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¡Resúmendel trabajo de tósis presentado por

Samuel Stoinitz .1;

para cptar a1 titulo de Doctor en Quimica.

¿tgdig_gg¿ mótodogg obtención y determinación de; ficoeoloide de lg_;¿iggg

¿(12’2

te indican on este trabajo los principales métodos de extracción do 1a carra

mina cuyas caracteristicas,por su origen biológico y prepiedades la acercan

. ficocoloide que es obtenido por extracción acuosa de la Iridea Cordata y se

¡tablece para esta,un método de obtención propio teniendo en cuenta el comporg
Lmientodel mismofrente a diferentes factores.

Seestablece asi que la extracción debe hacerse en solución salina de cloruro

z sodio 0,2%para facilitar la misma,puós esta sal disminuye el hinchado del

Lgay 1a viscosidad de los extractos,pero no 1a del producto final,fav0recieg
a asi la filtración.

JeSpués de efectuar extracciones a 40,50,60,70,80,90,100,110°C y de estudiar

¡s caracteristicas de las mismasse aconseja Operar a 70°C.

El tiempo ideal de extracción resulta ser 60 minutos contados desde el momen

) en que el alga es agregada a la solución salina previamente calentada a 70°

El producto extraido a 40,50,60 y 70°C muestra ser homogéneo por su compor

¡mionto en lo que a viscosidad se refiere asi comopor su factor de conver

Lónen la titulación con clorhidrato de bencidina y fluorescencia en el ul

ravioleta;no sióndolo el que es obtenido a más alta temperatura.
iasta los 90°Cla concentración del ficocoloide en la solución salina de ex

racción es funcion lineal de la temperatura.
Se observa que las determinaciones fisicas basadas en el índice de refracción

desviación del plano de polarización do la luz son inadecuadas para valorar

¡s soluciones de ficocoloide extraido del alga estudiada;poro en cambio múes
case muyútil las determinaciones basadas en la viscosidad.Se halla una fun

Lónde 3er.grado que vincula la concentración del fieoeoloide en solución 

alina de cloruro de sodio al 2%y la viscosidad que es:

7: ¡81’22c'3+46,049cy+0,?3
{/flv fi 72/”! {530



dondefes la viscosidad medida en centipoises yaía concentración de fico
coloide expresada en gramospor cien mililitros de solución.
Así mismo se determina el valor:

p ¿gg 47,257dondees la viscosidad especifica.Esto valor,según los estudios realizados

por Guth,Gold y Simbra está relacionado de una forma no bien dilucidada aún

con ol Peso molecular del soluto.

Se indica que 1a valoración con clorhidrato de bencidina tal cual fuera a

plicada por Haas y Rusell-Wells con éxito a la carragenina,resulta inadecug.
da para el ficocoloide extraído do 1a Iridoa Cordata y se determina que el

pHóptimo de precipitacióflïgse reactivo,para este caso,es 4,4-4,6 pudiené

do extenderse hasta 4,2-4,8 sin peligro para 1a valoración,pero sí para la
comodidaddel trabajo.50 aconseja en 6sta valoración ol uso de un buffer acg

tato de sodio (4 partes en peso)-ácido acético (1 parte en volúmen); la sus

titución del lavado con solución saturada de sulfato de bencidina por lava

do con agua destilada y la filtración por vaso de placa filtrante lGl. Con
estas observaciones se elabora un método de determinación estimandose el e

rror del mismo en 2%0.

/ i’Ïá’qfiÏ/
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—Motivodel trabajo

Siendo ciertas algas rojas una fuente de productos de importancia industrial
de valor comercial creciente y,por ende,de incidencia marcada en 1a economia

de una nación,es natural que se trate de ampliar el número de organismos ca

paces de dar sustancias activas que en alguna forma puedan aliviar la tensión

que 1a falta de los mismos acarrea.

También es explicable el hecho de que hayan sido estudados con más deteni

zientos los individuos pertenecientes a la mismafamilia.con 1a esperanza de

que 1a analogía biológica se tradujera en una semejanza en la composición 

{quimica.Este método de estudio ha dado excelentes resultados y entreéus fru
tos puede mencionarse la carragenina,ya definitivamente adentrada en el can

po industrial y de vastísima aplicación;1a iridoficina extraída de la Iridea
Laminaroides por Hassid,ne bien estudiada aún,pero que deja entrever intere

isantos prepiedades tal como'la de tener más capacidad para suspender la co

coa en leche que 1a earragenina misma.

i La Iridea Cordata es un alga de profundidad que pertenece a la familia de
l

as Rhodophyceasy se encuentra en abundancia on el sur argentino,donde las

las del mar 1a arrojan sobre las costas.Su estudie con vistas a 1a aplica

ón industrial es una consecuencia,despu6s de lo expuesto,de su ubicación

entre de 1a familia de las algas rojas. l

Il trabajo que sigue a continuación está encaminadoa determinar las condi

ones eptimas de obtención del ficocoloide extraible,y a hallar un medio o;
ditivo de dosaJe del mismo,conla esperanza de que su aplicación resulta de

a utilidad.
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1

CAPITULO I

métodosgg.extracción.
Introducción:

Se enumeranen este capitulo los principales métodos de extracción de carragen

na del ChondrusCrispus (Irish Mbss)hallados on la literatura,por ser aplicable

en sus lineamientos al alga que nos ocupa,la Iridca Cordata,para lo cual 1a un
ca literatura encontrada fueron dos trabajos de tésis,uno de Luzzati (6) y otra

de Baron (5) que utilizan un mismométodo de extracción cl que sc señalará en

au Oportunidad.

En todas las técnicas consultadas se comienza por extraer cen agua durante un

tiempo y a una temperatura variable con cada autor para luego seguir,ya sea o

vaporando a sequedad,haciendo uso la mayor parte de ellos de baño de agua hir

viendo,cen la probable despolimerización parcial y la permanenciade las sus

tancias conjuntamente extraídas cen el ficecoloide,tales comosalos,otc.¡6 tag
bién concentrando hasta un pequeño volúmen para terminar finalmente en una in

solubilización del ficocoloidc por agregado de un marcado exceso de alcohol c

tilico (13) ó isopr0pílico (14).

Comola primera parto es la mismapara todos los procedimientos es posible ob

tener distintos extractOS con solo variar la temperatura así:
a 40-50°Cse obtiene el extracto frio.)C.n.)

a 80-100°Cse obtiene el extracto caliente (H.E1)

a lOO-l25°Cse obtienen el extracto a presión.

calentando directamente en baño de agua hirviente se obtiene un extracto que su

ha dado en denominar extracto standard (E.S.)

Esta denominación de extracto standard fue usada por Luzzati (6) y Barón (5) p!

ra designar el producto obtenido calentando en baño de agua hirviente sin vigi
lar la temperatura.

Seguidamente sc enumeranlos métodos hallados en la literatura agrupándolos cor

lo hiciera Barón (5) en métodos de extracción directa,en los que el extracto es

llevado a sequedad y métodos de extracciófi?5rocipitación,donde se separa el ficc

coloide por precipitación con alcoholes.



aJMótodosde extracción directa.

1)Mótodode flggg y_nill (15):es el primero que se registra en detalle en la

literatura.El alga cosechada y despejada de cuerpos extraños grandes se lavó

dos,veces,rápidamcnte,con agua destilada para eliminar el polvo adherido y

las sales provenientes del agua de mar.Ls necesario proceder con gran rapi

dez porque las "hojas" comienzan enseguida a hincharse y a perder coloide 

por disolución.El alga lavada se escurrió por compresión,dejando secar so

bre papel al aire y a la temperatura ambiente primero y en ostufa,después.

El material asi obtenido se molió a polvo fino y se sometió a cada uno de

los siguientes mótodos.

i)Extracción con agua fría:Se echó alga molida en agua destilada fría,cn

cantidad suficiente comopara obtener una solución al 1%,agitando constan

temente y agregando luego un poco de tolueno.Se dejó en reposo durante 12

horas agitando ocasionalmente.fll líquido sobrenadante fue filtrado y eva

porado,agregándose más agua destilada al residuo que se sometió al mismo

proceso una vez más.Con cl objeto de comparar el resultado de las suce

sivas extracciones cada porción fue evaporada por separado hasta sequedad

en un recipiente playo de cobre estañado.

Una extracción exaustiva durante 36 dias sobre 40 g.de alga molida con a

gua fria dió solamente 18,855.de coloide,que se obtiene en tiras.

ii)EItracción con agua calientezel alga molida se echó en un vaso con agua

destilada caliente colocada sobre un baño de agua hirvicnto y so agitó pa

ra evitar la formación de grumos(siempre en la preporción neeesaria),para

obtener una solución al 1%.Luegode calentar durante media hora se filtró

ol contenido del vaso con presión,a través de un filtro de tela y luego 

por papel colocado en Buchner.Hl residuo fue luego extraido varias veces

de esta maneray los filtrados reunidos se vertioron en un recipiente 

playo de cobre estañado calentandose dn baño de agua hirviento.

Una vez seco se quitó la carragenina en forma de tiras.Por este mótodo 

puede obtenerse un 70-75%de extracto hidrosoluble.

rante el C.E.(extracto frio)como el h.E. (extracto caliente)se presentan



en forma de hojuolas semejantes a la gelatina,tranSparentes,de un amarillo

pálido,quebradizas cuando están muysecas y que parecen conservarse bien 

por tiempo indeterminado.

2)náodo gg Youngy Rice (16).El método es en lineas generales igual que el

anterior con la variante de que el producto de la precipitación con alcohol

etílico fué redieuelto y dializado 6 dias en un dializador de SUrensencon 

control de vacio.Luego se concentró la solución "casi hasta sequedad"al vacio

y a 30-40°C secándoso luego a 60°C en desecadora a pistola con anhídrido fos

fóriee.Es evidente ¿ue el proceso de diálisis permite eliminar sales preve

nientes del agua de mar.

5)MÉÉQÉPQ9 3955.39112). Más que poner a punto un metodo hizo un estudio de

los procedimientos existentes,poniendo capacial atención en la influencia de

la temperatura,la presión y la presencia de sales en la extracción de la ca

rragenina.

El material fue preparado de la siguiente manerazel alga cosechada se blan

queo al sol molió hasta pasar por un tamiz de 2 mm.y lavó con agua a 20°C.

i)Influencia de la temperatura y la presión:Se hizo un ensayo preliminar

extrayendo 10 g.de carrageen,%hora,l hora y 2 horas a 100°c obteniéndose 

concentraciones de 0,258 0,266 y 0.271% (igualando los pesos de las mez

clas).Como consecuencia de estos resultados se tomó l hora como tiempo de

extracción y se trató el Chondrus Urispus con agua en la prOperción do 1005.

de agua por cada gramo de sustancia original.Se posaron luego los filtrados

determinando la cantidad de material extraído en base a la concentración y

peso de cada extracto (se usó la reacción de precipitación clorhidrato de
beneidina)Ï

Las extracciones se hicieron luego a temperaturas crecientes;ompleando una

simple olla a presión con dispositivo de agitación magnética para trabajar
a temperatura suprior a 100°C.

nose reúne los resultados en el siguiente cuadro.



Efecto de la temperatura

:emp. I Garragonina sol.1uego thraeciones. X
°C de la 1era.extracción 1a.] 2da.]f Sera. I metal

20 3,1 2,9 A 2,0 Ï 1,1 í 6,0ï

40 10,9 9,3 3,6 l 3,9 1 16,8

60 24,1 20,9 5,9 1,8 28,6,

80 34,6 27,6 6,4 2,6 36,6

L00 46,7 38,6 8,4 5,3 50,3‘

47,4 37,7 11,3 1,8 50,8

110 54,6 .45,2 7,2 2,2 54,6

54,0 46,8 6,1 1,0 53,9%

120 56,0 ¿48,1 6,5 1,4 . 56,0

125 j 54,7 i - _ i - i _ l _ g

Dondese ve que trabajando a 100°C se obtuvieron resultados suficientemente

buenos para que no tenga muchosentido extremar las condiciones y extraer 

a presión.

ii)Efecto do cationes sales y calentamiento en la extracción de la carra-

genina:3c ha probado (y se indicará mas adelanto a1 hablar de las prepicda

des físicas)que 1a presencia de cationes afecta la gelificación y por lo 

tanto la solubilidad de la carragenina.Uomoel G.3. es principalmente 1a

sal de sodio y potasio según ya se ha visto (17).Kose pensó que sustituyendo

al calcio presente por sodio en el alga mismasería posible extraer la carrg

senina a menor tomperatura.Para ello dializó cantidades posadas de carruse

1ina contra soluciones de cloruro de sodio,cloruro de potasio y cloruro de

salcio cambiandofrecuentemente las soluciones;dializó luego contra agua 

iostilada a 50°Cpara eliminar el exceso do sales y extrajo recién enton

:es onfiresperiodos de una hora.Las cantidades fueron a 40°C:
Luego de diálisis contra cloruro de sodio:32%.



luego dc diálisis contra cloruro de potasio 10,7
" " ' " " " " sodio 8,3

mientras que por extracción directa se obtenía un 16,8%.

aumentandola temperatura a 60°C la cantidad extraída se vuelve inde

pendiente de los cationes presentes. '

A pesar de todoi estas experiencias son de la mayor importancia porque

permitieron elaborar un buen método de extracción do iridoficina ya que

cl cmplco de una solución diluida de cloruro do sodio para la extracción

facilita mucholas Operaciones de filtrado.

binótodos gg extracción ggg_grccigitación

En 1871 se otorgó una patente a nourgadc en la que se emplea un precipi

tante alcohólico.El empleo de ése se debe a 1a imposibilidad de purifi-

car de otra manera y en forma rapida 1a carragcnina obtenida por extrac

ción directa,ya que la diálisis no cs accesible en gran escala y por ser

el coloido parcialmente soluble on agua fria no os posible aplicar ol má

todo de congelar y descongelar que tan buenos resultados da con agar.

La misión del alcohol es doblezpor una parte deshidtatantc (elimina cl

aguaiy por otra arrastra las impurezas hidrosolubles,quedando la carra

genina en condiciones do filtrar y secar.

1°)mótodede n,¿,nutler.(14)So lavan Zeg.de alga (no indica si se molió
previamente el matcrialJcon agua destilada hasta ausencia de clorurotal

canzan 3 o 4 lavados);se susPendió c1 sólido cn l litro de agua destilada

¿ue se calentó 5-6 horas cn baño de agua hirivhcntc.nl líqudio viscoso Ig
sultanto se filtró por nuchncr calcntado usando papel chardin (fué nece

sario cambiar cl filtro con bastante frecuencia).n1 filtrado se evaporó

con agitación hasta un volúmen de 300 ml que sc virtioron lentamente y

¿sitando sobre un litro de etanol al 95w,sc obtuvo un precipitado fibroso

gue se escurrió por estoqnilla de algodón y suspendió on 250 m1 do etanol
'7 85Wdejando en reposo una nochc.nn dias sucesivos se transfiere el pro
(J igitado a:ler.dia,200 ml de etanol absoluto;2do.dia,200 m1 de etanol ab

soluto;5cr.d’a 150 ml de éter etílico anhidro y cl 4to.dia 150 m1.dc éter



etílico anhidre.Se filtró y dejó SOCarun dia en secador a. vacio molión

dolo después hasta un polvo fino.La autora recomienda secar cl material al

aire y a no más de 80°C durante 6 horas antes de usarlo.No se dan rendi-
mientos.

2°)Métodogg Pfister (13).La carragcnina se extrae con agua caliente y 

clarifica por filtración con aoadyuvante;luogo se evapora hasta tener una

solución al 10%(para ahorrar alcohol)y el ligado concentrado se vierte

lentamente sobre alcohol iSOpropílico del 91Wvigorosamcntc agitado. La

preporción de alcohol a usar depende del Volúmenfinal de la solución de

coloido,siondo conveniente que en la mezcla de ambos haya un 50%de al

cohol en peso;por ejemplo,si se usa una solución al 2p dc carragonina 

serán necesarios 50 volúmenes de alcohol para cada 36 volúmenes de licor.

Pfister introdujo ademásun disoositivo para introducir las soluciones f;
nameate difididas,1o que permite obtener un producto muyesponjoso.

A la carrágcnina así obtenida se le eliminan mecánicamente(por centri

fugación cn la industria)todas las impurezaspudiéndose repetir el trata
miento con alcohol para obtener una sustancia de mayor pureza,el material

obtenide,que contiene todavía un 10-15% de alcohol y un 5w—8%de humedad

se pasa por un molino a martillo y se extiende sobre tela metálica<iondo

se lo seca por seplado con aire a 49-66°C durante 2 a 6 horas.

Este mótodo es prácticamente la base de todas las demás técnicas indus
triales que en general introducen solamente modificaciones de forma.Una

de estas variantes el metodo de Bilhovdo,sirvió de punto de partida a 
Luzzati para elaborar el método que usó en la extracción del ficocoloide
de la iridca cordata.

3)Mótodogg Rice (2).Las muestras desPués de ser lavadas durante 12 horas

en agua corriente fria es extraída con agua destilada durante 5 horas en

un baño de agua hirvionte.El extracto fue filtrado a través de hyflo Su

per-Cel (Johns Manvillo)sobre un Büchner,concentrado a 95-100°C,precipi—

tado con 4 volúmenes de alcohol y después de disolver en agua destilada,
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dializado durante 48 horas centra agua destilada.La solución fue luego con

centrada al vacio a 35-40°C y nuevamente precipitada con alcohol de 85-90%

El extracto fue secado agregando varias veces etanol absoluto y óter anhidro

y por último en un desecador al vacío sobre cloruro de calcio fundido.El pro
ducto de aspecto fibroso fue molido en un mortero hasta dar un polvo blanco

¿llï'iétodo d_e.=!10ri1 Tutila (18)2En la tósis de Barón (5)fig\m este métoao (¿ue

va a centinuación,en la que se dice que sus autores lo adeptaron en virtud de

que con él se obtenían ficocoloides libres de materia nitrogenada.

Unos 100 g.de_a1gas secadas al aire molidos en un molino de discos se intro

dujeron en un balón con 51.dc agua,se agregó cloruro do bario (sin especifi

car cuanto)y se hirvió a reflujo durante 40 minutos dejando luego en reposo
toda una noche.

Se filtró por Büehner a travós de 3 papeles de filtro retirando el superior

cuando la velocidad de pasaje del liqudio se hacia muypequeña.El residuo del

filtro fuó deshochadey la solución obtenida (unos 4,51ts.),cuya viscosidad

determinada con viscosímetro dc Ustwald era de 27 centipoises,se llevó a 

ebullición y netralizó con agua de barita.Se filtró nuevamente.cencentró

hasta 300-400 m.y se agregó solución de acetato de plomo al 10%hasta que de

jó de aparecer un precipitado marrón;se filtra y en el filtrado se precipitó

el mucílago con solución saturada de acetato básico de plomo y pulpa de pa

pel.
Se filtró,lavó en el filtro con un poco denagua fria,molió en mortero y final

mente se suspendió en una pequeña cantidad de agua.De ósta solución se elimi

nó el plomo con ácido sulfhidrico y luego óste y el sulfure do plomo por la 
via cemún.

Se filtró entonces por pulpa de papel mediante vacío y se agregó a los 300

400 ml.(no fuó necesario eoncentrar),la mismacantidad de alcohol is0propílico
logrando precipitar así toda la sal de bario del ficocoloide.La sustancia eb

tonida se redifigglvió en agua,decoloró con carbón activo, concentró y repre
cipitó con etanol.fista precipitación se repitió tres veces obteniéndose-

una sustancia no nitrogenada que lavada con etanol y óter se secó en estufa.



e vacio.

)Mótodogg extracción industrial gg la carragonina (Irish Mossempleado

gr_l2_g¿¿g ¿52 Corporatin gg Chicago (19):Bn la planta de NewBedford se

ecibe el alga (Irish Moss)blanqueaday sin blanquear en partidas de 30.000
_40.000 libras en fardos de 150 libros cada unn.duestras do estas son a

.alizadas en cl laboratorio y con el informe obtenido se procede a clasifi

ar la materia prima en diferentes lotes.

De estos se hace una mezcla de alga a fin de tener un producto uniforme —

ue es recibido por una tolva que alimenta un tanque de extracción de a

ero do 750 galones aislado con asbesto.Do acuerdo al informo de laborato

>io so agrega a cada_tanquo de 115 a 135lbs.de muestra. Se procede a lavar

.n el mismoel alga a fin de reducir las cenizas del producto final agre

:ando 500 galones de agua corriente y agitando el contenido del tanque con

¡aletas a gran velocidad durante 15 minutos.El agua de lavado es luego se

varada y se envía al desaguadero.

Después del lavado se agrega más agua y se procede a calentar.Durante la

:occión el pH de la solución es regulado con nuutralizadorcs apr0piados,

ilegidos según el uso que se dará al producto final.Por ejemplo, si la 

¡ateria elaborada se destina a suspender el chocolate en leche.)os oeccsg
'io elegir una sustancia neutralizante incapaz de precipitar la caseina.

si lo que se desea es aprovechar la capacidad gclifícantos de la carrasc

Lina entonces se agrega hidroxido do potasio.Aeondicionando la extracción

:s posible regular la viscosidad del extracto,y controlando el ph impedir
.a hidrólisis.

Htapas de purificación:Mediante bombascentrifugas so lleva el producto

Ldla cocción a las centrifugas.Estas son del tipo cesto suspendido hecho

Loacero inoxidable que trabajan a 1.200 r.p.m.Las contrifugas so-paran 

.el extracto caliente el resto del alga.3ara cada tanque de extracción hay

:nu centrífuga.Rl residuo de alga que representa los 2/3 del original es —

,bjeto de nuevas oxtraceiones.El liquido dOSpuósdesesta etapa contienen



de 0,8 al 1% de sólidos que se hacen pasar a tanques de acero inoxidable de

700 galones equipados con mezcladoras de tipo turbina.En estos se agregan 

tierras de diatomeas y carbón activo y después de agitar el liquido conve

nientemente es llevado por bombasa diafragma a filtros prensa.

El volúmen filtrado per esta: es de 1500 galones por hora.Despuós quo 01

liquido deja estos filtros-prensa pasa a tanques de 500 galones donde se g

graga una nueva cantidad de tierras para ayudar la filtración y con bombas

a diafragmase lo lleva a filtrar-prensa para terminar la purificación.

al líquido es entonces bombeadoa un evaporador donde con calor y vacio se

reduce el volúmena la mitad llevando 1a concentración original de U,8-l,0%

harta 1,6-2,0%.

Una_bombaa pistón accionada con vapor lleva el liquido a un tanque de de

pósito de acero inoxidable de 600 galones.

Después c1 líquido se va a recipientes de evaporación de doble fondo cre

mados donde se lo lleva hasta 5 a 6%de humodad.0uchillas dc doble filo flog

bles cortan directamente sobre el doble fondo la materia seca on forma de 

láminas.astas son recogidas en un tambor desde donde pasan a cuchillas rota
torias y de alli por una corriente de aire a un molino que lo lleva al es

tado micro-pulverulento.Un mezclador de doble cono de 2000_1bs.de capacidad

homogenizael extracto pulverulcnto.El mezclador gira a razón de 10 r.p. m.

Periódicamente se retiran muestras y se analizan sus prepiedades gelifican

tes.viseosidad y poder de suspensión a fin de lograr un producto uniforme

y finalmente c1 extracto pulverulcnto refinado es envasado en bolsas de pa

pel de lino.

La compañíarealiza constantemente estudios a fin de mejorar los procedi

mientos de cxtracción,sobre todo la parte de purificación y filtración.Tam

bién ensaya extraer mezclas de digas diferentes para lograr mejores prepie

dades que el producto final.

dIMétodogg Hassid (20):para extraer iridoficina gg la Iridea Laminaroides;
Prácticamente cs el único métodoque se encuentra en la literatura para la



lo

extracción del ficocoloide de la lridea Laminaroides llamado por el mismo

autor iridoficina,quien lo describe así:
Las plantas recién recogidas se lavaron con agua destilada y sumergieron

en alcohol etílico hirvicnte del 95%durante lu minutos.Luego se llevaron
en etanol al laboratorio donde se las sometió u una extracción on Soxhlet

con alchol metílico y alcohol etílico hasta ausencia de clorofila,a con

tinuación se las secó a 50°C en estufa de vacío.
El alga se extrajo entonces varias veces con agua calentando en baño de

agua varias horas.Sc filtró el líquido y se lo virtió en alcohol etíli
co del 90%(no se especifican proporciones)1a solución coloidal lechosa

se dejó reposar varias horas y se concentró al vacio.óe echó entonces en

alcohol etílico del 95%,se dejó decantar se filtro y lavó con etanol del

95mprimero,y absoluto desPuós,secando finalmente a 50°C al vacio.Se ob
tuvo así una sustancia blanca de consistencia fibrosa.

Bosteriormento Ellegwood (21)0mpleó este mismomótodo pero efectuó pre

viamente algunas extracciones con diversos disolventes.rrabajó en Soxhlet

durante 8 horas obteniendo entodos los casos residuos en forma de poli
culas grasosas,pero en cantidades insuficientes comopara intentar un a
nálisis.fil porcentaje de extracción en cada uno do los solventes usados
fueron:

Eter etílico 0,24%

Cloreformo 0,21%

Eter de petroleo 0,19%
Alcohol etílico 0,70%

Efectuó luego extracciones fraccionadas con los siguientes resultados:

Eter de petróleo O,l968% ‘

Cloroformo 0,1997%

Eter etílico o,2050%

Alcohol etílico o.4550%

Agua 86,34%

Es decir que puede considerarse que el material hidrosoluble es casi el
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único extraible de la Iridea Laminaroides puesto que el resto no llega

al 1%.

e)Métodogg Luzzati para extraer el ficoeolgigg_gg_lg Iridea Cordata:(6)
Este autor elaboró una técnica utilizando todos los datos de 1a litera

tura a su alcance lo que decidió llmar iridoficina "extracto Standard"

(I.E.S.)y la describe así:
Se trabajó sobre 505.de “muestra representativa”.Se hirvió con alcohol

isopvnpilico al 80%,soescurrió y lavó rápidamente con agua destilada.

Al alga lavada se agregó 4 lts.de una solución caliente al 0,2% de elo

ruro de sodio en un vaso de precipitado de 5 1ts.quc fue colocado luego

en un baño de agua hirviente.Se agitó durante l hora manteniéndose el v9

so tapado.Se agregó pulpa de papel comoadyuvante y se filtró con ayuda

de vacío,a través de una gruesa capa de algodói contenida en nüehner 

manteniendola solución caliente mediante la lámpara de infrarojo,1a 

vando repetidamente el residuo con agua hirviendo.Se volvió a filtrar
en caliente 1a solución turbia a través de papel de filtro,previo agre

gado de adyuvante,lavando nuevamenteel residuo.Se obtuvieron 5,5 lts.

de solución que se evaporaron en baño de agua hirviente con agitación

constante hasta obtener unos cuatrocientos ml.a los cuales se les agro

gó 2,5veces su volúmen de alcohol 130pr09111c0;agitando vivamente la 

mezcla durante la Operación,decantándosela irñdoficina precipitada -

Se filtró y se hizo un primer lavado con etanol en una licuadora tipo

Turmix; se volvió a filtrar siempre con ayuda de vacío,secando todo lo

posible la Iridoficina sobre el nuchner mediante la corriente de aire

El ficocoloide obtenido se redisolvió en 1,5 de agua destilada caliente

evaporándose,precipitándose con isopropílico y lavandose con etanol de

la mismamanera anterior.Luego se lavó con óter etílico también en la

licuadora filtrando y secando al aire.El secado final se hizo en estufa

de vacio a 60°C obteniéndose 16g. de un producto fibroso y blanco;es de

cir quefid rendimiento fué del 32%.



.‘osteri ormonto darán (5) utilizó 1a misma técnica que la indicada p.

el ficocoloido do lu Iridou Gorduta en su estudio de 11.-.constitución del mis

ÏnÜ o

12
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CAPITUID II

Métodogg extracción del ficocoloido gg la Iridgg Cordata.
Introducción.

El valor del ficocoloido depende de la cantidad y calidad que pueda obte

nerse a partir del alga original:y ambas,cantidad y calidad son afectadas por
numerosos factores,distinguióndose con mayor o menor importanciawl estado de

agitación o estancamiento de las aguas donde crece y se cosecha el alga,1as 

condiciones climáticas del lugar donde habita;la forma de recolección (de —

profundidad,de superficie,arrojada o abandonadapor la marea);dc los trata

mientos previos a la extracción (secado al aire o en ostufa.En este ultimo

caso debe obrarsc con cautela ya que se carboniza con suma facilidad)y, na

turalmentc,áe la tónica seguida para su extracción.

En lo que al ficocoloido del ChondrusCrispus,la carragonina,se refiere,de

prepiedades y naturaleza muycercana al do la iridea Cordata,sc han distig

guido en la literatura tres extractos,tomándosc comobase para su diferencia

ción las temperaturas de oxtracción.Asi se distingue un "extracto frío" ob

tenido a 40-50°C;un extracto caliente” separado entre 80-100°Cy un "extrag

to a presión" aislado a 115-120°C.El "extracto frio" y el "extracto a pre

sión“ son considerados comono gelificantes mientras que una solución al 

l-2w del “extracto caliente" normalmentegelifica con rapidez.El "extracto

caliente" y “el extracto a presión“ son usados para estabilizar el chocolg
te en la leche;pero el "extracto caliente” es más efectivo si se incorpora

en leche caliente mientras que el "extracto a presión” puede ser tan efec

tivo mezclado con lechelfría comocon leche calientc,si primero sc prepara

una solución acuosa concentrada.mo hay información acerca del poder esta

bilizante del "extracto frio“.mstc último es principalmente la sal sódico

potásico de 1a carragonina,miontras que el extracto caliente es principal
montela sal cálcica.fil catión puede ser intercambiado.fil extracto calien

te pierde sus propiedades gelificantes cuando el calcio que contienen es

reemplazado por sodio;sin embargono se ha podido hallar una relación do



inida entre cl catión presente y la conducta frente a la leche.

Hs práctica comercial lavar el alga seca en agua fría para quitar las sales.

xtraer a 80-85°C (extracto caliente comercial)y después’de extraer a presión.
El extracto caliente comercía1,en consecuencia,conticne también el extracto 
río.

¿n lo que a la extracción en si se refiere,Rose (pag.202-212) realizó las ex

racciones sobre el Chondrus Crispus usando solución de Haul 0,2p,consiguien

o do esta manera disminuir grandamente los inconvenientes que la alta vis

osidad del producto prescnta.fistc mismoautor estudia la extracción operando,

3 en baño de agua hirviente,sino que hace un estudio extrayendo a varias tem

eratnras en otros tantes ensayos y establece la temperatura óptima que resul
a ser de 60°C.Realiza la extracción tres veces sobre la mismamuestra duran

e 1 hora cada una y valora los extractos obtenidos por la viscosidad que e
los presentan.Este tratamiento del alga a una temperatura menor de 100° re

ulta muydesable,pués con ello se evita,o mejor dicho,se disminuye al mini

umposible la dOSpolimerización la que,naturalmente,sc acentúa más a medida

ue se Opera a una temperatura mayor¿&nnuestro Uaso,como se vera,sc ha podido

onstatar bien ese proceso,al extraer a altas temperaturas.

m OXJ.criL<>am.

)Materia primazLa Iridoa Cordata es una nhodophyceae que crece adherida a las

ocas mediante un pedúnculo extremadamente corto que sostiene una hoja muy an

ha de bordes ondulados y de color rojo intenso,a menudocon granulacionos cn

elieve en tono más oscuro.Su cosecha cs difieultosa por tratarse de un alga de

rofundidad;pero esta Operación se ve facilitada por ser arrojada a las playas en‘
randes cantidades.La muestra estudiada fué cosechada en las playas de 1a zona de

uerto Deseado (Territorio nacional de Santa Cruz).

fll aspecto de las algas había variado cuando se las recibifle pués sufrieron -

rocesos de lavado por la lluvia y blanqueo por el sol,notándose por lo tan-

o,la presencia de muchashojas de color amarillo.

Rara obtener una muestra representativa Luzzati (6)-se recoleccionaron las

odas más rojas y con mayor depósito de salcs,considerando que dicho material



habia sufrido menosla acción de la intemperie cuya magnitud es incontrolable

Se tomaron cuatro kilogramos de alga-Luzzati (6)-que se lavaron con agua co

rriento,limpiaron do sales,depósitos calcareos y otros materiales extraños.
Se dejaron secar al aire varios días y se pasaron a estufa a una temperatu

ra no mayor de 60°C (para evitar la descomposición de los componentes sensi

blesï.El secado se finalizó cuando las al¿as pudieron desmenuzarse fácilmenr

te con las manos,llevándolas inmediatamente a un molino a martillo del que

se obtuvieron particulas de unos 0,5cm.de ancho.a este material bien mezcla

do se lo llamó "muestra representativa".

b)InÍ1ueonia gg las sales sobre la viscosidad gg los extractos:
Siendo los extractos obtenidos calentando estg,alga en presencia de agua,

sistemas extremadamenteviscosos,que dificultan el tratamiento do los mis

mosy obliga a diluirlos para su manipulación,con las evidentes<fificulta

des que el aumento de volúmen acarrea,y existiendo el antecedente de tra

bajos realizados Rose (12) con Chondrus CriSpus en los que se establece que

una concentración de HaCl 0,2% era capaz de bajar la viscosidad de los ex

tractos de 50 centistokes a 18 tomado a 40°C y que esta concentración sali

na parecía reducir el hinchado del alga favoreciendo por estas causas el 

filtrado,se procedió a determinar si para la Iridea Cordata eran válidas 

las mismas consideraciones halladas Rose para el Irish Moss y usadas por

Luzzati y baron para las extracciones del alga que nos oc¡pa.rara este ob

Jete so realizaron dos ensayos,extrayendo con y sin NaC1.Seprocedió así:

dos porciones de 5g.de muestra representativa de alga fueron colocados en

sendos erlenmcyor ubicados en un baño de agua a 60°C.A uno de ellos se le

agregó 400 ml.de agua previamente calentada a la mismatemperatura del ba

ño y al otro la misma cantidad de solución de NaCl 0,2%.D05pu6s de perma

necer 1 hora en ese estado,se hicieron pasar los extractos por malla 100

y se filtraron por vacío con algodón.Aquí ya se observó una notable dife

rencia en el comportamientode los extractos.nea1mente la solución salina,
filtra muchomás rápidamente quo la soéhción acuosa.ambos extractos fueron
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objeto de determinaciones de densidad usando un picnómctro y tiempo de es

currimiento en un viscosimctro de 0stwald.

con estes datos se calculó la viscosidad que se da a continuación.

nn ellostambión se consigna la concentración en ficeceloide estimado por
valoración con bencidina.

‘-¡f ] “bóïaeïtïsünfi
‘ I

l

I

y

A v C

¿ P g/lOO m1.

i Solución acuosa [452,31 0,699 ;
I 1.

Solugi n sa ¡na la 0, IL_____ ó 11 (í en 93,21 1 6877 uhh-____

Se observa con estos valores claramente que aún cuando la viscosidad de

la solución acuosa es 500%mayor que la salina,1a concentración de ficc

coloide calculado por el método de bencidina no está alterada sensible
mente.

En consecuencia se resolvió extraer en lo sucesivo con solución salina

(NaCl 0,2%)

Se hace notar que se eligió 1a concentración salina en 0,2% por ser esa

1a acenseJada por Rose (12) en su trabajo sobre extracción de 1a carragg

nina del Chondrusdrispus,y por haberse obtenido con ella resultados al

tamente satisfactorios;pero que no se probó la influencia que tenian o
tras concentraciones ni otras sales.

c)1n:1uencis de la iemagratara de asignación sghrg_lc ggncqnirggién_d2l

cgtractg:Se procedió a hallar la cantidad dc ficocoloido que podia ser e;

traido operando a diferentes temperaturas l40°,56°,60°,70°,80°,90°,100° 7
110°C).

Para 1a extracción de 110° se usa un autoclave,con la siguiente técnica:

Para cada temperatura clegida,se pesan lOg.do muestra de alga representg
tiva que se colocan en un crlenmoyer de 2 l.con 800 ml.de solución salina

(Na010,2%)previamente calentada a la temperatura de extracción elegida.

sithtlpndo sitaar el frasco en un baño caliente para mantener en el inte

rior dcl erlenmeyer la temperatura constante durante el tiempo due duró



La extracción (l hora)y agitando eventualmente con termómetro ifigficido

para ese doble fin.a1 cabo del tiempo estipulado (1 hera)se hace pasar el

Líquido por malla 100 y so filtra por algodón.A1 liquido así obtenido se lo

lenomina"primer extracto",que en lo sucesivo se simbolizará así (1) (p.03.

L0 )1):5U (1) ctc).El resto de alga que queda sobre la malla metálica se 

ruelve al erlonmeyer,y se procede a una nueva extracción operando como any

tes een 800 m1.de solución salina (NaCl 0,2%).El líquido separado del a1

;odón en esta segunda extracción se lo denomina "segundo extracto“ y se lo

¿bravia así (2) (p.eJ:4O (2),50 (2),etc).El residuo de alga es objeto de —

1naultima extracción con 400 m1.de 1a solución salina.El liquido asi ais

Ladose 10 denomina "tercer extracto";su simbolo (3) (p.ej.40 (5);50 (3)

3to).Los restos de alga que aún queda son desechados.E1 ensayo de 100°

se extrajo solo 2 veces y el de 110° una sola vez.

Cada uno de los extractos asi obtenidos son pesados y se determina además

La concentración de los mismosde dos maneras (viscosidad y bencidina).

Por otra parte.1a mitad en peso de cada uno de los extractos diferentes,

>btenidos a una misma temperatura fueren reunidos y se concentraron al va

:ió en un balón de Claisson calentado a 40°C hasta obtener unos 200 m1.

Iue se recibieron sobre 500 m1.do alcohol isopropilico (mfizcla azeetrópiea)

agitado intensamente en un vaso de l 1.El precipitado así obtenido grueso,

>1ancoy filamentose,fuó roto en una licuadora para poner en contacto con

31 alcohol is0pr0pílico las partes que por una agitación defectuosa pudieron

zscapar a su acción y se separó el alcohoyéiátrade por malla 100.
La sustancia filamentosa así aislada fue secada a1 aire y luego en estufa

le vacío a 50° durante 6 horas.uada uno de estos productos asi aislados 

:onstituyó una muestra del ficocoloido extraído a 1a temperatura elegida,
¡ue fué pesado y sirvió para los ensayos que se hicieron.

Para el cálculo de la densidad se utilizó un picnómetro que se utilizó en
todos los casos a 25°C.

/‘=%P
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Masa dc agua contonida:25,0816g.
350,79”? ,

/#.. /É;/a= 2,59á231L/é¡P.%—=4039708 ‘——*En la determinación de la viscosidad se utilizó un viscosímetro do Ost

wald calibrado con glicerina.
,_Z—_, LA.
2' {4 /“4

‘= #¿L'— éá=íJ€;É;¿¿&__7/14 ’
Sc calculó la constante C dol viscosímotro con glicerina do dos concen

traciones diferentes.
w)Gliccrina °l

/a.'= ¿2407
a4”: 4534 [por fiel/as)
74= 4’29 c,=0,2425

¡5)Glicorinap°2
fl‘: 420150

23" “o? ¡"r ha“) cz: 0,2153:45€ A
yÉBmoaió? 0:0 2139__.I__.

,áj=í33024+'é €+Á;u¿
y considerando el valor do lg. antos hallado queda:

¿pj 3:.72702¿M
on 1a quoíos ol tiempo expresado on segundos que tarda on escurrir ol li

quido entre las dos marcas dol viscosímotro y p os la masa do la solución

encerrada on ol pionómetro.

A fin do poder calcular los rendimientos sobre alga soca,se posaron tros

fracciones do muestra representativa en pcsafiltros que se mantuvieron en

estufa al vacío a 40°C durante cuatro días,hasta pero constante.

así so pudo calcular la humedadrotonida por el alga on la muestra roprg
sentativa.Los datos hallados fueron:

rfia3;%5¿‘reprg ï" r35a1a5*as**7‘fiúaa&aa;
}sontativa. l _poso g. m7_r “Mi % v

í 12,1654 í 0,5171 4,250
1 6,9152 q 0,2926 4,087
L_711,2549 ¿ 0,4657 4,157 l

fi_rromodio: 4746 ¿a



En la tabla siguiente sc dan los rendimientos dc las extracciones calculadas

en base a la viscosidad y la titulación con bcncidina teniendo en cuenta al v2
limon de extracto obtenido y la humedadde la muestra representativa.

Asi mism0,salvo para las extracciones de 100° y 110°C,sc consigna el rendimieg

to total considerando los valores obtenidos en 1a precipitación con alcohol i

s0pr0pílico ya doscripta.Sc hace notar que estes últimos no son en modoa.guno

datos cuatitativos,dadas las pérdidas inevitables que se producen durante la 

manipulación de los extractos concentrados;pcro se transcriben a fin de indicar

la relación que guarda con los otros métodos de.determinación,que son exactos 

y precisos,especialmente el de bencidina,cuyo estudio está descripto en cl ca

pitulo respectivo.
—

N-.V 1‘ Masa de Hend.seg.l Rend.seg.J chd.seg.Extracto l sel.ebt¿5ï pp,alc. z- viscosid¿j,bencidinaz
l ! '

:(1) 885,5 42,75
40°c!(2) 902,8 12,85
__, lis) 415.874,. _ e 1,8srrn____

letal 40°C _ 744,28 57,45

l(1) 658,5 45,15
50°C (2) 821,5 11,92

__N.., H5),_7_7_405.6 _,.e _
retal 50°C 59,64 58,68

>_7 _,A, ,_‘__.A___4_w., 7,,__———. p _ 4-, ____

:(1) 558,2 49,70
60°C'(2) 817,5 13,09

19) . 394,7 o e -2.764“7____1485
metal 60°C ï 54,58 65,55

F" ¡(1) 590,5 7"“ 7“ twm57,9o
70°c,(2) 787,5 16,91

__ ,_ ,¡(3l _597,4 2,48
Letal 70°C 61,88 77,29

1?;7” _Ï(i)n' 702.5 60.75
80°C¡(2) 805,0 10,08

_i7 1(3) 406,1 2,85
Total 80°C 4 61,27 73,68

12’: 4. ' i _ L 7 . 4.4..7_._,,Ñ 77 ;

'(1) 747,5 57,20
90°C (2) 782,0 7,43

_,_.__,11; 7.477,8.573.0 75,
Total 90°C 58,29 75 38

4--..444444 x . _ . v 9:- 9-»«__4_
100°c (1) , 784,4 52,80

_ ( ) 1 765.0 1.55 J
Total 100°Ci Y 54,33

llO°C l 780,9 É i 13,68



n los datos aqui consignados hay que señalar una dificultad,y es la que se 

efiere a la masa de solución obtenida.filla es el resultado de posar el ex

racto separado con la malla metálica haciendo uso de vacio que no puede dar

aturalmente,una separación cuantitativa entre alga y solución ni dejar el 

13a en un estado de hnhibición homogénea;pero el uso de vacío durante un
iempo prolongado disminuye mucho este ginecnveniento,Con todgñla.divorgen

ia que se observa en 1a 2da.columna del cuadro anterior se pueden anticr

ar errores de hasta el 10%.

Puedenseguirse otros criterios.R)se (12)para salvar este inconveniente 

onsidera,no la masa de solución separada sino el peso total del sistema

en nuestro éaso seria 800 ml.para las primeras y segundas extracciones y

00 ml.para las terceras)considerando la parte ocupada por el alga con una
oncentración en fieocoloide similar al de la solución.

En este trabajo,se adeptó otro criterio para efectuar la comparación,yes

e fué el de considerar,no la masa de ficocoloide separada en cada Opera

ión,sino la concentración de los primeros extractos,puesto que todos ellos

rovenian de un tratamiento similar (lOg.de muestra representativa y 800 —

l.de solución salina),y la solución retenida en el filtro no afecta ese va

or.A continuación se dan los valores calculados con las consideraciones pre

edentes en base a la viscosidad de los extractos y de su titulación con ben
idina: , N _ cl_._dirc _ , 7,4l,-ni__

[ Brimer extracto L_* Concentración 100 ml. «7
l_de;i ' "”Ïíáá:ÍïSQQÍQÏJLfsegl_enáïdíï

40°C 0,625 ,616
50°C 0,690 0,679
60°C 0,755 0,698
70°C 0,837 0,763
80°C 0,865 0,812
90°C 0,898 0,832 ;

‘100°c 0,673 0,948 5
LllQ°C 1 0.175 l 1,002 __ l

El gráfico adjunto,ilustra estos valores.En ¿í se ve que hasta los 90°Cla

oncentración de los primeros extractos guarda una relación lineal con la

emperatura de extracción.Los valores hallados por encima de 90°C muestra 

o que era de esperar.Asi los valores clflculados según titulación con ben

idina son altos ya que la de3polimerizaeión no altera la concentración 





de radicales sulfato m entras que la viscosidad cae visiblemente.

De todo lo anterior se deduce que el umbral superior para la extracción del

ficocoloide de la Iridea Cordata teniendo en cuenta solamente la concentración

de las soluciones obtenidas es de 90°C.Inmediatamente se estudiarán otros fac

tores que disminuirán la temperatura de extracción aconsejada.

d)Inf1uencia gg_lg tmnperatura gg_extracción ggg¿g_;2 viscosidad de ¿gg_25
tractos.
Con los dates siguientes se construye el gráfico que va a continuación

sobre el eue_se ha trazado la curva experimental de'viscosidad¿
Ex lr “¿o 1 Conce”f'&"¡’;7 ,9 4oaq/ r cr

-—" ya1) 0,516 // 65,29““
40°C (2) 0,139 4,23

__ (3) 0,040 1,67 _
(1) 0,679 71,63

50°C (2) 0,126 3,80
_____ «(3) 0,034 71,58 _

' (1) 0,698 91,09
60°C (2) 0,150 4,32

_ (3) 0,045 1,97 1
(1) 0,763 120,7

70°C (2) 0,199 6,29
(3) 0,060 ,2, 1_ _
(1) 0,812 132,4

80°C (2) 0,131 3,21
(3) 0,054 2,01 _

" ‘(1) 0,832 146,5
90°C (2) 0,092 2,48

_ (3) 0,039 1,46,“,
100°C '(1) 0,948 67,01

|(2) , 0,060 | 1,41rfl¿
[110°C i 1,002 l 4,67 44

En ella pueden notarse:

1°)Hasta 70°C (temperatura de extracción)tanto los extractos primeros como

los segundos caen dentro de 1a curva experimental.

2°)Los primeros extractos de 80°C y 90°C se apartan de 1a curva en un valor

que está muypor encima del error experimental,dando valores de viscosidad

muchomenores que los que le corr08pondon a esa concentración.Esta caida 

puede ser debida a una despolimerización del producto extraído.

3°)E1 primer extracto de 100°C y el de 110?C se apartan francamente de la 

curva,m0strand0 que muy probablemente qud’la despolimerización ha tomado

cuerpo.
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¿o considerado en este apartado deja observar que hasta 70°C puede extraer
se un producto de máximaviscosidad en la que presñglimente la depolime
rización no es marcada.

e)INfluencia gg la temperatura gg extracción gggrg_gl factor gg conversión
gg ¿g valoración ggg bencidina.
En los apartados precedentes se indican las observaciones realizadas sobre

los extractos salinos tal cual fueron obtenidos sin otro tratamiento que 

una filtración por malla 100 seguida de otra a través de algodón.

Tambiénse efectuaron determinaciones para calcular el factor de bencidi

na utilizando los precipitados secos obtenidos de tratar con alcohol isn

propilico los concentrados de los extractos separados a diferentes tempe
raturas,según se indicó en este mismocapitulo (pág.47).
Los valores encontrados fueron:

r'rcmqulrd/yf¿ ¡firfvr
_ex/raerïicïa1' 2;”ïíi_40°C U,0371

50°C 0,05731
60°C 0,05728
70°C 0,03728
80°C 0,03263 ¡

L 90°C ¡ 0,03528 “J

Se observa que hasta 70°C el factor permanece prácticamente constante mo

dificandose radicalmente al elevarse la temperatura de extracción a 80°C

y 90°C,corroborando asi lo ya observado en el apartado precedente,esto es,

que hasta 70°C se extrae un producto sensiblemente homogéneo y que por —

encima de esa temperatura las caracteristicas de lo extraido cambian.

f)gt¿g observación sobre los extractos obtenidos a diferentes temperaturas.
mnsu tésis Torcat (4) observa que los extractos obtenidos hasta 70°C tie

nen un comportamientodiferente observados a la luz ultravioleta de aque

llos aislados a temperaturas más altas.¿stos últimos presenta una fluores

cencia verde-azulada que es muyintensa en el extracto obtenido a 110°c 

y que disminuye gradualmente hasta que en el de 80°C es muy débil no ob

servándose ese comportamiento en los extractos separados a 70°C.

Esta es otra observación más que ratifica la inhomOgeneidaddel produc
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to extraido a temperaturas mayores de 70°C,

g)Influeneia del tiemEode extracción.
Por las observaciones apuntadas en los párrafos precedentes se eligió

70°C cemo temperatura ideal de extracción y se procedió a efectuar una

nueva extracción separando cada lo minutos una muestra que después de

filtrada dos veces por algodón se llevó a determinar tiempo de escurri

miento en un viscosimetro Oatwald y densidad en picnómetro. con estos

datos se calculó la viscosidad de los extractos cuyos valores se dan a

continuación los que permitieron construir el gráfico adjunto:
1' ¡Tem Áo de Y fl, e r —!¿tf/¿L L¡9:1 Í
__7 _ A rnthva 9/! __’1o 188,6

20 270,9

se 456,8

4o 464,0

so 502,5

60 568,5

7o 562,2

8o 530,3

L_._, 17-7, 12. i__¡

Se observa que 60 minutos es el tiempo ideal do extracción y además que

prolongando el tiempo de calentamiento la calidad del producto extraido

desmejora,por disminh.ir la viscosidad.
hJConclusiones:

1°)Las saluoiones salinas diluidas disminuyenlas viscosidad de los ex

tractos sinmauepor ello se modifigue ni la cantidad ni la calidad del

ficocoloide que puede Separarse con alcohol is0pr0pilico.Además dismi

nuye el hinchado del alga,favoreciendo todas estas modificaciones,la

manipulación de los extractos especialmente la filtración lo que permi

te trabajar con concentraciones relativamente altas (lplla sal usada 
fue cloruro de sodio en concentración 0,2%.

2°)nasta 90°Cla cantidad de ficocoloide extraido guarda una relación di





neal con la temperatura de trabaje.rer encimade esta te:;erettra les valo
res se apartan de la linea recta,tanto máscuanto más alta es aquella.

3°)Se establecen 70°C 1a temperatura ideal de extracción pués con ella se

obtiene un rendimiento adecuado sin disminución de la calidad del ficoco

leido extraído.

4“)50 estima en una hora el tiempo ideal de extracción.

con estas conclusiones se da por extraer el ficeeoleide de la Iridea Cor

data el siguiente:
i)Mótode:Él alga lavada y sacada se muele en un molino a martillo hasta ob

tener partículas de unes 0,50m.de diámetre.Se extraen estas con solución 

salina de cloruro do sodio al 0,2í en la pveperción de 800 ml.para cada 105.

de alga,a 70°C durante una hora,contados desde el momentoque se agrega el

alga a 1a solución salina.Se efectúa esta Operación recien cuando el reci

piente que contiene esta última,gue está situado en un bañe,a1canza la tem

peratura ideal de extracción (70°C).Se filtra el extracto luego por malla

100 y se termina haciéndole pasar a través de algodón.

Desde aquí se pueden seguir diferentes caminos según sea el objeto para el

que se destine el extracte.Este puede usarse comotal,llevarse a sequedad 

con ayuda do calor y vacío,o procipitarse el ficeeeleido usando dos veces

y media el volúmende la solución obtenida de alcohol isoPrepílico.filtra¿
de por malla para separar el alcoholLsecando al aire y luego en estufa al

vacío a una temperatura no mayor de 50°C.

Conesta técnica se extrajeren 50g.de alga y el ficeceleide obtenido se 

usó para las diferentes determinaciones.
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GAPITULOIII

Métodosde dosade gg; ficocoloide

extraido gg la Iridea Cordata

Siendo comoes la iridoficina.un polímero de naturaleza química no bien di

lucidada.x ni aún pueda afirmarse de que se trata de un compuesto único,ya
que los tratamientos a que se las someten afectan la magnitud dc la molécu

la en mayor o menor grado,es natural pensar que en el dosaje del mismo se han

de presentar las mismasdificultades que se observan en sustancias de este ti
p0,quc on muchoscasos obliga a introducir determinaciones empíricas para te

ner datos cuantitativos que puedan ser de alguna utilidad.En estos casos se

aconseja adosar 01 producto por más de un método.

Para nuestro problema,de varias formas se puede zanjar la cuestión:
a)MÜt0dosfisicos

Introducción.Las determinaciones físicas basadas en el Índice de refracción 

y el de desviación del plano de polarización no dan resultados de los cuales

se pueda deducir un método de dosaje (Torcat (1)).

A continuación se transcriben los valores hallados para los diferentes extrag
tos que muestran claramente la falta de preporcionalidad entre esos guarismos

y las concentraciones halladas por otros métodos que se transcriben más abajo

La temperatura se mantuvo on todos los casos en 25°.

a)Ifidico de regragcién¿_-in_E”'l‘'866/0"} i 710 z ¡a
’_”" ’T (11' T '1;3342 7’ ‘67607’“1"9‘

40°C (2) 1,3330 0,138

_-i, q (3% ; 31.3327 ¿a .91Q4Q1._;(1 ' 1,3330 0,666
50°C (2) 1,3332 0,044

___ cili3(. 1.5330 0.054_1._
(1) 1,3336 0,082

50°C (2) 1,3340 0,145
_,___;_. (5) 1.5332 010,955”- .1

(1) 1,3334 0,729
70°C (2) 1,3327 0,187

”_ (3) 1,3323 0,956 a;
(1) 1,3335 ' 0,733‘

l 80°C {2; 1,3325 0,100 ,L» 3 1,3317 0 959
g (1) 1,3340 f 0:901 a
' 90°C (2) z 1,3326 f 0,094 I
_1 l (3) i 1,3324.hr411110,039_1.4



(¿liceo? sar”
C-xJ'racc/aq 7da ‘¿IICI

00 (Í) 1,3341 o,
(2) 1,3332 0,060

110 1,3346 1.011

)Dcsv1ución do plano de polarización: Para este ensayo los extractos fueron

Lluidos con agua destilada a1 medioy filtrados con tierra filtrante.
BP concentxrgq

Macu-a; «5* ¿"91222,
(1) 0,05 0, 04

40°C (2) 0,70 0,069
(3) 0,16 0,020
(17 0,40 0,

50°C (2) 4,35 0,022
(3) 0,29 0,017
(1) 0,43 0,341

60°C (2) 1,10 0,073
(3) 1,30 0,023
(1) 5,40’ 0,365

70°C (2) 1,70 0,094
(3) 2,30 0,033
(11’ 4, 0,367

80°C (2) 0,15 0,050
¿(31 44,30 3
(1) 3,30 0,451

90°C 02) 0,35 0,047
13 0.12 02

00°C (1 4,10 0,466
(2‘ 0130 1

10°C (1‘ 5,45 0,506

n cambio son adecuadas las determinaciones viScosímótricas.Bn su trabajo so

re ol Chondrus Crispus Rice (2)dice:

Es bien conocido que 1a viscosidad de una solución de macro moléculas depen

e del tamaño de las partículas del soluto esto ha sido observado en polímeros

ales comoacetato de cclulosa,poliisobutileno,cloro-polivinilo,poliestierno,
caucho natural.La viscosidad es también influida por ol solvente y la tem

cratura.Por ejemplo 1a viscosidad de una solución de caucho en benceno dis

inuye un 40% por 1a adición de 15% de metanol.

Se ha intentado,sin 6x1to,hallar una relación definida entre la viscosidad

01 posgáe la partícula suspendida. Recicntemonto,sin embargola teoría de
as soluciones moderadamentediluídas de alto-polímeros desarrollada por Guth

old y Simbra y ampliada por Huggins,llevó a identificar una ecuación que vig

ula la viscodidad especifica ¿con la concentración en volúmonjcvdicharela
ión es:

«¿h/WWW

2&
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con ayuda del calor(no más de 70°)(y llevada a un matraz de 100 ml,el vaso

fué lavado con la solución salina y se completó con ella el enrase del ma
traz.0ada una de las soluciones así obtenidas fué objeto de dos determina

ciones.La densidad por una parte estando el picnómetro utilizado para las

valoraciones de los extractos;y el tiempo de cscrurrimicnto cn el mismo

viscosimetre empleadoen esta oportunidad.

cabe recabar la atención en el hecho de que se eligió la concentración sa

lina al 0,2%por ser esa la adaptada durante las extracciones y con vista 

a encontrar un método rápido y expeditivo de desaje de los mismos.Los datos
fueron:

tz25°C

c: {3302/ I

37:3,72707+Í75*% Á

7 viscosidad en ccntipoises
z tiempo de escurrimiento en segundos.

fl masa de extracto contenida en el picnómctro ¡reducida al vacío.
Los datos fueron:

{FZESJbáohi “fi
É áthaeí ;7 of.
F 0,05 1,80 

0,10 3,08
0,15 3,21
0,20 6,29
0,25 6,80
0,30 10,51
0,35 15,50
0,40 21,02
0,45 22,23
0,50 32,27
0,55 39,08
0,60 49,30
0,65 59,96 .
0,70 76,91 s

L.0.'75 1 106.791,”;

Gonestos datos se traza la curva que va a continuación.Cen ella es posible
conociendo la viscosidad de un extracto (solución de ficocoloido extraido a

70°C y en cloruro dc sodio 0,2%Qcalcular la concentración del mismoy vice
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con ayuda del calor(no más de 70°)(y llevada a un matraz de 100 ml,el vaso

fué lavado con la solución salina y se completó con ella el onrase del ma

traz.uada una de las soluciones asi obtenidas fue objeto de dos determina

cionea.La densidad por una parte estando el picnómetro utilizado para las

valoraciones de los extractos;y el tiempo de escrurrimicnto en el mismo—

viscosimetro empleado en esta Oportunidad.

cabe recabar la atención en el hecho de que se eligió la concentración sa

lina al 0,2%por ser esa la adeptada durante las extracciones y con vista 

a encontrar un método rápido y expoditivo de dosaje de los mismos.Los datos

fueron:
tzgcï
cL-ï,3302/ l f¿7

y viscosidad en centipoises
3 tiempo de escurrimiento en segundos.

fi masa de extracto contenida en el Picnómetro producida al vacio.

Los datos fueron:
¡771-5075270 0/05. 3-1

á/moo»í Í cf.
_ 0,05 1,80

0,10 3,08
0,15 3,21
0,20 6,29
0,25 6,80
0,30 10,31
0,35 15,50
0,40 21,02
0,45 22,23
0,50 32,27
0,55 39,08
0,60 49,30
0,65 59,96
0,70 76,91

L 0,75 | 106,7&w_L

Gonestos datos se traza 1a curva que va a continuación.Uon ella es posible
conociendo 1a viscosidad de un extracto (solución de ficocoloide extraído a

70°C y en cloruro de sodio 0,2%Qcalcular la concentración del mismoy vice
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versa.
La ecuación do la curva-calculada por el método de los cuadrados minimos (5)

en: y, ¡34226,54 ¡5/01/70+0,73

cuandoí} se expresa en gramos de iridoficina por 100 mlñde soluciónl° queda

expresado directamente en centípoises. l

Los resultados hallados en el capítulo Epág/w/ y cap fl pág 4/3 permiten a

firmar que la curva anterior puede aplicarse a extractos de iridoficina ob

tenidos hasta 7U°U,noasi a los extraídos a temperaturas superiores.

Conlos datos asi hallados se calcula 235:?!(03')
]:P:L-/ (viscosidad ospecíi’fcïa)
74 coveficiente de viscosidad del extracto

/<’ " " " " solvente (se considera comotal el sistema

agua cloruro de sodio U,2%)(7=°.73/)
r- c 2 5P 7

y í/m mi. CV L6; _
0,05 0,0025 18,8 ’
0,10 0,0100 25,1
0,15 0,0225 16,5
0,20 0,0400 28,8
0,25 0,0625 25,2
0,50 0,0900 55,6
0,55 0,1225 44,8
0,40- 0,1600 54,
0,45 0,2025 50,9
0,50 0,2500 64,5
0,55 0,5025 74,6
0,60 0,5600 86,7
0,65 0,4225 97,6
0,70 0,4900 116,7
0,75 0,5625 . 151,8_"J

Con estos datos se‘ïtraZa el >ái’ico que va a continuación y aplicando el 

método de los cuadros minimos (3) se halla que la ecuación representativa

es iii 4 ¡67166903-/ 05-791
C’uexpresado en gramos-dcir-idoi’icina por 100 ml de solución.

Se hace notar que cl valorÜ/z/¿vaalor limite de 1a función para GU
_tendiendo a cor0,seg1ín hallaron los autores antes citados está relacionado

a 1a magnitud molecular,de una .iormano bien dilucidada‘aún.

2)Conclusiones. Todo10 visto lleva a indicar que la viscosidad de las solg





ciones de ficoeoloidc extraída "hasta"7U°C on solución de cloruro de so

dio O,2wconstituye un buen método para la valoración de la concentra

ción de la mismay a la cual es aplicable la ecuación

2.1193” E" ("x 06705few
cuand017 se determina a 25°C;habióndoso aislado

' 07:0 Z5; 7 01.2.17."
on la que¿país -/

/ ya

'70 os_la viscosidad de la solucion de cloruro de sodio U,2w (solvente)
Esto valor está en relación no bien dilucidada aún con el peso molecu

lar del producto activo disuelto.
bJMétodos ouimicos.

Introducción.:aqui podemosdistinguir dos grupos de técnicas :l)las que

valoran la parte orgánica hidrocarbonada del ficocoloide (combustión —

y valoración del anhídrido curbónico formado,hidrólisis ácida y valora

ción de los azúcares reductores formadoss por algunas de las técnicas

corrientes.otc.)
2)Los que valoran los grupos sulfatos unidos químicamente a 1a parte or

gánica de la materia,ya soazhidrosizando el producto y prodedicndo como

en la técnica corriente;o sin hidrolizar,por mediode reactivos apr0pia
dos tales comola bencidina.

msta ulti a fue la onsayada y con las modificaciones que se mencionarán

mostró ser un medio rápido y sencillo para valorar el ficocoloide ext LÍ
do de la lridea uordata.

1JValoración 92n_boncidina.

¿ntecedcnteszen el año 1927 naaa y Kusell-Wclls (4) al referirse a la 
carragonina (extracto del Chondruscrippus)dicon:"os conOcidodesde al

gún tiempo (naas y nill año l921)que aún después de una prolongada diá

lisis los extractos acuosos del uhondrus crispus retienen cantidades de

cenizas de cerca lol 20%que consisten principalmente on sulfatos de cal

cio;el mucilago dializado contenía según esas observaciones calcio io
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nizado pero'no aparecían iones sulfatos;Haas (l921)sin embargo,porhidróli

sis con ácido clorhídrico legró liberar el grupo sulfato mostrando que la 
sustancia es un ester sulfúrico presontablo por una fórmula asi:

/O"SF¿ —C\
\o /¿<L‘50

en la cuallïreprosonta un carbohidratogcomplojo;estudios posteriores del mu

cilago revelaron el hecho de que es realmente una mezcla de dos sustancias,

en las cuales las diferencias en su composición química son muypequeñas,

pero son distinguibles por sus prepiedades fisicas.Una de estas sustancias

conocida por conveniencia comoextracto frio es soluble en agua fria for

mandouna solución viscosa que no.gelifica por concentración y enfriamien

to.La otra conocida comoextracto caliente es poco soluble en agua fria 

pero soluble en agua caliente que produce similar al agar o a la gelatina

un gel cuando la concentración sobrepasa del 2%.

"Precipitación con bencidina;en el curso de una reciente investigación so
bre la hidrólisis de los mucilagos de la carragenina para valorar el grado

de ósta alcanzada en base a la cantidad de sulfato-iones formado,se apeló

a una técnica volumétrica usando bencidina y se observó que una solución

de cloruro do bencidina precipitaba no solamente el grupo sulfato libre

sino también el grupo sulfato etor de la carragenina.Se sabe ahora que es

ta precipitación puede ser usada comoun mótodo para la determinación de 

carragenina en solución".

"El primer punto que se estableció fuó el hecho de que la precipitación por

bencidina era especifica para la carragenina.Para afirmar eso el agar y un
númerode sulfatos-óteres similares fueron tratados con solución de cloru

ro de bencidina y en ningún caso fuó observada la precipitacióneSe vió pog
teriormente que el cloruro de bencidina no precipitaba soluciones en gela

tina,goma arábiga,o peotinas obtenidas de naranjas y manzanas.Esto consti

tuye un hecho importante con vistas a la determinación de carragenina en
Jaloas y mermeladas o en adhesivos".

"Fué posteriormente encontrada que la solución de cloruro de bencidina -



cuando se agrega al extracto caliente o al extracto frio producen en cada

caso un precipitado cuantitativo dejando una solución libre de carbohidra

tos.Cuando se calienta con agua a 70°C el precipitado formado del extrac

to frio se disuelve completamentc;pero el formado por el extracto caliente

sólo 10 hace parcialmente"

"Valoración de los precipitados de carrageninaza fin de obtener una mzdida

de la cantidad de carragenina precipitada por ese camino el precipitado fué

filtrado,lavado con solución concentrada de sulfato de bencidina hasta au

sencia de clorure,suspendide con el papel de filtro en agua,calentado hasta

80°C y el líquido titulado cen hidróxido de sodio décimo normal en presencia

de fenolftaleína.Un gramode extracto caliente seco requerían 29,2 ml de hi

droxido de sodio décimo normal para neutralizar el precipitado producido

(valor medie)mientras que el extracto frio requería para lo mismo32,6ml!

"Debido a la cincunstancia que tanto el extraxto caliente comoel frio son

completamente precipitado por cloruro de bencidina,y el hecho de que su se

lubilidad en agua no es suficientemente diferente comopara individualizar

los por ese camino,no es posible determinar las cantidades relativas de los

dos constituyentes de las mezclas.A fin de obtener una expresión para el

valor correcto del equivalente de un gramo de mezcla,fueron hechas deter

minaciones de varias posibles mezclaa de las dos sustancias con los resul

tados consignades en la siguiente tabla
‘1 dqwzaa cal/‘MkfuJ fio [WI-¡,1 ‘T

f -(f/:ïfig.fifigívgá- . fl ¿geétïïmll
31:92
51,58

¡'C...Ü.
(OQN‘IO‘O'HPCÑN

HNCÑDFU‘O‘QGJ

01O U1 0‘!

0
0
0
0
0
O
0
0

iOOOOOOOC

Í Í 29959V_Jrr“

"Esta tabla muestra que la titulación de carragenina es muypoco afectada

por la proporción relativa de extracto caliente y frio en la mezcla y que
el valor medio de 30,9ml.de hidroxido de sodio décimo normal deben ser to

mados con bastante seguridad comoel equivalente de un gramo de extracto 
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seco o expresado de otra forma un ml.de hidróxido de sodio décimo normal aqui

valen a 0,0324 g.de extracto;hn apoyo de este punto de vista se realizaron ex

periencias en la que conocidas cantidades de carragenina seca,fué disuelta 

en agua.precipitada y titulada y la cantidad presente fué determinada por el va

lor medio 0,0324 con los resultados siguientes:
fint ¡MCM

[7521.14 #54») ¡yq oz” 2,Ma: t ¡477624?ÍV/ádci
0,20 6,55 0,212

0.17 6415 Oil99

"Una comparación de los valores calculados demuestran concordancia entre los re

sultados.fisto es importante si se tiene en cuenta que el llevarhasta peso cons

tante es un proceso algo dificultoso debido a'la tendencia marcada que tiene la

sustancia para carbonizar".
"Para contratar 1a precisión de la determinación en el punto final de la titula

ción varias cantidades diferentes de la solución fue precipitada y titulada y
de los resultados dados abajo se puede ver claramente que la determinación del

porcentaje de carragenina puede ser determinada con suficiente grado de segu

ridad c0mopara Justificar el método.

Tau/mm¡saw/¡gm T¿Wgfi‘wwfifij
Mmm/dor ' ' u 0/ p.

maná ¿_ . ,_ É” _';ÏÏ.-Z;__.J
zo 6,15 0,20 0,66 ‘
4o 8,35 a 0,27 i 0,57

L 45 . 9,10 i 0,29 i 0,65 AJ

"Comoejemplos posteriores los siguientes-valores fueron obtenidos para diferen

tes pesos de la misma decocción do Irish Moss (Chondrus Crispus)preparado de a

cuerdo al sritigg_gnarmaceutical Codes)" 7 -_
(Menem Mew 0,4” , u ¿{H/¿(MMM ïflgMWg/fli‘ _ Í d a .7Lümwmmor mi! . . r
I 8,77 4,6 í 0,1489 1 1,70
l 8,82 . 4,7 l 0,1521 | 1.72_”_J

,—.

"Metodode determinacióann vista de estos hechos el procedimiento siguiente es

recomendadopara la determinación del mucilago.una cantidad de solución conte

niendo aproximadamente 0,2 g.de extracto seco es medida o pesada de acuerdo a

la viscosidad del fluido.La soluciones son luego diluidas hasta cerca de 100 ml.
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acidifieada con 4 gotas de ácido clorhídrico cuafltro normal y precipitada

con 150 ml de solución de cloruro de bencidina que contienen 4g.de benci

dina base y 5ml.de ácido clorhídrico concentrado en 2 lts.La mezcla es 

dejada en reposo durante 20 minutos y 01 precipitado fleculento es fil

trado a travós de papel de filtro plegado y lavado hasta ausencia de clo

ruros con solución saturada de sulfato de bencidina.El precipitado y el 

papel de filtro se colocan en un vaso y se le agregan 250 ml.de agua -

Se calienta en baño de agua a 00°C y se titula con hidróxido de sodio
décimo normal en presencia de fonoftaleina.La cantidad de mucilagox'se

calcula sobre 1a base de que un mililitre de hidróxido de sodio dócimo

normal corresponde a 0,0324 g.de mucilago ceno ya fuera explicado.La g

peración completa lleva cerca de 2 horas.

"Carragenina en presencia de otras sustancias:A fin de ver si 01 mucí

lago podria ser determinado en presencia de otrassustancias viscosas 

coloidales,fueron hechas determinaciones en presencia de agar,gema arg
biga,gelatina y pectinas de manzana,los resultados fueron
rn

;gantidad de mucilago en gramggug
_“ tomado _encpntrad07
Agar presente en solución 0,025 0,17 , 8
Gomaarábiga pres.en sol. 0,1 0,148 0,148
pectina " " " 0,1 0,148 0,148

¿gelatina " " " 0,1 ¡ 0.148 UJ_Q+láfi____J

"Las sustancias arriba mencionadasfueron elegidas en vista del pesi

ble uso del mucílago del carrageen comoun adulterante en dulces,jdeas

y otros productos comerciales".

"Tambión se hizo el estudio en la determinación de los mucfilagos del g

ceite de hígado de bacalao dada la posible aplicación del mucílago para

estabilizar 1a emulsión.La cantidad exacta de mucílago agregada no era

conecida,pere de los resultados obtenidos en la determinación de la can
tidad en volúmenes de emulsión puede verse que el método da resultados
concordantes.
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W.“ Ï 21332;” ¿aa,"2,53;;"a 311;; _¿u
"’ 26 5,4 ' 0.1100 É 0,550‘

30 5,1 0,1650 0,550
¿p.737 i 5 ¡o A o 91942 l 01053_5__...l1

"Para esta determinación el procedimiento fué modificado en la forma siguient4
la cantidad medida de emulsión fue acidificuda suavemente con ácido clorhidri.

co y precipitada con 150m1de cloruro do bdncidina para cada 0,2g.de carrageq
na presentes,fué luego filtrada a través de papel de filtro plegable y lavado
hasta ausencia de cloruros con solución saturada con sulfato de bencidina.El

papel del filtro y el precipitado fueron transferidos a un vaso de precipita

ción,se le agregó suficiente cloroformo para disolver cl aceite y el total cg
bierto con 250mlde agua,calentado en baño de agua hasta que el cloroformo cm

mienza a hervir y titulado con solución caliente dc hidróxido de sodio décimo

normal en presencia de fenolftaleina".

"Determinación en presencia de sulfatos libres.Se han hecho eXperimentes para

ver si es posible determinar carragenina en presencia de sulfatos libres aunq

en realidad la presencia de cantidades grandes de éstos últimos en la carrage

nina es remeta.El método consiste en determinar el extracto de carragenina pm

medio de una solución de bencidina en la cual fuó precipitada previamente el

sulfato.libre con cloruro de bario,Se encontró sin embargoque el cloruro de

bario precipita carragonina en alguna extensión y que los resultados de la dE
terminación de mucilagos en las soluciones a las cuales se habia agregado clo

rure de bario era bajo.En solución conteniendo apreciables cantidades de sul

fato,sin embargoel cloruro de bario parece precipitar de preferencia el sul:
to antes bien que el extracto de carragenina,con el resultado de que una de

terminación aproximada de ambos puede ser hecha en la misma solución precipi

tando la carragenina en presencia y ausencia de cloruro de bario.Es necesario

sin embargo agregar un considerable exceso de cloruro de bencidina para ase

gurar la completa precipitación de la carragenina y del sulfato.Los siguien

tes valores dan los resultados de tales experimentes".1°)40 ml.de mucilago de

carragenina conteniendo 0,1100 g.de sulfato de potasio precipitadOS en frio

con 0,8 g.de cloruro de bario (esta precipitación debe ser hecha en frio a 

fin de evitar la hidrólisis de la carragenina seguida de agregado de 1500m5.
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de solución de cloruro do bencidina reguorian 5,9mldc solución de hidróxido

de sodio dócimqhormal;en consecuencia fuó encontrado una cantidad de carrage
nina de 0,1912 mientras que la cantidad agregada fuó de 0,2009 g.de extracto
caliente“.
"2°340 m1.de la misma solución precipitada con 500 m1.de cloruro de boncidina

en ausencia de cloruro de bario requerían 18,75m1.de hidróxido de sodio d6——

cimo normal.Restóndole a óste valor 5,9'la cantidad de sulfato de potasio —
encontrado fué (12,85 x 0,0087) 20,1118 5.2Lacantidad agregada fuó de 0,1100
5.".
En lo que respecta a1 ficocoloide extraido de la Iridea Cordata existe el

antecedente de su determinación por el método antes descripto,sin ninguna

modificación y con resultados favorables (Barón pág 100 (5)),estimando el

error de mótodo en 5%.

2)32512 experimental.

La determinación con el método original tal cual fué expuesto efectuada so

bre 6 ensayos para probar su aplicabilidad,fuó francamente desalentadora on

virtud del largo tiempo do filtración (excedía de 6 horas aún empleandopa

pel dc filtro S S banda nogra)Por otra parte cuando se cambió el reactivo,

por sospecharse que el original no estaba en condiciones dc ser empleado,

se notó que aún cuando en algunos ensayos se observó una precipitación neta

dejando una solución más o menos turbia,en otros por el contrario no se ob

servaba separación de precipitado alguno,aunqu0 si,una fuerte turbidez,Ade

más el líquido separado en las filtraciones en las que la precipitación fuó

efectivalproducian un nuevo precipitado al modificarse ligeramente el pH.
Esto llevó a suponer que era esto factor el reaponsablo de las deficiencias

ya anotadas y en consecuencia se procedió a determinar el pH óptimo de pre

cipitación.Pura ello se procedió asízel pH del reactivo clorhidrato de ben

cidina era de 3,35.Este por un lado y la solución del ficocoloide por otra

fueron llevados por separado al mismopH indicado más abajo.Se mezclaron 



las soluciones,se midió ol pn de mezcla y se describe el resultado obteni

do.¿l extracto usado fué el obtenido a 80°C.
PH P" n“ ¡»a ’ .

So/ueio; 40"-,/¿ "¿U4 0 á ,5e 'r l/á CI 0 ne ¿
finca/cio? y café}! g r

5,29 3,10 2,75 No hay pp.mozcla no muy turbia
5,35 5,50 2,95 Vostigios de pp.Solución muyturbia
5,19 3,50 3,20 Precipitado oscasolSolución turbia.
5,12 5,70 3,50 Máspp.que el unterior.Solución muyturbia.
5’20 3-99 ___fi+55 Más pp.gue al anterior.solucíón muy turbia.

Al ultimo de los ensayos se lc agregó hidróxido de sodio normal y se agi

tó después de cada agregado observándose que alrededkr dc BH4,5 se for

mabaun precipitado que rápidamente decantaba dejando una solución limpi

da que separada no precipitaba por pequeños agregados ulteriores de la so
lución alcalina.

Estos resultados llevaron a sospechar que el ph óptimo está en una zona 

muchomás alcalina que la estudiada;y en consecuencia se procede a una -

nueva serie de determinaciones,con las modificaciones siguienteszreactivo

y solución a titular son mezclados y el producto es llevado al pn más a
bajo indicado con hidróxido de sodio normal o acido clorhídrico normal

según el caso procedióndosc a la valoración con hidróxido de sodio dóci

monormal en los casos en que la filtración ora posible.

mezcl NaOH 0,1N ‘ 0 b s o r v a c o n e s
O

tur o.uo de ser filtrado.

. r alcal zación ni r acidificaci

or; do so

La solución do ficocoloide era la extraída a 80°C y en todos los casos se
tomaron 20 m1.

¿l pa de la solución de sulfato de bencidina para lavado es de 2,85.

A continuación se transcriben dos ensayos que se efectuaron con la técnica 



38

¡riginal de Haas y Husell Wells y el pn de mezcla y más abq o se comentan en con

¡unto las determinaciones anteriores y siguientes.

r—”m pH ' Consumo de l
i de mezcla maOH 0,1u 'L_______________i_-._._- ___

1.82 4,72

L, 1,10 l 4,91
51dosacierto de estas determinaciones debido a la ineonsistencia de los valo

res hallados lleva a sospechar que aún cuando el sulfato de bcncidina usado en

Los lavados no consume prácticamente hidróxido de sodio decime normal en 1a va

Loración,puede debido a su pH bajo (2,85 siendo el de precipitación entre 4 y 5

lisolver parte del precipitado ya formado.Las soluciones separadas en las dos 

íllimas determinaciones (pH1,82 y 1,10)despuós de filtradas al ser llevadas 

i pH 4,5 produce un nuevo precipitado abundante que consume hidróxido de sodio

iócimo normal.

Unanueva determinación es llevada a cabo a pH1,50.Se observó el precipitado

intes descripto y sin filtrar se procede a incrementar el pn con hidróxido de

sodio normal.Se observa lo siguientozhasta pn 2,5 la solución es más e menos

limpida y hay precipitado.a partir de aquí y hasta pH4,0 la solución gana en

turbidez y el precipitado desaparece.fll máximode turbidez estan en pH4,0 a

proximadamente.Desdeaquí y al aumentar el ph la solución se aclara y aparece

Jn precipitado que al llevar a 4,4 cobra el máximode volumen y es muy abun

dante,mientras que sedimenta con rapidez y deja un líquido sobrenadante claro.

esta situación continúa sin variantes hasta cerca de ph 5,Luego sobreviene la

precipitación de la base bencidina,que se distingue fácilmente de la anterior

por dar un precipitado cristalino de brillo vitreo que no sedimenta con faci
lidad.ConJuntamente se observa la desaparición del precipitado fleconoso ca

racterístico del ficocoloide.nl líquido sobrenadante de las determinaciones 

hechas a pH4,4‘5,0 no producen precipitados al acidificarse ni al alcalini

zarse salvo cuando se extreman las cosas y se lleva hasta el umbral de preci

pitación de la bcncidina baso misma.

Se hace notar también que la filtración en papel de filtro no es recomendable
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pués resulta difieultoso bemqdurante 1a disolución'del precipitado por

el ealor,determinar el momentoen que se ha disuelto todo y conviene 1
niciar 1a titulación.

De acuerdo a las observaciones precedentes se procede a efectuar una 

nueva serie de determinaciones on las que se introducen las siguientes
modificaciones:

1°)Se sustituye el lavado del precipitado con solución saturada de sul

fato de bencidina por lavado con agua destilada.

2°)Se utiliza vaso de plata filtranto Jona 161 on lugar de papel de fil

tro plegado.
5°)Se hace uso de vacio en la filtración en los casos en que este es ne
cenario.

La mezcla reactivo y extracto es llevada como antes a1 pn deseado usan

do hidróxido de sodio normal o ácido clorhídrico normal según el caso.

r y P” Akon a l 4/
du: “le "'"Ch Camaná/o.lí 'T 4,41 7“ I

2 ' 4,5 5,24 g
= 3 4,6 1 5,28 '
' 4 » 4,8 ; 5,22Las l,4.o

E1 precipitado quo proviene del vaso n° 5 tapa el filtro y ante la impo

sibilidad de poder valorarlo,so deshecha.ns evidente aquí la formación 
de bencidina base.

En los vasos número 1,2 y 3 se observa una solución sobrenadante lim

pida y precipita rápidamente.En el n° 4,1a solución es turbia y preci
pita con dificultad.
La filtración de los ensayos 1,2 y 5 es fácil y durante la valoración

p0co antes de llegar al punto fina1,01 liquido Gurbio por la dispersión
del precipitado en baño maría se aclara visiblemente.4n esta valoración

se usaron 7 gotas de solución de fonolftaleína para cada ensayo y para
transvasar al filtro el precipitado cuantitativamente se utilizaron las
aguas madres ya separadas.
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q vista de la rerroductibilídad de los valores y teniendo en cuenta cue el PH

ideal está entre 4,4 y 4,6 pudiendo extenderse hasta 4,2 en el extremo inferior

y 4,8 en el superior sin peligro para la determinación pero si para la comodida

de la filtración,lo ¿ue hace un margenrelativauente ampliol4,2-4,8);se proce
de a efectuar una nueVa serie de determinaciones usando un bfiffer apropiado.

Él sistema acetato de sodio-ácido acético tiene una zona de pH de 3,6 a 5,6.

Con el fin de encontrar la relación éptiua de esosodos componentes,para nuestro

caso,se diluyen BOOGOlts.de solución de fieocoloide hasta 100 n1.con agua des

tilada se agrega 1 3.de acetato de sodio,el reactivo y se detornina el pH.Se a

gregan cantidades sucesivamente de lg.do acetato de sodio hasta llegar a 5 g.

luego se ensaya ol pn agregando l m1.de ácido acético glacial a la solución an

terior y se sigue adicionando acetato de sodio hasta completar 5 g.Rl vaso don

de se efectúa este ensayo se enumera a ó y los valores de pH determinados asi

como1a relación de acetato do sodio-acido acético se muestran a continuación:

__—K33tÍdom‘ï Ac.ac6t¿sodio 3 co ml. ¿7 EH
1 0 7 4,40
2 0 4,80
3 U 5,05
3 1 4,85 1
4 E 1 1 4,50 ï

Le 5 _-1. I 4,62 ¡
Se observa que una cantidad de 8-4 é 5g.de acetato de sodio para lm1.de ácido

acético preporciona una situación idea1.Hn consecuencia se adepta 1a relación 4

partes en peso de acetato de sodio para 1 en volúnen de ácido acético:

Comopara el sulfato de hencidina la concentración salina aumentala cantidad

de precipitado que se pierdo disuelto y para investigar el aumento de la solg

bilidad por acción del buffer,se procede a efectuar una nueva serie de 6 valora

ciones con cantidades variables de buffer en la relación constante 4-1.Los rei
sultados fueron:
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s Vdso ÉÁCG/e/a¿e? 4nd, ¿gw-6,1; PH ¿aim/v7
Í o 5 SOC/fc 3‘ m/ ' a/e’ Mc’zo/Q Causa-arde h/
‘ J Í 1 ' 0,25 4,20 '””"“5ÍÉÏ____

2 v 2 0,50 4,32 7,25 '
3 i :3 0,75 4,42 5,51

, 4 a 4 í 1,00 4,40 5,52 _
5 l 5 I 1 25 , 4 20 1 5 55 'La l 5 l 1200 x 4,163“, ¿LM

0bservaciones:(')00mo el precipitado filtrado en vacio dejaba una masa com

iucta que no sc disporsaba a1 ponerlo en baño de agua hirviente y hacia ne

cesario agregar el hidróxido de sodio en porciones,se intentó agregar un ex

ceso medido de 10 ml y retiLular después de disolverse todo con acido clor

hídrico dócimo norma1.31 resultado alto indica que hay evidedtemente un con

sumoextra de alcali.Bien pudiera ser la hidrólisis de restos sulfónicos,etc.

Por lo pronto la valoración por retitulación no es por este rocomenflable.Eg
tqs observaciones se refieren al vaso n° 2.

(")Este es el vaso en el que se hicieron los ensayos de pHantes indicado

Se explica la pequeña disminución en el consumode alcali,como debido a las

múltiples manipulaciones que sufrió (6 mediciones de pH)

La dificultad de la disolución del precipitado sc puede evitar no usando va

ció durante la filtración.Se obtiene asi un precipitado flooonoso que es más

manejable.

El método muestra asi ser muyrecomendable y sus resultados reproductibles

y por ello se transcribe su tócnica con todas las modificaciones introduci
das.

Método

ReactivoszLos valores estan dados por una titulación

Solución do clorhidrato de bencidina 4%0cuya preparación se apunta 

más abajo . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 150 ml

Acetato de sodio . . . . . . . . . . . . . . . a . . 4g

Acido acético glacial . . . . . . . . . . . . . . . . lml

Fonolftalcina,solución alcohólica . . . . . . . . . . 7 gotas
Hidróxido de sodio décimo normal . . . . . . . . . . 

La solución de bencidina clorhidrato se_prepara asi:
a)Si la droga disponible es bencidina clorhidrato:
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Pesar 4g.de la droga colocarla en un vaso de 100 ml.empastarla con l ó 2 m1.

Leagua y agitar la masa con una varilla hasta no apreciar nada mas que una 

Tinapasta.Agregar agua,agitar e introducir la su5ponsión en un recipiente de

.nos dos litros.Lavar el vaso con más agua y completar el agregado de 1 litro

.e agua.Agitar,dejar reposar hasta ol día siguiente y filtrar por papel Wath

lan n° 1 plegado recibióndose el filtrado en un frasco oscuro donde se lo a1

1300110..

b)Si la droga disponible es bencidina baso:

Pesar 2,88g.de la droga previamente porforizada en un mortero,agregarle 0,5

ü de agua destilada y 2,8 ml de ácido clorhídrico concentrado (36Wen peso)

Esta Operación se efectúa en un vasito de 100 m1.,sc agita la masa con una va

Pilla hasta no apreciar nada más que una fina pasta y seguir comoen (a) )agrg

garagua,agitar e introducir,etc.etc...)
Instrumentos:

Una pipeta (la modida,según la concentración de la solución a valorar)

2 vasos de procipitados de 500 ml.alto.

1 probeta de 250 m1.

1 varilla de vidrio.

1 vaso de placa filtrante lul, (grano grueso)

¿itasato (Si no se usa vacio puede sustituirse por un seporte de filtración)¡.4

Un sistema de vacio.flo siempre es necesario ó conveniente.

1 bureta de 25 ml.

1 pipeta de l ml.
Técnica:

Se mide o se pesa un volúmen de solución que contenga aproximadamente U,2g de

Ïicocoloido que se diluyen a unos lOO ml con agua destilada en vaso de 500 ml.

Se agregan 4 g.do acetato dc sodio y l ml.de acido acético glacia1.Se agita,

se agrega 10 ml.dc solución de clorhidrato de bencidina 4%0y d05puós dc unos

los o tres minutos ciento cuarenta ml.mús de la mismasolveión.Se agita fuer

:emente y se deja estar unos 20 minutos.3e filtra entonces por vaso de placa

Éiltrante lal,”sin vacio" usandose óste solamente al final de la Operación si

lebido a la velocidad de filtración so hace imprescindible.So transvasa todo 



el precipitado del vaso ayudándosc con las aguas madres y cuidando de desprender

le las paredes con una varilla provista de policeman el precipitado que queda 

fuertemente adherido.Se lava 4 veces con 5 ml.de agua destilada caña vez (fria)

io calienta en baño de agua hirviento con agitación intensa : se agrega 7 gotas

le solución de fenolftaleina.Se titula con hidróxido de sodio décimonormal y se

lsegura haber llegado al punto final cuando por calentamiento en el baño se nota

lespuós de por lo menos 20 minutos estabilidad de color.

Nota.Los extractos obtenidos a altas temperaturas presentan una dificultad mar

:ada en la disolvción del precipitado con beneidina.be impone en estos casos el

agregado del álcalí en varias porciones caperando la acidificación antes de efec

tuar un nuevo agregado.

Eaetor gg egpiyalqui3200n el fin de hallar la relación quo vincula el número
ie mililitros de hidróxido de sodio décimo normal consumidos en una titulación

:on el peso de ficocoloide valorado,se titula con 1a tócnica anterior 0,23. de

fieoeoloide separados según se indica en el capítulo correSpondiente y secado

en estufa al vacio a 50°C durante 6 horas y mantenido en vacio hasta el día s_

guiente.Se dan los factores deoyvivalencia para los extractos obtenidos a di

ferentes temperaturas.
¡Prem P- dei-#‘uca/w‘a’e' NmOH o,41/115207'241'0a’e 1756*" l

“"g'm "-'019621ynuit":1N,,_, ¿6:21:12
¡ -" 407wr 0;?“u’ 5;ÉÉHÚM7 0,2 5,90 5,39 0,03715
P" 750H»Ñ"ÑÓÍÉH y15:85:;
g 0,2 5155 5,36 i 0.05731
! 60 0,2 ‘5,90

0.2 5.84 , 5.37 1 0.Qñïafi_u___
0,2 5,84

70 0,2 5,87
0,2 5,86 5,37 0,03728

__ - ,012 _ii,u_iÉÉU,WVLH6 i_
80 0,2 6,72

i 0,2 6,69 1 6,13 0,03263

90 0,2 6,22 J0,2 6417 5‘67 40,0352&___J

nn consecuencia se adepta para los extractos obtenidos hasta 70°C el factor;
J,03728 g.de Iridoficina por ml.de hidróxido de sodio décimo normal Consumido.

rara temperaturas de extracción superiores so adepta el factor encontrado en
:ada caso.

A fin de observar hasta qué punto ese factor es preporcional con 1a cantidad de



44

ficocoloide presente,sc realizó una serie de determinaciones para el ficoeo
loide extraido a 70°Ccon los resultados que se consignan a continuación:

‘rl‘coee/gl'dfMON0'IN fi’Lé-oa/Iol‘df
É “d’area/o i ¿:0 946 cañíumo ca’rd‘afla' _m_L _r¡‘“’€¿'"nb 5“._..

4‘—o,o z 0,76 f Y
0,02: 0,66 . e,62 o!oggi4-1 ,05” 1,47’ ï" ‘ “

_+__0'051_c-_1349 .e l Uoosozim

33.7%,;
_hEL si 944492___,i—

alergias”; 717155 ‘ 6¿,74l_i_;__q¿_513 30,30 8,79 i
i 030‘ ses ' 8,05 0,3001 I

faz*t '- ""r9""-1l o 351 10,27 ¡ 9,37 o 54 3""0É4oï11,75i "e
J-,_9AQ1,11,79 ,¡ 10.76 No.492;

Los resultados muestran que el factor 0,03728 para el método descripto es 

satisfactorio para valorar extractos obtenidos hasta 70°Costimándosc cl e

rror cuadrático medio en 0,2%.30 efectuaron con este método 84 detorminacig

nes en el curso del presente estudio sin observar cinconvenientes,por lo que

se concluye recomendándolo como mótod de determinación del ficocoloide ex

traido do la Iridea Gordata.

c) Apéndice: A continuación se transcribon brevemente algunos trabajos e
fectuados por otros autores que han estudiado gomas comolas que nos ocupa

con vistas a identificar y valorar las mismas.

l) Precipitación 235 reactivos Químicos:Jacobs y Jaffe (7)pág.468-71 real;
zaron un estudio para la identificación de gomaspor-medio de varios reac

tivos químicos orgánicos o figánicos y que producen precipitados caracterís

ticos cuando se agrega a soluciones acuosas diluïdas de las gomas. Los reac

tivos ensayados fueron:molibdato de amonio,h1dróxido de potasio (10%) reac

tivo de Millon,cloruro fórrico (10%).Bstos autores recomiendan hacer un en

sayo en blanco con cada una de las gomas y establecen además gnc para ol a

gar las reacciones deben ser estudiadas más a fondo.

2)Boun50nborg de {ong y [an de; Linde 2;(8)púg 737-46 estudiaron la coagu

lación efcctuada por sales noutras en agua y soluciones acuosas de acetona

sobre la carragenina y hallaron que es similar a los autocomplejos descrip
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h . fes para otros coleides hidrofiilicon cargados negativamente avngre el cadgulo no

osea prOpicdades aglutinantes y esté formadopor elementos fibrileres.
3) Determinacioncs colorimetricas: (9)728—8fueron realizados estudios para la

dentificaciones de gomas por medio del reactivo cloro-ioduro de cinc (a 109 ml
e una solución de cloruro de cinc densidad 1,8 sc agrega una solución de 10 g

e ioduro de potasio y 0,15 g.de yodo (U.S.B.);se mantienen unos pocos cristales

e yodo en la solución);tintura de yodo (U.S.P.);rojo de rutenio )a unos pocos

láe una solución dl 10%de acetato de plomo se agrega suïiciente rojo de ru
cnio para producir un color "vinoso");azul de metileno (0,1% de solución en a1

ohol;0,lw solución en agua);La técnica del ensayo y reacciones obtenidas con va

ios agentes de describen en detalle,los resultados son muysatisfactorios y la g
nopción del mótede comouna tentativa de determinación es recomendable.

4) Floculación 22¿_Égrggción de tricomplejosz3ungerber H.G.de Jong y Bering C.h.

10)pág 2576-705-12;715-17.nrevomentela reacción se describe asizfosfátidos de

nasoya-rcarragenina-run catión cristaloido.Las experiencias dependendel con 

cdido en el sistema coloidal de un ion anfótero y un unión que puede ser preci

pitado por la adición de un catión a traves de una fIhulación tricompleja. Los

'osfátidos de la soya (ión anfótcro)y el sol de carragenina (anióanuede ser pre

ipitado por cationes en el siguiente orden ca > Ca? ¿¿7 Ag ySr2>Bd>Li Los ca

;iones Na y K no han tenido el poder de flocular tricomplejos en soluciones acug

las pero si lo hacen en soluciones de alcohol etílico al 25%,Un exceso de catión

de Na y K impiden la formación del tricemplejo.En experimento de cataforesis en

noscuales el depósito proveniente de la carragenina sobre particulas de sílice

nos iones mencionados cambian la carga del fosfátido y de la carragenina en di

‘ecciones opuestas.

Agregadaa la investigación de los fosfátidos de la soya está la precipitación

.e la leeitina de huevo y soles de carragenina a travésde tricomplejos de flocu

.ación en los cuales las sales siguen este orden CH>>Ca>ng) Sr y 5a? Li; Nag>K

Paraaniones el orden fue CNS;>I>Br>H05;>Cl.La lecnina de huevo fué precipi

;ada por sulfo cianuro de calcio y ioduro de calcio (Un ¿ón coloidal anfótero-r

Lnunión cristaloide«+ un catión cristaloide.Las sales inorgánicas disminuyen
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. floculaeión del tricomplejO.Los iones rebajan la unión entre las iones co

»idales y desparojan las cargas unidas a ellos.

?ara la precipitación de gelatina y soles de earragenina el orden de tricom

.ejos de floeulación fué Ca;> 3a7’3r>1k5>1d;>fla;x L.Las medidas electro

tróticas muestran que las cargas de gelatina y earragcnina están afectadas

1 direcciones apuestas por la adición de cationes;pero el efecto de los io

:s parece ser idóntico,en los fosfatidos de la soya,ledtina del huevo y so

:s de gelatina.Los ánionos se comportan así SON;>I‘; br , Noa) Cl. Los cgq

Lones n2)Na;> Li.

5) Justin-Muelle: (ll)pág.54.ensaya una reacción de precipitación con sufra

ina para el mucílago del Chondrus úrispus y narón (5) pág 100 encuentra que

Lla es aplicable a la lridoficina dando comolímite de sensibilidad 2 gamas.

1)Conclusiones:

L°)Las determinaciones físicas basadas en el indico de refracción y el de des

lación del plano de polarización no dan resultados de los cuales so pueda de
icir un método de dosaje.En cambio son adecuadas las determinaciones viscosi
ótrieas.

°)Analizados los valores de la viscosidad del fieoeoloido en función de la con
entraeión del mismo en solución salina (cloruro de sodio 0,2%) por el método de

es cuadrados minimos,resu1ta la siguiente parábola de Zor.grado.

¡Dr/(¿91226.9r- ”Méh, +0,fi

onde;?es la viscosidad del fieoeoloide en la solución salina (cloruro de so
io 0,2%)medidoen centipoises y c,la concentración de ficocoloide expresada
a gramos por 100 ml.de solución.

°) El cociente de la viscosidad eSpeeífica por la concentración eXpresada en
ramos por 100 ml de solución de las disporsiones del fieoeoloide de la lridea

ordata en solución salina de cloruro de sodio U,Éwson función cuadrada de la

oncontración y está representada por

¿cif-.-494“ ¿3+ ¡525,2

ande g, es la viscosidad específica.

°)51 valor límite de la relación zu para dilución infinita ¿te según uuth,
Cv



47

»ld y SiMbra está relacionada con cl peso melecultar del seluto en unayïorma

>bien dilucidada aún,es para el ficecoloide de la lridea Cordata extraído
1 solución salina de cloruro de sodio 0,2% hasta 70°C:

L..." gig, 4g,¿57Cyrfi

‘°)La valoración con bencidína que naaa y Kusell-¡ells aplicaron con éxito

. la_carragenina no puede ser utilizada con el ficecoleide extraido de la iri
tea Cordata sin modificación.

L°)El pn óptiqe para la precipitación del ficecoloide del alga que nos ocupa

son clorhidrato de hencidina es 4,4-4,6,pudiendo extenderse hasta 4,2 en el

axtremoinferior y 4,8 en el superior sin peligro para la determinación;pcro

sí para la comodidadde la filtración.
7°)Sc recomienda el uso de un buffer acetato de sodio-acido acético en la 

preporción de 4 partes en peso de acetato para 1 en volúmen de ácido acético

glacial.
8°)Se observa que el lavado del precipitado obtenido con solución saturada 

ie sulfato dc behcidina resulta inadecuado,debido probablemente al ph bajo

de la misma lpn 2,85).Sc aconseja en cambio el lavado con agua.

9°)Contodas las modificaciones estudiadas la técnica definitiva es:

Se mide o se pesa 1r-nvolúmen de solución que contenga aproximadamente 0,25.

de ficocoloidc que sc diluyen a unos lo” ml con agua destilada en vaso de

500 m1.Se agrega 4g.de acetato de sodio y l ml.de ácido acético glacial.

se agita, se agrega le ml.de solución de clorhidrato de bcncidina 4woy 

después de 2 óx 3 minutos 140 ml.más de 1a misma solución.ae agita fuerte

mente y se deja estar unis 20 minutos.Se filtra entonces por vaso de placa

filtrante lGl “sin vació”,usúndose este solamente al final dc la operació n
si debida a la velocidad de filtración se hace imprescindible.Se transíasa

todo el precipitado del vaso ayudúadose con las aguas madres y cuidando de

desPrender de las paredes con una varilla provista dc policeman el precipi
tado que queda fuertemente adherido.Se lava 4 veces con 5 ml. cada vez de

agua destilada fría.Sc calienta en.bañe de agua hirviente con agitación in
tensa,y se agrega 7 gotas de solución de fenolftaleína.Se titula con hidróxi

do de sodio decime normal y se asegura haber llegado al puntb final cuando
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por calentamiento cn ol buñ0,uc nota dosyrós de por lo monos 20 minutos cs

tabilidud do color.

Si 01 cxtracta fué obtenílo hasta 70°C por extracción a purtír ¿el ulga,en—

tonces l m1.io hidróxido de sodio décimo normal consu4ído cguívalo a 0,08728

g.de ficocoloido.Si la temperatura de extracción fué 80°U;0,03263 y C,05528
si lo fué a 9 °C.

-----—--—-ooooo------- —



CAPITULO IV 4?
CONCLUSIONES

los métodos que se encuentran en la literatura aplicados a la extracción del 

>coloide de la Iridea Cordata resultan inadecuados ¿ara la obtención de produg

de óptima calidad y rendimiento.

L vez,haga excepción a lo dicho anteriormente,en lo que a calidad se refiere —

DÓÏDÓDÍI‘ÍD de Haas 37 Hill (ver pág. 2)pcro (htch u. ceuta. Cu ÏU.¿Q.iíll:-UJÏ\IUIÁJV\IIVQ

Los apartados 2,3,4 y 5 de este capitulo u que siguen a continuación,se esta

Jn las condiciones óptimas de extracción para el alga estudiada.

is soluciones salinas diluídas disminuyenla viscosidad de los extractos sin

por ello se modifique ni la cantidad ni la calidad del ficocoleide que puede

rarse don alchol isoPr0pílico.

nús disminuye el hinchado del alga,favoreciendo todas estas modificaciones,la

pulación de los oxtractos,esPecialmente la filtración,lo que permite trabajar
>ncen+rachnes , 7relativamente altas en ficocoloide (1%).La sal usada fue NaCl en 

entración 0,2%.

asta 90°Cla cantidad de ficocoloide extraido guarda una relación lineal con

emperatura de trabajo.Por encima de esa temperatura los valores sc apartan 

a línea recta,tanto mas cuanto más alta es aquella.

e establece en 70°C la temperatura ideal de extracción pués con olla se ob
e un rendimiento adecuado sin disminución do la calidad del ficocoloide ex

do.

e estima en l hora el tiempo ideal de extracción.

as determinaciones físicas practicadas sobre el ficocoloide extraido de la

oa Cordata basadas on el indice de refracción y el de desviación del plano

olarización no dan resultados de los cuales se pueda deducir un método de

je.En cambio son adecuadas las determinaciones viscosimótricas.

nalizada los valores de la viscosidad del ficocoloide en función de la 

entraeión del mismo en solución salina (NaCl 0,2%)por ol método de los cua

mínimos,rosu1ta la siguiente parábola de tercer grado:

7=4y422c2+46049cu+q93
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donde y es la viscosidad del ficocoloidc en la solución salina (NaCl 0,2%)medi
da en centipoises y’cvla concentración del ficocoloide eXpresada en gramos por
100 m1.de solución.

8°)El cociente de la viscosidad cepecifica por la concentración eXpresada en gr!
mos por 100 ml.de solución de las dispersioncs del ficocoloide de la Iridca Cor

data Ban función cuadrada de la concentración y está representada por:

¿sf-s 194,¿205+ 4g¿57
donde 5%, es la viscosidad especifica.

9°)El valor límite de la relación ¿ELpara dilución infinita,que según úuth,&ol<
y Simbra está relacionada con el peso molecular del soluto en una forma no bien

estudiada aún,es para el ficocoloide de la Iridea Cordata extraído en solución

salina NaC10,2% hasta 70°C:

¿fm ¿dí-:JZáeC/zc,+. y
10°)La valoración con Óencidina que Haas y Rusell-Kclls aplicaron con éxito a

la carragonina no puede ser aplicada al ficocoloide de la Iridca Cordata,sin
modificación.

11°)E1 pH óptimo para la precipitación del ficocoloide del alga que nos ocupa

con clorhidrato de bencidina es 4,4-4,6 pudiendo extenderse hasta 4,2 en el ex

tremo inferior y 4,8 en el superior sin peligro para la determinación,poro si

para 1a comodidad de la filtración lo que hace un margen relativamente amplio d

trabajo (4,2-4,8).
12°)Se recomienda cl uso de un buffer acetato de sodio- ácido acético en la 

preporción 4 partes en peso de acetato por l en volúmen de ácido acético gla
cial.
13°)Sc observa que el lavado del precipitado obtenido con solución saturada de

sulfato de bencidina resulta inadecuado,debido probablemente al pHbajo de la

misma (pH 2,85).Sc aconseja en cambio el lavado con agua.

14°)Sc estima el error del método en 20/00.
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