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PROCEDENEIÁ Ïháïzrfigfïkmzmo

El aceite de germen de trigo estudiado fué obtenido en Men­

doza en los laboratorios de la Cia. Molinos Rio de 1a Plata, uti­

lizando el grano denominado'Rosafé', semi-duro grado 2.

Para separar el germendel grano se utilizó el método llama­

do 'Degerminación por via seca".
E1 aceite de germen de trigo se extrajo con prensas hidráu­

lioae Krupp. Los gérmenes pravimnonte ae molieron y prensaron a

170 ng. por ona.

El único procedimiento de purificación ha sido la filtración

del aceite deepuós de un periodo de 5 dias, durante el cual se

decantan y separan las particulas, arrastradas mecánicamente.
Por esta razón se considera el aceite analizado un “aceite

crudo“.

Hb se considera el rendimiento del aceite % de gérmen, por

que no han sido suministrados los datos necesarios.

////
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CONSTANTESFISIcÁs‘r°’UfMIeKs.ïaíí.

Se determinaron las siguientes constantes físicas y químicas:

PESOESPECIFICO (25°/25°)

INDICE DE REFRACCION (ABRE) a 25°

ll 1| n ll a 200

.INDICE DE IODO (HANUS)

INDICE DE SAPONIFICACION

ACIDEZ(en x de ácido oleioo)

INDICE DE ACETILO (A.0.A.c.)

REICHERT-MEISSL(A.0.A.C.)

POLENBKE(A.0.A.C.)

INBAPONIFICABLE g

ACIDOS enasos TOTALES z

ACIDOS GRASOS "SOLIDOS" (TWITCHELL) x

ACIDOS GRASOS "LIQUIDOS" ' fl

INDICE DE IODO ACIDOS GRASOS "TOTALES"

ll I I 0| n I
I I l ll H ll QUIDOSI

'2 " ' “ " INSAPONIFI CABLE

(Rosenmund-Kuhnhenn)

0,9209

1.h7h5

1.h76h

117,8

18h

h.7

11,8

0.55

1.h

5.7

88,7

15.9

8h,1

126,6

5.1

1h5.h

91,0

////
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INDICE DE SAPONII-‘ICACIONAC.GRS. “TOTALES” 202,1;

INDICE DE " " " "SOLIDOS" 216,7

INDICE DE " " " “LIQUIDOS” 199,8

PESO MOLECULARMEDIO AG.GRS. 'TOTALES' 277,2

PESO “ " " " “SOLIDOS” 258,9

PESO ‘° " " " "LIQUImS' 280,8

Debe notarse que el INDICEbn IODO¿a inferior a los deter­

minados por autores norte-americanos, en aceites de EE.UU,la

densidad también es baja.

El contenido de INBAPONIFICABLEes mayor que los observado­

en aceites norte-americanos.

Comodatos comparativos pueden observarse los que figuran

en el siguiente cuadro de valores extractados de trabajos de

“Jamieson y Baugham?(1), "Ball" (2), "Bailey y Sullivan? (5),

y'Radlove' (h).

////



GARAGTERISTICASFISICASYUIMICASDELACEITEDEGERHENDETRIGO_

lProcedencia

R.A.(1)

33.00.(2)

EEoUUo

(3)

EE.UU.

(h)

EB.UU(5)

nzo/b

loh76h

1,h800

lo“???

1.h762

1,h686

25°/25

0.9209

0.9326

0,9268

0,9268

0o93h9

I i !«Ï
[Densidad

i
lIod.Iodol(Hanna)

117,8

125,0(Roaenmund)

128,6(W135)

125,6(Hanna)

125,6(W118)

Indicede
Saponiflcac.

18h,0

18h,0

18h,o

186,5

13h.}

;Inaapon1f1­

cablefl

5.7

h.0

h.0h

h.7

‘Ao.nosatura­
dosdeao.to­3.1.­

85,1

su.

85
(A)

Ac.saturados
xdeao.to­tales

15:9

(TW1tohell)

16
(TW1tchgll)

16,1

15
(A)

185oÏB)

23 5) A)n)

8..
A

Salende

1)Aceiteestugiado.

Pgr
II n

BS:
Pb-éter

SullivanyBailey(extractoalcohólico-otéroo)Radlove(prensadoenfrío) JamiosonyBaughmaBall(extractoetóroo)

Corregido(salesdePb-étor

nn(extractootároo)

////
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DETERMINACION DE LA COMPOSICION QEIMICA

se siguió la técnica indicada por Hilditch (5) en su obra.

Se eaponirioaron 200 ge. de aceite, ae extrajo el inaaponi­

ficable con éter de petroleo, en un extractor continuo. Se obtup

vieron loa ácidos grasos totales y se separaron en 'aólidoe' y

'liquidoa“ por el macro-métodode Tiitchell modificado por

Hilditoh (6) pero introduciendo una modificación, que consiste en

agregar 5%aproximadamentede acótico glacial en la solución de

acetato de Pb, obteniéndose asi una buena separación, dado que el

Indice de Iodo de los ácidos “sólidos” dió 5,0.

Loaácidos "eólidoa' y 'liquidoe' se elterifioaron con alco­

hol metilico y 80h32comocatalizador y se destilaron fraccionada­
mente en vacio de 1 a 2 mmde Hg; empleando una columna de desti­

lación cuyas caracteristicas y manejo son las dadas por Longeneoker

(7) y Whitmore y Lux (8).

Se empleó comorelleno, hélices de una vuelta de h mmde
diámetro.

Determinando loa Indice. de Iodo y de Saponificaoión de ca­

da fracción, ee obtuvo por cálculo sus composiciones en estereo

metilioos, que a su vez permitieron el cálculo de composición de

los ácidos 'sólidos“ y "liquidos" en sus ácidos componentes.

Teniendo en cuenta el porcentaje de ácidos grasos 'eólidoa'

y “liquidoe' en el aceite, y las composicionesencontradas, se
////
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determinó finalmente la composición del mismoen ácidos grasos.

El cuadro siguiente resume la camposición final hallada, pudiénp

dose observar los resultados expresados on ácidos fl de ácidos

'totalos", ácidos fl de ácidos “aólidoa', ácidos fi do ácidos '11­

quidos', y ácidos fi de 'aceito'.

TABLA 3

Acidos de Acidas dc Ac1do: de Acidea f do
Acidos ácidos ácidos ¡6- ácidos lí­

talea' lidoa' quidos' 'acaito‘

Miristico
(01,4) 0:57 1,05 03,47 035°

Palmitioo
(016) 17:33 79:55 5o5h 15:39

Esteárico
(018) 1,28 8,00 --- 1,15

Araquidico
cgo 0:91!- 5996 "" 008,4

Oleico 22,92 5,uh 26,2 19,55

Linoloico h5,85 --- 52,18 58,93

Linolónico 9,15 --- 11,21; 8, 38

icoaenoico 3,65 ---- h,5h 3,2h

/77/
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OOHPARAGION CON PRODUCTOS EXTRANJEROS

Son relativamente pocos los trabajos realizados sobre de­

terminación de 1a composición del “aceite de germen de trigo'.

El siguiente cuadro resume las composiciones en 'éoidoe fl de

aoeite' encontradasen.la literatura y la correspondiente al

presente estudio.

TABLA h

Pro- Mirie- Pal- Ee- Ara- Lig- Li- Linod Eico­
ceden, ti- miti- tea- qui- nooét olei no léni senci­
cia oo oo rico dico rico oo laico oo co

| R.ARG. 0.50 15.39 1.15 0.8h --- 19.55 58.95 8.58 3.2h

1123.1311“)í -- 11,8 3,0 --- 1-2 28,1 52,5 5-6 --­

E.UU
(l)

r—A——V—A-+

'" 12:15 O'Bh "' IOIB J26I6 5991 996 "‘

El aceite estudiado contiene 0,5%de ácido 'miristico', que no

ha sido señalado en productos de otros origenes. Destécanse

asimismo mayor contenido en ácido 'palmitioo" y menor en l'olei.oo".

El ácido 'eraquídico" calculado en nuestro caso no signifi­

ca que ese ácido haya sido caracterizado, sino que siendo evidenp

////
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to la presencia de ácido saturado en más do 018, se loa ha onl­
oulado en c . La pequeña cantidad disponible no fu‘ suficiente20

para su caracterización. otros autores, comose v6 en el cuadro,

afirman la presencia de pequeñas cantidadol de ácido 'lignooérioo'

(02h)­
Asi mismoeste aceite contieno ácidos no-saturados en más

de 018, que por la misma razón anterior han sido calculados como

ácido "oicoseggiggf (020) mono-etil‘nico, sin que ello signifiquo
que un tal ácido haya sido caracterizado.

La presencia de ácido 'linolénico' en indudable por haber
sido aislado su derivado de adición con Broma. La cantidad do

8,h fi encontrada en nuestro capo en intermedia entre las dada! pa­

ra productos extranjeros por otros autores.
Los siguientes cuadros resumen las destilacionos de los ¿sto­

res motilicos “sólidos' y '11quidos', comoasí también las compo­

siciones halladas por cálculo de los ¿stores metilicon 'aólidoa'

y “liquidos' y de los ácidos 'sólidos' y liquidos'.

////
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TABLAV. Destilación de los ¿stores Étnicos de los ácidos Engel 'njLidoa'o

no a c Uy A}
go 3 cz, a“ o. ¡,0 Esteras do ácido! saturados

c: a .uo un nos; 3 una .3-o -o ms: GH a ‘H 03 claim c C C C
z: o sus 3735 “+3: g 2243 a; oo 11» 16 18 20
3 s g gd gra EW ras ras: 3p ‘É 8 m 8% 588 833 ña 33€ 85

1 1,17 218-220 173,181 90-151 0,6 210,0 267,1 0.01 0,13 1,03 --- -..

2 2,69 1220-229 181-191 151-1514 0 208,1 209,6 -— 0,07 2,62 --- --..

5 mae bea-251; 191-196 1514-156 o 207.3 270.5 --- -- 1;.22 --- --­
4

h 3.h8 ¿Bu-abc 196-201 156-156 o 205.5 273 -- --- 5.11 0.57 --­

5 h.27 kun-260 201-260 i56 o,h 256,8 271,2 0,02 --- h,1 0,15 -­

R 3.11 L 97.5 182.5 507.h 1.00 --- -- 0.99 1.12
l ­

18,9h Totales 1.05 0,20 15.08 1,51 1,12

Estero: z de ¿stores "sólidos" 5,hh 1,06 79.62 7.97 5.91

Acidos 1 de ácidos "sólidos" 5,hh 1,05 79.55 8,00 5,96

Acido. fi de Aceite 0,90 0.15 11.25 [1.15 0.8!;
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TMSLAVI. ventilación de los Gabbanamtiliooa de 108 ¡qm mac. “ganga.

- [E 5 Aoa ' a
5 3-5 És 3 a si 81.1 a KatanaaoSomosno
a a ¡.3 d o SÉ? 3 o: 32g h tirado. IM;th

g "a É o B” 588 58'? si 01011.1 Lt r
a 43° ¿2‘ g: .¿H ¿a H3. a fu. cm oo 1.323“; ¿33,00 39

1 1.57 220-229 ¡BT-20' ¡oo-138 2m - Bom ¡270.1 0.21; 1.06 0.08 0.15 0.0!. ­

La 5.!5 229-231ano-210158-155109.6 66.2 196.53.23 - 0.21 6.1!: 2.02 0.a: ­
a 6.82 eat-aah 210-212 155-160155.8 vine 191.5 Pam - oí“. 1.145 3.96 0.97 ­

t. 1.90 mese 212-213160-161151.9 95.7 190.5falsa - 0.09 1.92 5.15 0.76 ­

5 .oe zas-e57 215-213 161-162 155.1 95.0 191.0 E293»; - 0.1.7 2.a; 5.52 1.99 ­

6 6.59 aan-21.2213-217 ¡sa-162 155.9 96.1. 191.2 {293.5 - 0.39 1.61. 5.5|. 1.o: ­
1 6.33 aka-26h 211-211 162- 155.1 98.1 190.7 1 - 0.11; 1.91 5.29 0.99 ­

H707“ ¡150°8105 gi, " " 2079 3073 ' zar,
T. ._,
"150.22 0.21; 2.80 15.15 26.21 5.65 2.17

Boton-ui a. Mm. Himno.“ 0.1¡85,57 26,20 52.19 11,25 ¡“52

Aoldo. z a. lomo- 'nquzdoa' 0,1¿75,51; 26,30 52,18 11,21. ¡han

nom- 1 d- ame- on 14.11:19.55 9.93 8.38 5M

(a) emesidodal¡mmm



DETALLE DEL CALCULO DE COMPOSICION DE LAS FRACCIONES DE LA

DESTILACION DE LOS ESTERES METILICOS 'SOLIDOS"

En todas las fracciones de ésteres matílicos 'sólidos', se
calculó la parte no saturada como'oleato de metilo“, dado que

los valores de los Indices de Iodo son bajos, y además porque

osos mismos índices aseguran que la separación de los ácidos '11­

noleico" y “linolónico', han sido totales.

FRACCIONES:1.2.3,Q¡5¡ ï RESIDUD

Se calcula la cantidad de "oleato de metilo“ con la siguiente

expresión:

85,7 x = WJw
Siendo:

85,7 Indice de lodo del “oleuto de metilon

X noleato de metilo“

W Peso de la fracción.

I' Indice de Iodo de la fracción.
Para calcular la parte saturada de la fraccián, se halla el

PESOMOLECULARMEDIOde los ésteres metílicoa "saturados" presenr

tos en cada fracción, utilizando la expresión:

+ I.Sap.y Y=WOIOSEÏ30 w

en la que:

X 'oleato do metilo” en fracción.
////
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189,3 I. Saponificación del oleato de matilo
I==W- X Esteras mmtílicos saturados

w Peso de la fracción

I.Sapw I. de Saponifioación de la fracción
I.Sap I. de Saponifícación buscado

y

Luego se calcula el PEoOMOpECULARde los esteros metïlicos

saturados con la siguiente fórmula:

g É X 1000 : ?u& PESO MOLECULARMEDIO DE Los ESTERES. ap.
y METILICOS SATURADOS.

EL SIGUI’NTE CIADRO RESÜNE LOS VALORES dALLADOS’

Nb.de Oleato de Esteras PM I.Snp.
fracción Metilo saturados y. y

1. 0.01 gr. 1.16 gr. 266.5. 210.1.

2. --- 2.69 ' 269.6. 208.1.

3, --- h22. ' 270.5. 207-50

a. ---- 5,18 " 275. 205.5.

5. 0.02 gr. h.25 ‘ 27i:;:_- 206.8.

Residuo 1 gr. 2.11 ” 312.9. 179.5
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El valor del PESOMOLECULARde la 1° fracción indica que es­

té formada por: PALMITATOY MIRISTA'I'O DE METILO.

La 2° fracción por: PALMITATOY MIRISTATO DE METILO.

La 3° fracción por: PALMITATODE METILO ¿1333.

La h° fracción por: PALMITATOY ESTEARATODE METILO.

La 5° fracción por: PAMITATOY ESTEARATODE mmm.

El RESIDUÜ por: ESTEARATO Y ARAQUIDATO DE METILO.

Esto se basa en que el PESO MOLECULARMEDIOde la fracción os­

tá comprendidoentre los correspondientes a 2 ácidos saturados con!

secut1VUs, que han sido señalados por cada fracción.

El valor de Y hallado, se reparte entre los oomponsntes de

cada fracción mediante la solución del siguiente sistema de ecua­
ciones!

p+v=y
p.I.Sap.p+- v.l.Sapv=: Y.I.Sapy

en dondeR y 1 representan las cantidades de ésteros saturados bus­

cados, z representa la cantidad de estaras saturado. totales on la
fracción.

Los caloros hallados figu’an en el cuadro de composición do

los ¿stores metíllcos “aólidos' (TABLA5)

///
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DETALLE DEL CALCULO DE COMPOSICION DE LAS FRACCIONES DE LA

DESTILACION DE LOS ESTERES METIgggos "LIQUIDOS'

Dal examende los valores correspondientes a los Indices de

Iodo, Tiooianógeno, y PESO MOLECULARMEDIOda las fracciones so

dndnce que al monos, en las fracciones g a 1 existen ¿steven mati­

licos de h ácidos, tres de los cuales son no-snturadoa en 018,
(oleico, linoleico, linolénico). Este último se caracterizó por

ailamiento de su derivado bromado, (ácido 9-10 - 12- 15- 15- 16

hexabromoesteárico), reconocido por su tamperatura de fusión

(180°-181°). En estas mismas fraccionas el PEab MOLECULARMEDIO

es inferior a 29h o análogo, lo cual indica que en todas ellas

debe calculnree 'palmitato de metilo", comoúnin solución a su

resolución. Las camposicionaa respectivas de esas fraccionos, se

calcularon por resolución de sistemas del tipo:
/

3+y-+Z+v :w

207,51 + 189,2y-+ 190,52 + 191,8v '=-W.I.Sap.w

85,7y + 172,65 +-260,hv = v1.1.w

85,7y + 91,72 +-l59,5v = W.T.w

siendo:

IIII



207,5

189,2

190.5

191,8

95.7

172,6

260,L

35,7

91.7

159,5
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Palmitato de Metilo

Oleato de Metilo

Linoleaüo de Metilo

Linolennto de Metilo

I.Snp. del Palmitnto de Motilo

‘ ' Oleato de Metilo

' " Linolento de Estilo
II É Linolenato de Metilo

I. de Iodo del Oleato de Motilo.

' ' ' ' Linolunto de Matilo.

" ' n " “¿1016111130 de 11,12]lo .

" ' Tiocianágeno del oleato de Matilo.

n n ' R Línolunto (.5. M4110.

R i ” n Línolenato de Metilo.

Los resultados pueden verse en al cuadro Vi.

FRACCION 1

Sobre esta fracción no fué posible la determinación del Indi­

co do Tiooianógeno por falta de material. Por esta razón y no

siendo improbable la proserwia de “linolenato de metilo“, se su!

puso que 1a parte no-aaturada está formadapor 'esteros motílicos'

de los ácidos de G.3, }1nole1co y ¿}n016nico, que han destilada

[ÁÁ/
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en 1a mismarelación que en la fracción 7. Esa cantidad de

¿stereo no-saturados fue calculada según la relación:

27s“ = 15597x

siendo X= 0,27 (valor bus­

cado), y 155,7 el Indice de Iodo de la mezcla no-eeturadn (ob­

tenido por cálculo). Por lo tanto en la tracción hay 1,57 - 0,27

1,30 g. de ¿stores metilicoe' de ácidos 'eaturadoe'. Para ente­
blecer a qué ácidos corresponde se calculó el PESOMOLECULAR

MEDIOde los mismos con la relación:

207,7 w = 187,9 z 0,27-F1,3O x I.Sap.x
en donde:

207,7 I.Sap. de la fracción
W Peso fracción

187,9 I.Sap. de la mezcla de no-saturedos.

Luego: I.Sap.x:: 211,9

PESO MOLECULAR MEDIO - 2614.7

que indica la presencia de Palmitato y Miristato de Metilo.

La parte saturada se resuelve entonces con el sistema:

////
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v‘+ P : 1’50
207vL|r V 4‘ 23105 p = 21109 3 1030
\

donde:

(01,4) V = 092,4

(016) p : 1905

La parte no-saturada se resuelve repartiendo el total (0,27)

entre Oleato, Linoleato, y Linolenato de Metilo, en la mismare­

lación que en la fracción 7.

Oleato de Metilo : 0,08

Linoleato ' = 0,15

Linolenato ' = 0,0h

Suma 0,27

RESIDUO

El valor del PESO MOLECULARMEDIOencontrado por determina-­

ción directa fué de 322,5. Este valor ea muyelevado pues co­

rresponde al orden de PESOMOLECULARde “esteros motilicoa' en

020.
Sobre el producto de la determinación de I.Sap. del Reaidno,

correspondiente a 2,0962 g. del mismo. se determinó Insaponifi­

cable, aisléndose 0,1261 g. de éste, lo cual permitió calcular
/7%/
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el PESO MOLECULARMEDIOcorregido del Residuo que resultó ser

502,9. Este valor indica la presencia de 'esteroa motilicoa” de

¿oidos no-saturados con más de 18 átomos de c, que se han calcu­

lado en 'eicosenato de metilo" (020). Por lo tanto la composición
del Residno se resolvió según el sistema:

¡"i-7+7 7-7971!»

85:7¡'+ 178327 + 78:27:: 7:7h x 11530

189923 + 19°:57'*17206V = 7o7h x 18h98

en el cual:

x Oleato de Hatilo

y Linoleato '
v Eicosenato '

7,7h Peso del Residno

78,2 I.Iodo del Eioosenato de Metilo

172,6 1. de Tiocianógeno del Eicosenato de Motilo

115,0 I. Iodo del Residuo

18h,8 I. Sap.dol Residuo. (corregido).

/77/
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SOBRE LOS VALORES DE RECONSTRUCCION

tara establecer sobre 1a buena marcha de las operaciones em!

pleadas en la determinación de la Comggsición ggimica, lo más

práctico consiste en calcular los Valores de Indice de Saponifica­

ción e Indice de Iodo de los ácidos, ¿stores metilioos, y del acei­

Eg, y comparar los resultados obtenidos con los valores hallados

por determinación directa.

El siguiente cuadro resume osos cálculos:

Peso Moleíülar
I.de SON. I.de Iodo I.de Sap. Medio

Deter. Calo. Dot. Calo. Dot. Gale. Dot. Calc.

Ac.8611doa --- --- 5 8,9 216,7 211; 258,9 262

Ac.L1quidoa 96,1 96,14 115,1; 152 199,8 200,2 280,8 280,2

Esteree SóJ
lido' "' "' ha? hs6 20h07 20301 27h 27h99

ÏEsterea LIJ

{qumos 89.7 91.1; 11.1.0 las 189.7 190.7 29107 293.1;
i

i Aceite. 79,7a 71,7 117,8 119,7 18h 180 --- ---­

a) Tuner en cuenta el Insaponificablo del aceite, de Indice de Iodo

91; la corrección de I. de SGN.del Ineaponifioable no se efectu6.

////



En general los valores de reconstrucción son buenos salvo

algunos que ofrecen diferencias que sobrepasan a los errores

tolerables de los métodos de determinación. Cabe hacer notar

sin embargoque la presencia de ácido 'linolánico' en ¿ste acei­

te introduce un componentede fácil alterabilidad en las opera­

ciones de destilación, por lo cual se considera que esas anorma­

lidades no son graves.

Los valores de Reconstrucción de los Indices correspondienr

tes a1 aceite son asi mismobuenos, excepto el del I. de Tiocia­

nógeno, pero debe hacerse notar que no se conoce el I. de Tio­

cianógeno del Insaponificable, por lo cual el valor de Recons­

trucción resulta bajo.
Esta influencia no es despreciable ya que este aceite con!

tiene muchoInsaponificable (5,7 f ).

////



SOBRE EL IMDB DE IODO DLL INSAPONIFICABLB

Anteriormente, Rosovsky (9) estudiando el Indice de Iodo

de loa Insaponificables de aceite vegetales, pudo demostrar

que estos valores son función del grado de extracción del Insa­

ponificable, es decir que dependen de la cantidad del mismoque

ha sido extraída.

Demostró que en general los Indices de Iodo de aceites ve­

getales decrecen con el grado de extracción siendo esa varia-­

ción muymarcada en los casos de aceite de oliva y también en

el de semillas de 'Maytenus Disticha' (10). Conteniendo el

aceite de 'germen de trigo' un elevado tenor en Insaponifica­
ble se hicieron las determinaciones de I.de Iodo en función del

grado de extracción, comprobéndoae que ofrecía un comportamienp

to contrario a lo establecido por Rosovsky; es decir que el I.

de Iodo aumenta con el grado de extracción, obteniéndose los

valores másaltos para el total del Insaponifioable.
El siguiente cuadro dá los resultados experimentales obte­

nidos aplicando estrictamente la técnica de Rosovsky.

////



g o o o l d 3 é.
:3 u-I :4 S4 us 124-1 o H +2 a! :v-l ¡a c!2 “fi naa: 30°q 2*“: ¿una
o go oooo 033%) nuvo 04-3000 O 0 o a! H .. «H o o rap H o o
SE 82315 3320 o“88 É'qm- 0‘32ü sin aaa” 2:02 330% qua»¡El IÏIoo Han“ H'd'dp ¡740002 Hua:

1 0,7221; 2,86 82,0 50,5 82,1;

2 0,275?- 5a96 10299 69.5 39:0

3 091539 ¡4:57 100.8 30.2 39:7

h 000929 hngh 9797 8697 9003

5'8 0:13h6 51h? 9608 9600 9099

9-12 0.0392 5:63 96:3 98.3 91.1

[[13-160,0175 5,69 86,9 100,0 91,0

Para observar claramente este comportamiento se han

representado graficamente los valores de las dos últimas co­
lumnas del cuadro anterior.

////



GRAFICO DE LA VARIACION DEL INDICE DE IODO DEL

INSAPONIFICABLE EN FUNCION DEL GRADO DE EXTRACCION.



PARTE EXÏERIMENTAL.

1°) Detenminaciónde constantes: en la tabla l se encunntran

los valores obtenidos aplicando los métodos oficiales ¡meri­

canon I

2°) Sagonificación: 200 ga. de aceite se Iaponificaron, de

acuerdo a la técnica de Hildítch con 120 ga. de Kofiy 1 1k.

de alcohol de 96° y reflujo de 3 horas.

Se diluyó con un lt. do alcohol y 1,5 lt, de a gus y ¡e ox­

trajo el Insaponificablo con éter de petroleo emplaandoun

extractor continuo cuyo osqunmaes el que sigue:



-gh.

En el frasco A de 5 lts. de capacidad se coloca el producto

de la aaponificación; el alcohol y el agua y ae llena hasta arri­

ba con eter de petroleo. Se colocan unos 200 mls. de eter de pe­

troleo en el frasco B, calentando electricamente, y se procede

a agitar con el agitador mecánico regulando la velocidad de ma­

nera que la emulsión que se forma no llegue hasta la parte supe­

rior del frasco A. La extracción se siguió durante ho horas.

El extracto etereo se lavó con agua hasta que no dió mas

reacción alcalina al tornasol, se sacó con sohnnz anhidro, y
luego se destiló el eter y ee aecó en estufa hasta peso constan?
te.

¿e obtuvo asi 88,7% del Insaponificable determinado en una

extracción en pequeño, en ampolla.

La parte de Insaponificable no extraída, aparecerá luego

en la destilación de los '6steres metílicos liquidos'.

SEPARACION DE LOS ACIDOS GRASOS TOTALES

La solución de Jabones de K resultantes de la separación

anterior mantenida bajo N2, se trató con 30h32 al kof hasta
reacción ácida al tornasol, y se agregó luego un lo! en exceso.

Se extrajeron los ácidos grasos en el extractor continuo

con eter etílico, se separó el eter y lav6 con agua en ampolla
de decantación.

////
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Luego se seoó con SOhNhaanhidro, se destiló el oter y se
sacaron los ácidos grasos en estufa al vacio. Se obtuvieron

177,5 gs de ácidos grasos lo que representa el 88,77 S del acei­
to.

Sobre ellos se determinaron las siguiefifos constantes:

INDICE DL: IODO 126,6

mamon: DE BAPONIFICACION 2024;

PESO MOLECULARMEDIO 277,2

////
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SEPARACION DE LOS ACIDOS "SOLIDOSu y "LIQUIDOS.

Se utilizó el macro-métodode Twitchell, lhh,9 gs. de áci­

doa totales se disolvierou en 725 cc de alcohol de 96° y se

mezcló a ebullición, con una solución de 10 ge. de acetato de
Pb en 750 cc de alcohol y 50 cc de acético glacial. Hilditch

recomiendautilizar 1,5%de acético respecto del alcohol, pero

utilizando en este caso alrededor de 5%, se obtuvieron mejores

resultados que en trabajos anteriores efectuado en estos mismos
laboratorios.

Se agitó y se dejó enfriar unas 60 ha. Se filtró separan!

do las aguas madres del precipitado de sales de Pb de los ácidos

saturados.

Se recriatalizaron éstas de 1500 cc de alcohol de 95° con,

teniendo 5%de ácido acético glacial. Se dejó enfriar y se man!

tuvo 12 ha. a 15°. Luego se filtró, lavó 5 veces con alcohol y

ae reunieron los iavados con los liquidos madres de las filtra­

ciones anteriores, de los que se recuperó el alcohol por desti­

lación con burbujeo de Né.
El precipitado constituido por las sales de Pb de los áci­

dos grasos "sólidos" se pasó cuantitativamente a un vaso de pre­

cipitadoe de 1 lt. con ayuda de agua caliente y ClH 1/1, que

descomponelos Jabones. Se calentó a baño maria, hasta que no­

brenadó nota y limpida, la capa de ácidos grasos fundidos. Se

////
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dejó enfriar, se separó la capa de ácidos "sólidos" solidificada y
se disolvió en 200 mls de éter sulfúrico en un segundo vaso, de

donde se trasvasó cuantitativamente a una ampolla de 2 lt.

La solución acuosa se pasó a otra ampolla y se realizaron

h extracciones con 500 mls de óter sulfúrico cada vez, el cual se

empleóantes para lavar también el recipiente de cristalización, va­

sos, precipitado de Clan, varilla etc. que estuvieron en contacto
con los Jabones. Los extractos etereos reunidos en una ampolla de

decantación, se lavaron con fracciones de 70 mls de agua, hasta

reacción neutra a la heliantina. Las aguas de lavado, se extrajeron

en ampolla con éter sulfúrico, el cual se lavó con agua, se reunió

con las soluciones de ácidos “sólidos” en éter y el total se secó

con sohuaz y recuperó el eter en atmósfera de Né. Se sacaron los áci­
dos en estufa de vacio, obteniéndose 23,1h gs lo que representa

16,96 %de los ácidos totales y 1h,16 %del aceite.
El filtrado que contiene disueltas las sales de Pb de los

ácidos "liquidos" se concentró por destilación hasta unos 200 mls,

se añadió igual volumende eter y se extrajo con agua, separando la
capa eterea y extrayendo 2 veces más con eter etílico.

Se lavaron los extractos etereos con agua, se secaron con

SOhN'a2y concentraron por destilación en atmósfera de Né, luego de
secar en estufa al vacio se posaron, obteniéndose 121,85 gs de aci­

dos liquidos, lo que representa 8h,0h fl de los ácidos totales y
7h,6 %del aceite.

////



Resumiendo:

fl de áci- I.de Sapo- Peso Molo­
ucidna fi de aceite dos totales I.de Iodo nlficaoión- cular Medio

sólidos 1h,6 25,1h 5,05 216,7 258,9

Líquidos 8h,oh 7u,6 1h5,u 199,8 280,8

ESTERIFICACION CON ALCOHOL METILICO

Se procedió a esterificar por separado los écidea'aólidos'

y "liquidos", para lo cual se los calentó a reflujo a baño maría

durante 6 hs., con h veces su peao de alcohol metílioo y 2%de

80h32 oonoentrado.
pasó a una ampolla

en agua.

Después de recuperar el exceSO de alcohol, lo

de decantación, se dejó enfriar y se diluyó

Se extrajo con éter sulfúrico y los extractos etereos se

lavaron con agua, luego cOn solución acuosa al 0,5% de C Gala,
para eliminar los ácidos no esterificados, luego se lavó nueva-­

mente con agua hasta reacción neutra a la fenolrtaleínn, se sacó

con SOhNe2,eliminó el éter por destilación y secó en estufa al
vacio.

Los rendimientos y constantes figuran a continuación:

////
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‘ Acidos I.do Sa- Peso Mo­Acidoa oateri- Esteras Rendi- I.do ponirion- locular
rioadoa obtenidos mientofl lodo cion Medio

sólidos 20.15 21.08 97.7 1m 20h.? 27h

Líquidos 62,51 (¿,25 96.5 11.1 199,8 280,8
L» ‘_l

DESTILACION

Se empleó la columna de Longenocker (7), y Whitmoro y Lu:

(8} usada por Comastri (12), por Grianta (13), por Schiariti (1h),

y por Darnás (10); con relleno de hélices cilíndrican de una vuel­

ta de h mmde diámetro cuyas características están indicadas en

osos trabajos.
Las dos doatileeiones se efectuaron en un vacio de l a 2 mm

de Hg.

Los resultados de la destilación y las constantes de cada

fracción figuran en las tablas u y 5.

DETERMINACION QE PESOS MOLECULARES HEEEOS

Se determinaron sobre alrededor de l g. de sustancia, sapo­

nificando con 25 mls. da una solución alcohólica de KDE(ho g. do

KDEen l lt. de alcohol libre de aldehido) en un Erlenmnyor de

250 mls. con boca eambrilada a ln que ne adapta un refrigerante

////
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de aire de l m terminado en un tubo con cal sodada, calentando a

baño maria durante 50' a h5' y titulando luego por retorno con

01H 0,5 N.

En todos los casos ee hicieron 2 ensayos en blanco paralelos

a las determinaciones dobles efectuadas sobre cada fracción, sal­

vo en los casos en que lo escaso de la muestra impidió hacer un

duplicado.

INDICE DE IODO

Se efectuaron por duplicado empleando la técnica de Hanus.

INDICE DE TIOCIANOGENO

Se determinó siguiendo la técnica de Kaurrman (15), que es

la del "Committee on the Analysis of CommercialFats and Oila or

the AmericanChemical Sooiety'.

DETERMINACION DEL INSAPONIFICABLE DEL RESIDUO DE LA

DESTILACION DE LOS ESTERES METILIcos "LIQUIDOS.

El producto de la determinación del I. de Saponificación se

pasa a una ampolla de decantación y se añaden 85 ec. de agua ex­

trayendo 5 veces con más o menos 50 cc de éter por vez.

Se lava luego con 50 oc de KOHal 12 por mil, por 2 veces y

finalmente con agua hasta reacción neutra a la fenolftaleina.

////



-51­

Se filtra previo añadido de SOhNa2anhidro, y se seca al
vacío. Se determinó sobre 2,0962 s. del residuo de los estores

matílicos “liquidos”, obteniéndose 0,2261 e. de Insaponificable,

cuyo valor se tuvo en cuenta para corregir el PESOMOLECULARME­

DIOdel residuo.

////
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CONCLUSIONES

Prosiguiendo con el estudio de grasas y aceites argentinos,
se ha llevado a cabo en esta ocasión 1a determinación de

composición Quimica de un aceite de “germen de trigo“, obte­

nido por presión, en Mendoza, por la Cía. Molinos Rio de la

Plata, dn sus laboratorios.

Hansido determinadas las principales constantes fisico-quí­

micas del aceite, estableciéndose que los valores de I. de

Iodo y peso especifico son inferiores a los consignados para

productos americanos.

El contenido en Insaponificable resultó ser sensiblemente más

alto que lo registrado en bibliografia.

Siguiendo los procedimientos establecidos por Hilditch, se de­

terminó la composición quimica en ácidos grasos, con el 51-­

guiente resultado; expresado en ácidos fi de ácidos totales:

Mirístico (cm) 0.57
Palmitico (016) 17:33

Esteárieo (018) 1.28

Araquidico (02°) 0,9h
Oleico 22,92

Linoleico h5985

////
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Linoléníco 9,h5

Eicosonoico 5,65

De acuerdo a esto deben considerarse componentes “ácidos ma­

lores" los ácidos'palmitico', I'oleico“, y “linoleico'.

h° Estos resultados indican la presencia de una pequeña cantidad
de ácido 'miristico“, no señalado por otros autores.

El contenido en ácido "oleico' es menor que lo señalado en pro­

ductos de otros origenes, siendo en cambio mayor el contenido

en ácido "palmitico' y menorel de “linoleico”.

5° La destilación de los ¿stores metilicos de los ácidos |'liqui-­
dos“ señaló la presencia de una pequeña cantidad de ácidos no­

saturados con más de 18 átomos de C, que fueron calculados en

ácido “eicosenoico” (020) monoetilónico, sin que ello signifi­
que que tal ácido haya sido caracterizado.

6°)La destilación de los esteres metilicos de los ácidos "sólidos'l

mostró la presencia de ácidos con más de 18 átomos de c, que

fueron calculados en ácido 'araquídico'. Su presencia no fue

caracterizada por escasez de material. Algunos autores han se­

ñalado la presencia de ácido “lignocerico'.(02h).

7° El contenido establecido para ácido "linolánico', está compren­

////
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dido entre los escasos valores encontrados en la literatura.

Este ácido fué caracterizado por transformación en ácido

ll9-10-12-15-15-16 hexabromoesteárico", reconocido por su
P¡Fe( )e
8° Estudiando la variación de I. de Iodo del Insaponificable en

función del grado de extracción del mismo, se pudo probar que

ofrece un comportamientocontrario a lo registrado para la ma­

yoria de los aceites vegetales, es ddcir que el Indice de Iodo

aumenta con el grado de extracción.
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