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PROCEDENGTA DEL IACHITE-AMLIZADO

El acelte de germen de tri;o estudiado fué obtenido en Men-
doza en los laboratorios de la C{a. Molinos Rfo de la Plata, uti-
lizando el grano denominado "Rosafé"™, semi-duro grado 2,

Para separar el germen del grano se utilizé el método llama=~
do "Degerminacién por via seca".

El asceite de germen de trigo se extrajo con prensas hidréu-
lica® Krupp. Los gérmenes prevismonte se mélieron y prensaron a
170 Kgs. por cmao

El dnico procedimiento de purificacién ha sido la filtracién
del aceite después de un perfodo de 3 dfas, durante el cual se
descantan y separan las particulas, arrasstradas mecénicamente,

Por esta razén se considera el aceite analizado un “eceite
crudo®.

No se considera el rendimlento del aceite % de gérmen, por

que no han sido suministrados los datos necessarios.
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Se determinaron las siguientes constantes ffsicas y quimioas:

PESO ESPECIFICO (25°/25°) 0,9209
INDICE DE REFRACCION (ABBE) a 25° 11,4745
" " " . a 20° 1,4764
‘I';IDIGE DE IODO (HANUS) 17,8
INDICE DE SAPONIFICACION 18,
ACIDEZ (en % de Acido olelco) Ls7
INDICE DE ACETILO (A+0+.A.Cs) 11,8
REICHERT-MEISSL (A.0.A.C.) 0,55
POLENSEE (A.0.A.C.) 1,4
INSAPOWIFICABLE % 5,7
ACIDOS GRASQS TOTALES % 88,7
ACIDOS GRASOS "SOLIDOS"™ (TWITCHELL) % 15,9
ACIDOS GRASOS "“LIQUIDOS" . % 84,1
INDICE DE IODO ACIDOS GRASOS "TQTALES" 126,6
n LI | " n "30LIDOSY 5,1
n n " n n ‘LIL\‘,UIDOS' 1145311»
2 " " " INSAPONIFICABLE 91,0

(Rosermund-Kuhahenn)
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IWDICE DE SAPOWIFICACION AC.GRS, "TOTALES" 202,L
INDICE DE " w ®  m3oLIDOS" 216,7
INDICE DE n n " ®L1QUIDOS" 199,8
PESO MOLECULAR MEDIO AC.GRS. "TOTALES® 277,2
PESO " " * ® "soLIDOS" 258,9
PESO * n w ®  npTQUIDOS® 280,8

Debe notarse que el INDICE Li IODO es inferior a los deter=
minados por autores norte-americanos, en aceites de EE,UU, la
densided también o8 baja.

El oontenido de INSAPONIFICABLE es mayor que los observados
en aceites norte-~americanos.

Como detos comparativos pueden observarse los que figuran
en el sigulente cuadro de valores extractados de trabajos de
"Jemleson y Baugham" (i), "Ball” (2), "Bailey y Sullivan® (3),
y"Radlove® (l).
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DETERMINACION DE LA COMPOSICION QUIMICA

Se siguid la técnica indicada por Hilditch (5) en su obra.

Se saponificaron 200 gs. de aceite, se extrajo el insaponi-~
ficable con éter de petroleo, en un extractor continuo. Se obtu-
vieron los 4cidos grasos totales y se separaron en "sdlidos™ y
*1fquidos" por el macro-método de Twitchell modificado por
Hilditoh (6) pero introduciendo una modificaci6n, que consiste en
agregar 5% aproximadamente de acético glacial en la solucién de
acetato de Pb, obteniéndose asi una buena separacibén, dado que el
Indice de Iodo de los éicidos “sélidos™ aié 5,0,

Los fcidos "s811dos™ y “1{quidos" se esterificaron con alco=
hol met{lico § sohaa como catalizador y se destilaron fraceionadg-
mente en vacfo de 1 a 2 mm de Hg; empleando una columna de desti-
lasién cuyas caracterfsticas y mansjo son las dadas por Longeneoker
(7) ¥y Whitmore y Lux (8).

Se empled como relleno, hélices de una vuelta de L mm de
d1énetro,

Determinando loa Indices de Iode y de Saponificacién de ca-
da fraceidn, se obtuvo por cdlculo sus compoeiciones en esteres
met{licos, que a su vez permltieron el cédlculo de composiciédn de
los Acidos "sélidos" y "liquidos™ en sus fcldos componsntes,

Tenlendo en cuenta el porcentaje de &cidos grasos "sdlidos®

y "14quidos™ en el aceite, y las composiciones encontradas, se

/11
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determind finalmente la composicidn del mismo en Acidos grasos.
El cusdro siguiente resume la composicién final hallada, pudién-
dose observar los resultados expresados en dcidos % de dcidos
®totales", &cidos ¥ de dcidos "sélidos™, &cidos % de dcidos “li-

quidos™, y fcidos ¥ de “aceito".

TABLA 3
Acidos % de | Acidos % dc | Acidos % de Acldos % de
Acidos écidos "to~ | &cidos “sé- | &cidos "14-
talea" 11d08" quidos® "acoite®
Miristico
(01)4) 0157 1'05 00’47 0050
Palmitico
(016) 17,33 79,55 5,54 15,39
Estedrico |
(0_q) 1,28 8,00 ——— 1,13
Araquidico
(Caq) 0,9k 5,96 ——- 0,8l
Oleico 22,92 5,44 26,2 19,55
Linoleico 43,85 ——- 52,18 28,93
Linolénico 9,45 -—- 11,2} 8,38
Eicosenoico 3,65 | ——-- L, 3L 3,2l
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COMPARAGION CON PRODUCTOS EXTRANJEROS

Son relstivamente pocos los trabajos realizados sobre de-
terminacidén de la composicién del ®aceite de germen de trigo®.
El siguiente cuadro resume las composiciones en “dcidos ¥ de
aceite™ encontradas en la literatura y la correspondiente al

presente estudio.

T.3LA )

Proe Miris- Pal- | Es- Ara-| Lige Li~- Lino= Eico-
ceden=~ ti- miti-l tea~| qui-| nocé+4 6lel|l no 1éni | senoi-
cla ‘ co co rico dico rico co leico| co co
| R.ARG. 10’50 15,39 |1,13 | 0,84 | === |19,55 | 38,95 |8,38 | 3,2l
KE.UUB) - 11,8 |3,0 == |12 (28,1 |52,3 |3=b |===
E.OU |

(1) 1 - 12'15 0,8& m— 0,3 2696 3901 9.6 —-

El aceite estudlado contlens 0,5% de &cido "mirfstico®, que no

ha sido seiialado en productos de otros orfigenes. Destdcanse

asimigmo mayor contenide en fcido “palm{tico® y menor en Moleico".
El dcido “araquidico® calculado en nuestro caso no signifi-

ca que ese Acido haya sido caracterizado, sino que siendo eviden-

/117




8w

te la presencia de Acido saturado en més de C__, se los ha ocal-

18

culado en C... La pequefia cantidad disponible no fué suficlente

20
pare su caracterizacién. Otros avtores, como se vé en el cuadre,
afirman la presencia de pequefias cantidedes de dcido "lignooérico®
(Gzh)-

As{ mismo este aceite contiene dcidos no-saturados en més
de 018’ gue por la misma razdr anterior han sido calculados como
dcido "eicosencico® (020) mono-etilénico, sin que elle signifique
que ua tal Acido haya sido carncterizado.

La presencia de dcido "linolénico® ew indudsble por haber
sido alslado su derivado de adicién con Bromo. La cantidad de
8,1 € encontrada en muestro case es intermedias entre las dadas pa-
ra productos extranjeros por otros autores.

Los sizvisntes cuadros resumen las dsstilaciones de los éste~
res met{licos "sé1lidos™ y "1iquidos®, como as{ también las compo-
siciones halladas por odlculo de los 4ateres metflicos ®sélidos®
¥ "1{quidos™ y de los écidos "sélidos® y 1lfquidos®.

/11/
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TABLA V, Destilacidn de los &ésteres metflicos de los fcidos grasos 'iﬁkidos'

o
wo o . A .
o § o 5 5 Estcres de fcldos saturados
g| g Ze| 58 S38| s |sx| 33 ;
o o0lel- ¢ Cc C ]
g, 3 2| B3R EEE| 3,03ds| fE|SMM) Cw |%w |
d| o ] S 3 i a5 Q K ‘
Bl & & 23| Bl ss3| F8l iFE 2k
1 (1,17 [218-220|173181 | 90-151 | 0,6 |210,0 |267,1 0,01 | 0,13| 1,03 | === | =me

i -
|
i

L 13,48 23u-240 196-20L 156=156 | 0 |205,5 |273 mee | m== | 3,11 | 0,37 ===
5 (4,27 R2LO=-260 [201-260 i56 Ngly 206,8.“;;1,2 0,02 | === Lol 0,15 we=
_; 3011 | PTe5 [182,5 367,44 (1,00 |=-e e 0,99 | 1,12

! - -
18,9 Totales 1,05 |0,20 [15,08 | 1,51} 1,12
Esteres % de &storea "s81lidos" 5euls  |1,06 |79,62 797 | 5,91
Acidos % de fcidos "sélidos" Sesllt  |1,05 (79,55 8,00 | 5,96

Acidos % de Aceito 0,90 (0,15 (11,25 1,13 | 0,84
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TADLA V1. Dastilnoifn de los Satsures rwt{licos de los &cldos sos "1{yu -

‘ ég A .
2 3 28t a0
$/ef/ 88 | S ¢ 3 1341 2 ':ag acidos sa-  Tateres de foldos no
3 EE| s o §§9 3, 334 B38| op| e anturados
a L4 L+ [ S
P ORay Bs |27 | ER BEE FEY B lou o ole1 Iggqg; Fise
oo -

1,57 |220-229 | 187208 [100-138 1,06 | 0,08 | 0,15 (0,04 | =

3
*-
]
3
-3
3
Y
(=)
k

R
%
&
A%

3,115 |229-231 200220 [138-155 | 109,6 262,5| = (0,21 | 0,7 (2,02 |0,48 | -

8,82 232231 [210-212 [155=160|155,8 |se2 (192,5 292,99 = [Oplils | 1,43 | 3,98 | 0,97 | =

7590 |234=236 222-213 [160=161 | 15759 (9567 19055 Rus2 | = (0,09 | 1,32 | 5,13 (0,76 | =

236=237| 213=213 |160=162|155,1 (96,0 (191,0 293,5| = (0okT | 2,6l |5,52 (1,39 | =

6939 |25T=242 | 213-217 \162=162|155,9 |F6els 19042 293,3| = (0,39 | 1,64 (3,34 (1,02 | =

6433 |2l2-26} | 217-217 362~  (155,7(98,1 190,7 294,2| = [0, | 2,92 | 3,29 (0,99 | =

707'4 15,0 8103 lﬂhaﬁ 3019 h - 2,79 2078 - | 2,17

{(a)

?ldm\nrwdw
4
8

tal 50,22 052Li 2,80 13,15 6,21 | 5465 | 2,17
Esteres £ de Ssteres "1fquidos” 0,1i8| 5,57 | 26,20 Pz.l') P.l.zs Lo32
Acidos % de £oidos "1fquidos” 0.Li7| 5,5 |26,20 P.m h.& L3
Aoides % de Aceite 0,35\ lplls | 19,55 PB,95 | 8,38 | 3,44

(a) cCorregido del Insaponificable
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DETALLE DEL CALCULO DE COMPOSICION DL LAS FRACCIONES DE LA

DESTILACION DE LOS ESTERES METILICOS "soLIDos™

En todess las fracciones de ésteres metflicos “sélidos™, se
calculd la parte no saturada como “oleato de metilo®, dado que
los valores de los Indices de Iodo son bajos, y ademis porque
6808 mismos indices aseguran que la seperacldn de los écldos ®11-

nolelco™ y "linoldnico®™, nan sido totales.

PRACCTIONFSs 1,2,%,4,5, 7 RESTDUD

Se calcula la cantidad de “oleato de metilo™ con la sigulente
expreaiéni
85,7 X = WeI
Siendo:
85,7 Indice de Iodo dol "oleuto de metilo®
X "oleato de metilo"
W Peao de la freccidn.
I, 1Indice de Todo de la fraccidn.
Para calcular la parte saturada de la fraccidn, se halla el
PESO i#OLECULAR MEDIO de los ésteres metflicos "saturados” presen-

tes en cada fraceidn, utilizando la expresidn:

189,3 x + Iosapo Y:W.I.Sa_’).
v v
en la que:
X "oleato do matilo® en fraccidn.

/1//
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189,7 1. Saponificacidn del oleato de metilo

Y=W - X Esteres metilicos saturados
W Peso de la fraccidn
I.8ap, I. de Saponificacidén de la fracoidn

I.3ap I. de Saponificacidn buscado
vy

iuego se caioula el PExO MOLECULAR de los esteres mnetilicos

satursdos con la sigulente férmula:

g g X 1000 - bh& PESO MOLECULAR KEDIO DE LOS ESTERES
- ap.
y METILIGOS SATURADOS,

EL SIGUILYTE CULADRO RESUNE LOS VALOERLSG dA&LIADOS:

No.de 0leato ce Esteres PM L.Sap.

fraceidn | lMetilo saturacdos Ve v
1. 0.01 gr. 1.16 gr, 266.5. 210.1.
2. - 2.69 " 269.5. 208.1.
3, —-—— 22, ® 27045, 207e3,
Yo ———— %,43 ™ 273. 205454
5e 0.02 gr. lo25 ® 271.2. 206.8.

Regiduo 1 gr. 2,11 " 31249, 17943
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El velor del PE2C MOLECULAR de la 1° fraccién indice que es-
t4 formada por: PALMITATO Y MIRISTATO DE METILO,
La 2° fraceidn por: PALMITATO Y MIRISTATO DE METILO.
La 3%° fracoién por: PALMITATO DE METILO PURO.
La ° fraceién pors PALMITATO Y ESTEARATO DE METILO,
La 5° freccibn por: TALMITA™ Y ESTEARATO DR METILC.

El RESIDUO »or: ESTSARATO Y ARAQUIDATC DE MERILC,

Esto 3o basa en que el PESO MOLECULAR MEDIO de la fraccién es-
t4 comprendido entre los correspondientes a 2 dcidos saturaedes con-
secutivod, que aan sido seialados por cada freccidn.

El valor de Y hallado, se reparte entre los corponentes de
cada fraccidén mediante la solucidén del siguiente sistema de ecua=-
cloavut

P+V =y
p.I.Sap.p+ v.I.Sap, = YcI.SﬂI)y

en donde p y ¥V representan las oantidndes de ésteros saturados bus-
ocados, Y representa la cartidad do esteres saturados toteles en la
fraccibn.

Los calores hallados figu~an en el cuadro de composiocién de

los ésteres wetilicos Madli3os™ (TABLA 5)

/77



-1~

DETALLE DEL CALCULO DE COMPOSICION DE LAS FRACCIONES DE LA

DESTILACION DI LOS ESTERES MSTILICOS “LIQUIDOS™

Dol exemen de los valores correspondientes a los Indices de
Iodo, Tociandgeno, y PESO MOLECULAR MEDIO ds les fraceiones se
doduce cue al menos, en las fraccliones 2 a 7 existen ésteres meti~
licos de L 4cides, tres de los cuales son no-saturados en clB’
{oleico, linoleico, linolénico). Este {ltimo se caracterizé por
aialamiento de su darivedo bromado, (fcido 9=10 ~ 12- 13- 1h= 16
hexabromo estedrico), reconocids vor su temperatura de fusidn
{180°=181°). En estas mismas fraecloies el i< NOLECULAR LEDIO
es inferior a 29 o andlogso, lo cual indica que en todas ellas
debe enleularse ®paliitaito de m3tile™, coro dnfer solucidn a su
resoluctén. Las composiciones respectivas de esas fracciones, se

ecaleularon por resolucidn de sistemas del tipo:
X+y +2 +V¥ = g

207,5x + 189,2y + 190,52z + 191,8v =-W.I.Sap.w
85,7Y + 172,65 + 260,’.|.V = ono“
85,7y + 91,72 +159,3v = WP,

sienlo:

11212



207,5
189,2
190,5
191,8

85,7
172,6
260,L

85,7

91,7
159,32
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Palnitato de Metilo
Oleato de Me%ilo
Li10leaso de Metilo
Linolenato do Metilo

I.3ap. del Palmitato de letilo

LI 0lesto de Metilio
L Linoleato de Metilo
woo® Linoienato de Metilo

I. ds Iodo del Oleato de Metilo.
now ® % TLinolunto de Melilo.
. " inolenabo de etilo.
" ® Tiociandgeno del uleato de lMetilo.

nor » " Linclosto i wWebilo.

L " ®  Linolenato de Metilo.

Los resultadoz pueden verae en ol cusdro Vi.

FRACCTION 1

Sotre eata freceidn no fué poeible la deterwinscidn del Indi-

ce do Tiocianbge:10 por falta de ma“eriel, Por estas razén y no

siendc improbable la presencia de “linclenato c¢e metilo®™, se su-

puso que la parte no-saturade estd formeds por “esteres met{licos®

de loas #cidos de Cyas linoleico y 1linolénico, que han destilado

/11/
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en la misma relacién que en la fraccién 7. Esa cantided de

ésteres no-saturados fué calculada segtin la relacidni

27,lm = 155,7 X
siendo X = 0,27 (velor bus-
cado), ¥ 155,7 el Indice de Iodo de la mezcla no-saturada (ob=-
tenido por cdlculo). Por lo tanto en la fraceién hay 1,57 - 0,27
1,30 g. de &steres met{licos™ de &cidos "“saturados™. Para esta-
blecer a qué Acidos ccrresponds se calculd el PESO MOLECULAR

MEDIO de los mismos con la relacidéni

207,7 W = 187,9 x 0,27+1,%30 x IeSapey

en donde:
207,7 I.Sap. de la fraccién
w Peso fraccién
187,9 1I.Sap. de la mezecla de no-saturados.
Luego: I.Sap.x:: 211,9

PESO_MOLECULAR MEDIO - 26.,7

que indica la presencia de Palmitato y Miriatato de Metilo,

La parte saturada se resuelve entonces con el siastema:

111/
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v+ P :1'30
207, v~ 231,5 p = 211,9 x 1,30
&bnde:

(clh) v = 0,2

La parte no-saturada se resuelve repartiendo el total (0,27)
entre Oleato, Linoleato, y Linolenato de Metilo, en la misma re-

lacién que en la fraccién 7.

Oleato de Metilo = 0,08

Linoleato " = 0,15
Linolenato " = 0,04
Suma 0,27

RESIDUO

El valor del PESO MOLECULAR MEDIO encontrado por determinm--
cién directa fué de 322,3, Este valor es muy elevado pués co=-
rresponde al orden de PESO MOLECULAR de “ésteres met{licos™ en
Cope

Sobre el producto de la determinacidn de I.Sap. del Residuo,
correspondiente a 2,0962 ge del mismo. se determind Insaponifi-
cable, aislédndose 0,126l g. de éste, lo cusl permitid calcular

/11/
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el PESO MOLECULAR MEDIO corregido del Residuo que resultd ser
302,9. Este valor indica la presencia de “eateres met{licos™ de
éo1dos no-saturados con mds de 18 Atomos de C, que se han calou-
lado en “eicosenato de metilo" (020). Por lo tanto la composiocidén

del Residuo se resolvid segin el sistema:

x+y7+v =7,7h
85,7x + 178,2y + 78,2v = 707]4 X 115,0
189,2x + 190,5y +172,6v = 7,74 X 184,8

en el cuals

X Oleato de Metilo
¥y Linoleato *
v Eicosenato "
7,74 Peso del Residuo
78,2 I.Iodo del Eicosenato de Metilo
172,6 I. de Tioclandgeno del Eicosenato de Metilo
115,0 I. Todo del Residuo

18),,8 I. Sap.del Residuo. (corregide).
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SOBRE LOS VALORES DE RECONSTRUCCION

Pora establecer sobre la buena marche de las operaciones em-

pleadas en la determinacién do la Composicién Quimica, lo més

préctico consiste en calculer los valores de Indice de Saponifica-

cién e Tndice de Iodo de los écidos, ésteres metflicos, y del acei-

te, y comparar los resultados obtenidos con los valores hallados

por determinacidén directa.

El siguiente cuadro resume esos cdloulost

Peso Molecular
I.de SCN. I.de Iodo I.de Sap. Medio

Deter, | Calc. Det. |Calc. | Det. | Calc. | Det. Calc.
Ac.86lidog| === -— 5 4,9 | 216,7| 214 258,9 262
Ac.LiquidoeL 96,1 | 96,1l 145, 152 | 199,8 | 200,2| 280,8 280,2
Esteres SGJ
1lidos - - L,7| L,6 204,7 203,1| 274 274,9
|
'Esteres Lid
]qumos 89,7 | 91,4 |141,0| 145 | 189,7| 190,7| 294,7 293,)
i
i Aceite. | T79,7,|71,7 |117,8) 119,7| 18l 180 ave —

a) Taner en cuenta el Insaponificeble del aceite, de Indice de Iodo

913 la correccién de I. de SCN. del Insaponificable no se efectud.
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En general los valores de reconstruceidn son buenos salvo
algunos que ofrecen diferencias que sobrepasan a los errores
tolerables de los métodos de determinacién. Cabe hacer notar
ain embargo que la presencia de Acido "1linolénico® en &ste acei-
te introduce un componente de facil alterabilidad en las opera-
ciones de destilacién, por 1lo cual se considera que esas anorma-
lidades no son graves.

Los valores de Reconstrucocidn de los Indices correspondien-
tes al aceite son asf{ mismo buenos, excepto el del I. de Tiocia-
négeno, pero debe hacerse notar que no se conoce el I. de Tio-
cilandgeno del Insaponificable, por lo cuel el valor de Recons=~
truccidn resulta dbajo.

Esta influencis no es despreciable ya gque este esceite con-

tiene mucho Insaponificable (5,7 % ).
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SOBRE EL INDIDE DE IODO DLL INSAPONIFICABLE

Anteriormente, Rosovsky (9) estudiasndo el Indice de Iodo
de los Insaponificables d: accite vegetales, pudo demostrer
que estos valores son funcién del grado de extracoién del Insa-
ponificable, es decir que dependen de la cantidad del mismo que
ha sido extrafda.

Demostré que en general los Indices de Yodo de acseites ve-
getales decrecen con el grado de extraccién siendo esa varia--
ci1én rmy marcada en los casos de aceite de oliva y tembién en
el de semillas de "Maytenus Disticha™ (10). Conteniendo el
aceite de “germen de trigo™ un elevado tenor en Insaponifica=-
ble se hiclieron las determinacionss de I.de Iodo ean funcién del
grado de extraocién, comprobdndose que ofrecf{a un comportamien=-
to contrario a lo establecido por Rosovsky; es decir que el I.
de Todo sumenta con el grado de extraccién, obtenidndose los
valores més altos para el total del Insaponificable,

El siguiente cuadro d4 los resultados experimentales obte-

nidos aplicando estrictamente la técnica de Rosovsaky.

"



o U haoo o) S § Ly o
) “ g £997 gae gnHm PR R
© 76 - Rl 6w a0 R TR eS8
0 (o] * o a - a 'g\-i * QTP - 0 o
GE 2,0 Ao a -H oo [} . LA
(N o~ gL MO 4] (>3] a agel O 2
£ 2% | ERES | 338 | 8855 | 2qun
(2] Heoeo H.d oW HOOTH Hooun nod s
b 0,722 2,86 ez2,L 50,3 82,k
2 o,2752 3,96 | 102,9 69,5 | 89,0
3 0,15%9 l,57 100,8 80,2 89,7
)-I» 0,0929 ,199’4 9757 8607 90,3
5"8 0:1311-6 5:14»7 96’8 9690 90,9
9-12 0,0392 5,65 | 9,3 98,8 9,1
13-16 0,0175 569 86,9 100,0 91,0

Para observar claramente este comportamiento se han
representado graficamente los valores de las dos Ultimas co=-

lumnas del cuadro anteriore
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GRAFICO DE LA VARTACION DEL INDICE DE IODO DEL

INSAPONTFICABLE EN FUNCION DEL GRADO DE EXTRACCION.
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PARTE EXPERTMENTAL

Determinacién de constantes: en la tabla 1 se encuentran

los valores obtenidos aplicando los métodos oficiales ameri -

Canos.

Saponificacidn: 200 gs. de aceite se saponificaron, de

acuerdo a la técnica de Hilditch con 120 gs. de KOH y 1 1t.
de alecohol de 96° y reflujo de 3 horas.

Se diluyé con un 1lt. de alcohol v 1,5 1lt, de a gua y se ex~
trajo el Insaponificable con &ter de petroleo empleando un

extractor continuo cuyo esquema es el que siguei
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En el frasco A de 5 lts. de capacidad se coloca el producto
de la saponificacidn; el alcohol y el agua y se 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 mecénico regulando la valocidad de ma-
nera que la emulsidn que se forme no llegue hasta la parte supe-
rior del trasco A. La extraccidn se siguild durante 4O horas.

El extracto etereo se lavé con agus hasta que no dié més
reaccién alealina al tornasol, se secd con Sohth anhidro, ¥y
luego se destild el eter y se secd on estufa hasta peso constan-
te.

Se obtuvo as{ 88,7% del Insaponificable determinado en unsa
extraccién en peaueflo, en ampolla,

Lu parte de Insaponificable no extrafide, aparecerd luego

on la destilacidn de los "éstores metflicos 1l{quidos™.

_SEPARACION DE LOS ACIDOS GRASOS TOTALES

La solucibén de jsbones de K resultantes de la seperacién
anterior mantenida bajo Ny, se traté con sohgz al }j0X hasta
reaccidn 4cida al tornasol, y se agregé luego un 10% en exceso.

Se extrajeron los dcidos grasos en el extractor continuo

oon eter et{lico, se separd el eter y lavé con sgua en ampolla

de decantacidn.
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Luego se secd con 50y Na, anhidro, se destilé el eter y se
secaron los éAcidos grasos en astufa al vacfo. Se obtuvieron

177,5 gs de écidos grasos lo que representa el 88,77 £ del acei-

te.
Sobre ellos se cdeterminaron laa siguieﬂfos constantess$

INDICE DL IODO 126,6
INDICE DE SAPOKNIFICACION 202,4
PESO MOLECULAR MEDIO 2717,2
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SEPARACTON DE L0S ACIDOS YSOLIDOS® Y ®LIQuUIDOS™

Se util1z4 el macro-método de Twitchell, 1);,9 gs. de dci-
dos totales se dlsolviero: en 725 cc de alcohol de 96° y se
mezeld a ebullicidn, con una solucidén de 10 gs. de acetato de
Pb en 750 ec dv alecohol y 30 cc de scético glacisl. Hilditch
recomienda utilizar 1,5% de acético respecto del alcohol, pero
utilizando en este caso alrededor de 5%, se obtuvieron me jores
resultrdos que en trabsjos snteriores efectusdo en estos mismos
laboratorios.

He agttd y se dej)d enfriar unas 60 hs., Se filtrd separan-
do las aguas madres del preciplitado de sales de Pb de los dcidos
saturados.

Se recristalizaron éstas de 1500 cc de alcohol de 95“oons
teniendo 5% de Acido acético glaciel. Se de)§ enfriar y se man-
tuvo 12 ha, a 15°, Luego se filtrd, lavdé 3 veces con aloohol ¥
se reunierun los Yavados con los 1lfyuidos madres de les filtra-
ciones anteriores, de los que se recuperd el alcohol por desti-
lacién con burbujeo de Né.

El precipitado constitufdo por las sales de Pb de los doi-
dos grasos "sd1idos" se pasé cuantitetivamente a un vaso de pre-
cipitados de 1 1lt. con ayuda de agua caliente y C1H 1/1, que
descompone los jJabones. Se calentd a bafio mar{a, hasta que so-

brenad8 nete y lfmpida, la capa de 4cidos grasos fundidos. Se
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de 6 enfriar, se separd le capa de Acidos "sdlidos"™ solidificada y
se dilsolvid en 200 mls de éter sulfirico en un segundo vaso, de
donde se trasvasd cuantitativemente a una ampolla de 2 1t.
La solucidn acuosa se pasd a otra ampolla y se realizaron
l} extracciones con 300 mls de éter sulfiirico cada vez, el cual se
empled antes para lavar también el recipiente de cristalizacibén, va-

sos, precipitado de Cl_Pb, varilla etec. que estuvieron en contacto

2
con los Jsbones. Los extractos etereos reunidos en una ampolla de
decantacién, se lavaron con fracciones de 70 mls de agua, hasta
reaccién neutra a la heliantina. Las aguas de lavado, se extrajeron
en ampolla con éter sulffirico, el cual se lavé con agua, se reunié
con las soluclones de &cidos "s5lidos™ en dter y el total se secd
con SOhth Yy recuperd el eter en atmfsfera de N,. Se secaron los doi-
dos en estufa de vacfo, obteniéndose 23,1, ga lo que representa
16,96 % de los dcidos totales y 1,16 % del acelte.

El filtrado que contiene disueltas las sales de Pb de los
dcldos "™1fquldos™ se concentrd por destilacidn hasta unos 200 mls,
se afiadid igual volumen des eter ¥ 8e extrajo con agua, separando la
capa eterea y extrayendo 2 veces mis con eter et{lico.

Se lavaron los extractos etersos con agua, 8Se secaron con
S0)Na, y concentraron por destilacidn ea atmdsfera de N,, luego de
secar en estufa al vac{o se pesaron, obteniéndose 121,85 gs de &ci-
dos 1fquidos, lo que representa 8,04 % de los dcidos totales y
74,6 % del aceite,
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Resumiendo?
% de dol~ I.de Sapo-| Peso Mole-
ucidos £ de aceite | dos totales|I.de Iodo | nificacidn| cular Medio
8811dos 14,6 23,1, 5,05 216,7 258,9
L{quidos 8,4901!» 7}496 1]4»5"4 199’8 28008

y "1iquidos", para

ESTERIFICACION CON ALCOHOL METILICO

Se procedid a esterificar por separado los écidos™sélidos™

lo cual se los calenté a reflujo a bafio marfa

duraite 6 hs., con lj veces su peso de aslcohol metfliico y 2% de

sobga coasentrado.

pasd a una ampolla

eNn aguh.

Despuds de recuperar el exceso de alcohol, se

de decantacién, se dejé enfriar y se dilluyé

Se extrajo con éter sulfiirico y los extractos etereos se

laveron con agua, luego con solucidn acuosa al 0,57 de C 03K2,

para eliminar los dcidos no esterificados, luegoc se lavé nueva=--

mente oon agua haste reaccién neutrs a la fenolftalefna, se secd

con SohNae, elimind sl éter por destilacién y secd an estufa al

vacfo.

Los rendimientos y constantes figuran a continuaciéns
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Acidos I.de Sa=- Peso Mo~
Acidos eateri- | Estervs Rendi- | I.de | ponifica- lecular
ficados | obtenidos | miento® | Xode | cién Medio
S6lidos 200’45 21,08 97,7 lh? 20)497 27’4
L{quidos | 62,51 64,25 96,3 U 199,8 280,8
e
DESTILACION

Se empledé la columne de Longenecker (7), y Whitmore y Lux
(8) usada por Comamstri (12), por Grianta (13), por Schiariti (1),
¥ por Darnds (10)} con relleno de hélices cilindricas ce una vuel=-
te de L, ym de dlAwetre cuyas caracterfstices estdn indicadas en

e3os trabajos.

Laa dos dostileciones se efectuaron en un vacfo do 2 a 2 mm

de Hz.
Los rosultados de la destilacidn y las constantes de cada

fraccidn figuran en las tablas i 7 5.

DETERMINACION DE PES0S MOIFCULARES MEDTOS

e determinaron score alrededor de 1 g. de sustancia, sapo=-
nificando cun 25 mls. de una solucidén alcohdélica ds KOE (4O g. de
KOH oen 1 1lt. de alcohol libre de aldehido) en un Erlemmeyer de

250 mis. con toca esmorilada a le que se adapta un refrigerente
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de aire de 1 m terminado en un tubo con c¢nl sodada, calentgndo a
bafio maria durante 30! a }5' y titulando luego por retorno con
ClH 0,5 N.

En todos los casos se hicieron 2 ensayos en blanco paralelos
a las determinaciones dobles efectuadas sobre cada fraccién, sal-
vo en los casos en que lo escaso de la muestra impidié hacer un

duplicado.

INDICE DE IODO

Se efectuaron por duplicado empleando la técnica de Hamus.
INDICE DE TIOCIANOGENO

Se determind siguiendo la téenica de Keuffman (15), que es
1a del "Committee on the Analysis of Commercial Fats and 0ils of

the American Chemical Soclety®™.

DETERMINACION DEL INSAPONIFICABLE DLL RESIDUO DE LA

DESTILACION DE LOS ESTERES METILICOS "LIQUIDOS"

El producto de la determinacién del I. de Saponificacién se
pasa a una ampolla de decantacién y se afiaden 85 ece de agua ex=
trayendo 3 veces con mAs o menos 50 cc de éter por vesz.

8e lava luego con 50 cc de KOH al 12 por mil, por 2 veces y

finalmente con agua hasta reaccidn neutra a la fenolftale{na.
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Se filtra previo afiadido de SOhNa2 enhidro, y se seca al
vac{o. Se determind sobre 2,0962 g. del residuo de los esteres
met{licos "1{quidos™, obteniéndose 0,2261 g. de Insaponificable,
cuyo valor se tuvo en cuenta para correglr el PESO MOLECULAR ME-

DIO del residuwo.

/71!



1°)

2°)

3°)

=32a

CONCLUS IONES

Prosiguiendo con el estudio de grasas y aceltes argentinos,
se ha llevado a cabo en esta ocasidén la determinacidén de
composicidn quimica de un aceite de "germen de trigo", obte-
nido por presién, en Mendoza, por lu Cfa. Molinos Rio de la

Plata, én sus lasboratorilos.

Han sido determinadas las principales constantes ff{sico=-qui-
micas del aceite, estableciéndose que los valores de I. de
Iodo y peso espec{fico son inferiores a los consignados para
productos amesricanos.

El contenido dn Insaponificable result§ ser sensiblemente més

alto que lo registrado en bibliografia,

Siguiendo los procedimientos establecidos por Hilditch, se de-
termind la composicién quimica en dcidos grasos, con el si--

guliente resultado; expresado en dcidos € de fcidos totales:

Mir{stico (Cqy,) 0,57
Palmitico (Cy¢) 17,33
Estedrico (018) 1,28
Araquidico (C,,) 0,9
Oleico 22,92
Linoleico 43,85
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Linolénico 9,145

Eicosenoico 3,65

De acuerdo a esto deben considerarse componentes wgcidos ma=

gores" los écidos“palmitico®, "oleico", y "linoleico".

h° Estos resultados indican las presencia de una pequefia cantidad

de Acido ™miristico", no sefialado por otros autores.
El contenido en dcido "oleico®™ es menor que lo sefialado en pro=
ductos de otros origenes, siendo en cambio mayor el contenido

en Scido "palmitico™ y menor el de "linoleico”.

La destilacidédn de los ésteres met{licos de los dcidos “1fqui=--~
dos" sefiald la presencia de una pequefia cantidad de Acidos no-
saturados con més de 18 &tomos de G, que fueron calculados en
écido “eicosenoico®™ (020) monoetilénico, 3in que ello signifi-
que que tal dcido haya sido caracterizado.

6°)La destilacién de los esteres metflicos de los dcidos ®3élidos™

mostrd la presencia de 4cidos con mds de 18 4tomos de C, que
fueron calculados en Acido "araquidico®. Su presencis no fué
caracterizada por escasez de material., Algunos autores han se-

fialado la presencia de fcido ‘lisnocérico”.(cah).

7° E1 contenido establecido para dcido "1inolénico®, estf compren=

s
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dido entre los escasos valoreg encontrados en la literatura.
Este écldo fué caracterizado por transformacién en dcido
"9u10-12~13=15=16 hexabromo estedrico", reconocido por su

PoFc (180-181° ) °

8° Estudiando la variascién de I. de Iodo del Insaponificable en
funcién del grado de extraccidn del mismo, se pudo probar que
ofrece un comportamiento contrarlo & lo registrado para la ma-
yoria de los aceites vegetales, es ddcir que el Indice de Iodo

aumenta oon ol grado de extraccién.
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