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for example, SIX- and @androstane-3,17-dione, SC+ and s/3-pregnane-3,zo-dione and 
3a-hydroxy-$?- and +hydroxy-ga-pregnan-zo-onel. 

Preliminary experiments established that many of the pairs of closely related 
steroids could be resolved by repeated development on thin-layer plates’in solvents 
of low polarity, for example, cyclohexane with up to IO o/o v/v of cyclohexanone, 
acetone or ethyl acetate, Solvents whose polarities had been increased by increasing 
the proportions of the more polar constituents showed reduced resolving power and 
were less satisfactory. Where solvents of increased polarity were required it was found 
advantageous to substitute cyclohexene for cyclohexane. As shown in Table I, 
solvent mixtures of cyclohexene and cyclohexanone have been used to resolve a 
number of pairs of closely related steroids of interest in this laboratory. Mixtures of 
cyclohexene with acetone or ethyl acetate have also been used. Although the dis- 
advantages which accompany use of the high boiling cyclohexanone are thereby 
avoided, the resolving power of these solvents with some steroid mixtures was inferior 
to that of the cyclohexene-cyclohexanone systems. 
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CHROM. 3702 

Un nouveau mode de dhtection, sur couches minces, des amides substitu6es 

Les amides aliphatiques substituees peuvent &re detectees par pulverisation, 
soit de sulfate acide d’ammoniaque (suivie de chauffage), soit d’une solution d’iode, 
soit cle techniques plus particulieres dans le cas special des ureesl. 

La methode clue nous proposons consiste dans la pulverisation successive d’une 
solution de dinitrophenylhydrazine (DNPH) et d’une solution d’iode. 

L’action prealable du DNPH augmente tres nettement les limites de detection 
de l’iode ‘utilise s&l (cf. Tableau I) et, de plus, rend ce processus specifique. En effet, 
sur le fond jaune obtenu par la pulverisation du DNPH l’iode ne met pratiquement 
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plus en evidence que les amides substituees. Les colorations obtenues, pour de 
nombreux.lipides, par l’utilisation de l’iode seul, sont masquees. 

Pnrtie ex&!hmestale 
Le travail est ~effectue en chromato&aphie ascendante sur plaques Merck 

preparees D.C.F. 254, epaisseur de silica gel 250 p. 
L’agent de developpement est un melange en volume de 40 parts de cyclohexane, 

40 parts d’isopropanol et 20 parts d’acetate d’ethyle. 
Dans ce milieu, les valeurs RF des amides examinees varient pour la plupart 

de 0.4 A 0.7. 
La solution de DNPH dans l’ethanol contient 0.1 g de 2,4dinitrophdnylhydra- 

zine p.a. de Fluka et IO ml d’HC1 concentre (dte 1.19) p.a. de UCB pour un volume 
de IOO ml. 

La solution d’iode contient I Q d’iode bisublime de UCB pour IOO ml:de metha- 
nol. 

TABLEAU I 

LIMITBSDEDlh'ECTION COMPARl?ES SURCOUCNES MINCES Dh'ELOPPlbS 

Amides subsbitukes D&e&ion ptar +tection par 
I, se& (y) DiVPH ~uis I, (y) 

N-Di&hylacBtamide 
N-Dibutylacdtamide 
N-Dibutylpropionamide 
N-Dibutylbutyramide 
N,N’-TBtrabutylsuccinamide 
N-Dibutylunddcanamidea 
N-Dibutylbenzamide 
N-MBthylformamide 
N-MBthylacBtamide 
N-Butylac&amide 
N-Butylpropionamide 
N-Butylbutyramicle 
N,N’-Dibutyls,uccinamide 
N-Butylunddcanamide 
N-Butylbenzamide 

4 

% 
5 
4 

G! 
80 

30 
20 
8 
6 
8 
4 
6 

2 

0.5 
I 
0.6 
I 
2 
I 

40 
20 
IO 
2 
2 

3 
I 
I 

a Dans le cas de l’utilisation &.I sulfate acide d’ammoniaque, cette limite est de 6 y pour la 
N-dibptylund&anamidc. 

Le mode d’application est le suivant : apres avoir pulverise la solution de DNPH 
on chauffe la couche mince B 1x0' pendant 2 min; apres refroidissement, on pulverise 
la solution d’iode. La position des amides substituees est revelee en quelques secondes 
par l’apparition de taches brun fonc& sur fond jaune pgle. 
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