour la surveillance des poudrcs au 
stockage nous avons essay6 la technique microchromatographique d’adsorption sur 
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