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Ao~ ANTECEDENTES BIBLIOGRAFICOS

‘

Is~ Se hace uia resefis sobre la definieidn, clasificacién, condioiones que
deben reunir y forma de actuar de los conservedores em productos alimen-
ticlos, refiriéndose especialmente al nipagin, que es el éster met{lice

del dcido pe hidroxibenzoico, y otros ésteres del &cide pe hidroxibensoi-

00 que también se usan como oonservadores de alimentose~

IlI.~ Se oconsignan las carscter{sticas, el use, solubilided y otras constantes

ffsicas y propiedades quimicas del nipagin y del &oido ps hidroxibenzoicoe-

II1.~ Se describen las técnicas de las siguientes reacoliones cualitatives usadas

pera la investigacién del nipegin y cel doido pe hidroxibenzoice s

a) Reaccién de Nilldn s se obtiens un color rojo oon resctivo de Milldne
b) Reaccién com C1lzFe 5 se obtiene un precipitado emarillo emorfoe

o) Reaccidn con CloHg y NOpla s se obtiens color roje que pasa &l éter o

d) Precipitacién de la sel de cobre del doido pe hidroxibenzoico 3 Se

precipita la sal de amonie del doido pe hidroxibenzoico con $04Cu. SHZ0

obteniéndose oristales caracter{sticos que se observan al microscopioce=



o)

L)

Diferenciacién del nipazin de otros esteres dol dcido hﬂ hidroxibenzoico
por identificacién de los alcoholes combinados,

Métodos de separacidn del dcide p, hidroxibenzoioce del £ocido benzoico y

Sus derivados ¢
1) Por destilacién con errastre oon vapor do agua § ne

destila el dcide pe hidroxibentoioces
2) Por oxtrsocdién con C14C # se mentiene insoluble al £oide

Pe hidroxibenszoioes

3) Por precipitacién oon S04Cue 5 Hp0 s precipite el doide

Pe hidroxibenszoicoe

IVe~ Se desoriben los sigulontes métodos ouantitativos empleados para la velors-

Vo=

cién del nipagin

a)

b)

o)

a)

b)

o)

d)

Tecnica de Welss 3 os una extraccién oom éter del doido py hidroxibemzoico
liberado del nipagin, eveporacién del éter y determinmcidn del peso del

residuo etéreoe

Hidr§lisis del nipagin, destilaciém del alochol met{lice producido y su
titulsoién por iodometria,

Valorsoién del alcchol met{lico obtenido por hidrélisis del nipegim, por

colorimetrfa empleando ol resetivo de Schiffe-
describe el método de valoracién propussto que consiste en

Saponificecién do la substancia en estudie, a la que se ha udicionade
nipegine~-

Acidificecién y extracoién con éter del dcido pe hidroxibenzoiocoe
Evaporacién del eter sobre solucién de COaNa, al 10 %

Llevar a volumen y valoracién de la funcién fendlica del oido pe

hidroxibenzoico con reactive Polin-Ciocalteau empleando espectrofotometro



AR L

en banda de 600 milimicronese

£) Preparscién de la curva tipo para el £cido pe hidroxibensoiooe

Be= PARTE EXPERIMENT.

I.~ Se preparun muestras de tres alimentos distintos a los que sc adiciona
nipegine~
Se eligen los siguientes alimentoss
¥ino tinte
Carne en oamserva
Sardinas en lata

a los qus se sdiciona nipagin en la proporoién de 1 o/00e

II,~ Se ensayan las siguientes rescciones cualitativas sobre las musstras pre=-

p‘ndn s

a) Reaccién de Nillém
b) Reaccidn oon ClgPe
o) Reacoidn oon ClyHg y HOoNa

d) Precipitacién del {oido p. hidroxibenzoieo oon 804Cus 5 HpO.

Se obtienen rosultedos positivos en todos los casose

III¢~ Se prepara una curva tipo para el dcido p. hidroxibenzoice usando soluciones
de nipagin, empleando concentraciones en que la sensibilided del espectrofo-
témetro es Sptima, oon la técnice descripta para el método de valorecidn pro=
puestae~
Se traza la curva de ¥ de tranamisin de luz en funoién de ooncentraciém del

nipegin en las soluoiones.~



IVe= Se valora el nipegin en las muwstres de alimentos preparadas, emplean—
do e1 método de valoruoién propuesto y la curva tipe pars el {cido pe

hidroxibenzoicoe~

Vo= Se llega & la conclusién de que tanto las reacciones cuslitativas en-
sayadas, como el método de waloraciém propusste som aplicables para
1a ddentificeoiin y valoraciéa del nipagin en los tres slimentos en

que s¢ han estudiadoe~
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IXle~

8l drebaie oo divide em ¢

Ao intesedentes Bidliogrifiees
Usos és1 nipgin 3 etres Ssterve del Solde po hidroxibemsoles
oond eonservadores on slimentose

Cornctorfations dol Nipagin y mftodos para su fnvestigreifa y
valorsetifng

Bftode de wlerseife propuwstes

R Porte Exporinemtal

Prepareifn d¢o :mmwstzas & 1as que 50 imcorpers mipugin y sjuste
€8x} nfteds adoswndés pure ou oxtrsosifng

Aplicssila do das tfenices indieudns e Ja Mdliograsfa,

Aplicasifa ¢el nftodo 4o waloreeifa propusstes

Reswnen y canelusionses



R

y= Usos de) nipacin y otros fsteres del £o1do po hidroribensoico como conser-

wmdores de slimentoss

Semgervvioren

5] uso d» semservedsves on slinsntes o8 ums visja prietion y ¢l enpleo o
suehes preductos eand 1a s), ¢l shramde de carnes, otee, o8 soupeide dende Mage
meche tienpo, pere sflo en loe Sltinse $O aZes o) use do comservadores quinices
sintStiess tond ine-enectos

lee censervadores quisicce tienen 3a wentajn és contin ar ou ofeete consere

ader eumnds ¢l slimente o0 sxpwste al 2ire & 1 Semperstuze erdimsris) eo wn
prosese nfs sscnfaico gu s uplicacifa del fris y Jel calopy=

Les slinsntes preserwdes sou ecnservnderee quiniess, se sonserven sfle por
wn tiempo limitedo, yo que Sstes selummte retarden 1« desoompesicifa de lew slf=
mentes y 20 1s evitane~

Ba ceatidades resouadles w8 dede Galur 1o salud del coasmidore~

2) To debe ser wisdo pare Maser pesidle 1ls samreisliscifn ds produstes do fafe-
rior salidady»

3 Su uee us dede heoer poeidle ol enplee de wftodes &escuidades @ imporfestes &
maufseture do les ol impntaoge~

6) Bo dede ser irritsniee~
$) Debe ser eficicate an s sesifay

6) Np dsbe retsrdar ls seeifs 4o las emstuas digestiveee~



7) o dcbe Seuer teundencis & 4escERpISTES R ¢) cUSTPO eu substuncias que tem~
osa myor poder t8x100 que €1 misnde~

8) Dede ssr pesible Sntermimrly por niiedos sencilles pers sizplificar el cen~
wel (1o~

1os ecmservedares se definen gews sulnente eome substanciss que tiemen propie~
&des satislpticss en las comdiciemes de e uwee, o8 desly, que som subetancias gwe
inhiden ¢l crecisierts d¢ los microerganiencs sin que mecssarimmants Sengen que dese
Sreirisee=

1a fuhivieiln ofsetive 4ol creciniesto de Jos Lectorins, Preserva In descons
paeista de 1e slisentese~

| Sgta definicifn es lixitada pues In deseomposioifn de los alimentos pusde pro~

doires sin ten:y relasifa con ol creeiniente de Jos microurgunismeee Letas deseem~
posicionss sem stridifdes a uwoa 0zidscifn ¢ 8 1s secifn de enzimus autelftissse~

Hey substasnsins quo eviten estes aucieons® y que es coniideran coms sonservedere

El necsnisse do & forms de sotusr do los eonrerwndores pe fuf todsviu emtere~
nnte diiveidede, perc s posibls 3w los dnssrwvalorss prolmhtmmcn-.
simiemte baeteriale~

Tembifa pusds splizares cemo um interferensisa em las resecienss ds endems gwe
produsen Ja deseomposisifar

3¢ pusis definir nis geacrelamte & 100 eanservaderes cone substensing gue aire
vou pare retardar, impedir ¢ disimular les caadiss indessadles em los slimentose~

Nuches de Jas sudetancies Jus 0 USsE come eoxmervaderes pusden seor inosws §
relativammnte insewss, por cjemplos ol esdemr, 1s esl, vimgre, sledhel, o] ehumds,
%8¢, Pore B0 pucien ser ecnsidersdos oriimmrisments soue ecmservadores quiricos, y
bay autores que les sousliderea ceno sonscrvedores oow propieddes de ocondimentes, em



b

epesioifa a 1os conserwadares quimiese, om0 el hunsosie de scdis, foido salief-
1%ee, £eldo Birise, formol, etoe~

Do sewrds & estos sanceptes, el Acte Sritintes de Alimentos y Drogas de
1028 3o define safs |

Conservndor sigaifics tods subetsusia que os eap.s de imhibir, retarday
® dstener 108 preceses és formentusifn, seidifisscifa u etres descumponticicass
on alinentes ¢ pare disimular 1as ovidensing de ese Precese, pere ne debas fwe
oluiree s sal eemdi, nitrute ds sodie ¢ potasie, aslcay, £oido cefcice ¢ vime
gre, tlsohel o sgmsrdientes tombles, sapesiag, coeites escencislos u otras subee
taneies alludiins & 128 alinmios en 6l Procesd ds curs llamede shumedoy~

las rescues &e 1s prohidisifa, dcolarsctin y liziteeifn en o) wee do leo
sonsorvadores son las siguietes s

1) Pasfndose 3o 1es 1inites nixines pusden ser peligrescs por les efestos

sourmlstivoges )
#  Puclom ser wsades pare enoubripy defios o inferiori.sdes em 19s slizentese~
&

3 Podrfua sor umndoc sin ¢l eonorinieato o) sonsunider {2)e=

Slesifiorcifa do Jos osonserwadorsy



L
s)
6) Ageutes de exdisrvie
L )

53 wee del nipagin y otres Ssteres dal Lodde gy Midrexidensedse e pre~
mmum,m“—.wu-,,m.—
ralissds 7 su enples en lo preserwoifa ée sltumtes W n cmentoy

£ metil, ovil y propil Sster ded £oide pure hidrexibemscies sem prode-
Slemwmte les censervedores nls uwsdes en Alenenisa, dende fuf epredade ol wse
do 1o Ssteren prepfliee y etflice, ssf cone ous eempusetes ofiicss y mensles
(O



ias reglumsntscienes Sremmteligisss de musetro pufs impicen ¢l wao dsl md=
pogin y otres $steree del foide py hidrexibensoiso en 1o consevvacifa de slimeatoses

3¢ wee prinsipalusate en 1s sonservasifn do eansirves do pescads, scuserves
bummn“uﬂ.“ymmﬂnm&
que varfa de 0% 8 0,18 £ o

E) nipagin o8 senceide tmdifn por Jee siguleutes newbres ¢

Fsrudia

Netid parebia
Neoldem
Solbtrol

El nipagin esmsreis) csnticns aprexiandcnente ws 28,3 £ ¢od Saver de) Solde
Po Mldrexideunsoles, 83,0 £ do eonpueates sSitooe del Sstar 7 6,8 £ do po Midrexibone
sonte do oolte (B)e~



n-l’-ghn-uuﬁmmumuuﬁoul&mmhm

Suseifn o grovos substitafdcs ws posicifa pure suments 1a efectividad ded-
€ol e benscies coms ecnserwvaiore~ . _

31 £eide bemselee y sus dsriwmdes biewm poder Lasteridatfites Cungistds
‘oo y gormicida, ¥ e nfs efectives en medie feide, saf o) Loido tenzfice ¥
sa11ef1100 setdan mjer cusndo no estln dicesindon, de>iwmde librarse de swe
salete

1a esides do! medie en g Vralnje ol smssrvedor e my inportantes T
dseresinients ¢ i do ¥ o 23,5 asssnta entre $ 7 10 veoer 1a scetéh satisfpts
"on g busterielda (0)e~

jnhan y Conn (Indy Suge Chem) d-mostruren que o) feide bouseise, sslief-
xm,mzm«m-unumm-&aum-uﬁmm
Semsuts feides que en ceolucionse mewtres (Vo=

2n los feteres do) fetdo pu hidrexideasoics, la efectivided cumsmta Swsns
6o sunsndt la esdemn Jatersl, husta ol Soter butflice, lusge decrese, saf sole~
senie ss requiers V10 de me Hutil pe hidroxideasouto, wa conserwior usnds ea
esondticos, 4o 10 que se wmrfs de feido selieflico @ deascles pure predusir o
i efestay~

Lo Ssberes 4ol lotde winfllice pusden cousidereres somo metexi derivados
dol Joide pe Midrexibensoloee~

cocH COH

OCHg
=
doide p. hidroxibenzoiee Coide vain{lliee



39 ham demostrede qus 108 Sstercs del) Sedde winfllide son potentes geruiche
das somtre elertos ergauisnss, y tunbida, coms eu ¢l 0ese de 10 Setree tul Loide
Po hidrexibensolies su aceifa couscrveders sumenta ¢e8 1o gadena lutersl hasta el
$oter b f1500 3 1wege decruses~

Parecsn sor sfectives coutrs m‘”yomummmm
que forman espores resishentes al cslony~

31 winilleto ds stile tisns 1s mizm dosis t&xies que ¢l Densonte de sodie
cusndo ¢ adninistrede en seeite dv Glivwe & Fetag y rnisneg, pere ¢l winillste e
monts tixice que o) benseate en selucienss scuseuse~

Do ssusyde s Pesrl, ¢l winillate de etile em eomtitadeg de hasta 3,1 £ pee
érfs cov cosptede pure 1o conserweida de alinatos (8)ee

1ee Ssteres ¢o) foide pe bidroxidensoiee son fecilumte seludles em elocheld,
Sser, nenee Sy de petrelec y cloroforme, relativamsnte ffell solubles ¢3 agws one
1teate y se disuelven nfs Giftoilacate ea sgm Priag~

Censtezkes f{sicen o

Ister mtflies pufe ) B ]
Ltoter atfiteoe pof 16 o
Sster prepflice pof so,2 ¢ (9

B} Sster merfiise ded Letde gy Nidrowibentoles sudlim: clrededor dés Jos YOU
ebtisaifnivee cristales metacstiblen que Dwmden & 11010, 3@ o8 srresirable per veper
de aguag~

21 £edde po hidrexibeasciee eudlime o 15310 y funds entre 21D y 2245C segha
dossbosliorris y entre B y F104C segln otree sutaress~ .

53 Sedde po 2idrcxidensolies es seluble en sgus exlisnts, alechel 3y fter (10)ee

1 Resceifn do ¥ilMfg



t8enlon ¢ .
45 enly 4o 30 salusifa om ensaye 08 Sefeceds sum § ou® o solweifa mates
reda do subsestate 40 plous ¥ 2 § 3 gree de earbia sniml, 3¢ filtras In la volw
oifa sovess del nipagin & Lcido po hidrexidensoiee se ofectia la sigulsase resscifas
Sobre 2 § 3 ends 40 resstive de Millin en un tube de ensaye 09 vierte B
ende 20 1o solusifa sevess del £cide po Mdaxibemsolice, 40 mdD U0 BO 90 Wetslene~
80 doJn en repese um heres
84 existe on )s muestve por )0 senas 0,8 g @68 de nipagia so sbecrva W
anille 4o seler rejise en ¢l plame do seyurssifa do smdes 1fguidens 84 existe myer
sentidad puede dar colorscifa rejs sfa cwnde oo ogite y neselen los iiquidoss~
Debe trater do diluirse 1o memss pesidle o resetive de Killfm
la rescsifa ¢s syudada per ua celor de GOIC « TOIC ssbre Vel iarfa, pere
euli‘made 4o uwo llogar & leg SOIC por eusate & 4ichs temperetwa 1= exasinsa ferwada
{ & 1a quo o0 dee 1a eslaresifa refa), o8 dsstrufia 7 1o renceifn 20 o8 preduses~
Ba Ja eolucifn me deden hellares presentes ni slorure férriee ni fotde
elorh{iries ywe astiha cidverssmsate en 3o resceifs (11)o»

) BResceifn eon clorure férrice

tSenien o

& wm selusifin cemteniends fsfdc pare Midrexidensotiso 2¢ 1o sgregs ws o
Justfia 4o CisPe 01 0,8 L5

Se preduse wa previpitsde smrille sasrfe,

Previsasnbe dede weutreliserse ls eoluciéa de ClzMe em smonfaes &ilufse,
heota formyes e ligere precipitede y lusge filtrer (19)ee

8) Nesceifa eon elorwre meroiries y alirite de sodies

téenten o



»w e

1a substancis ¢n NBAye quo coutione uipagin v aeldifice y extres eom
Ster siguiends las tfcuiens bedituslese Se ewepors o) Ster y ¢) resides otfreo ve
disuelve oa agua eslismtes~

2 and do ests dtaclwoin calentsr & befio Marfa curvate 18 @ 20 ninutes
osm 2 endy el renotive ¢ oo produse wn eler reje qw pass al Swr,

Sensibilided de Ja rececids 0 O, 008 £ decSiers

llmtmumm?lm.am,'mm‘bclﬂm
tos en 30 e, de agma. Se filtre (13),

6) Precipiteeifn dod

tenton 8
Disolver ol Leide go hidrexibenscise en wsoeee éc snonfase, crlenter &
o Marfa heste 0 pereibir glor o amoufiess Agregsr 5O Cus 5 NgO en polve finmy
Se obticns = precipitede formnde por eristeles carveterf{stions en fore
m ds sgujes do snler asul elare qw oo identificen por sbhrerveeifa wiereselplies
()=

a SPWRNRS SPy b S

S0 pusdn seperey ol feide po Ridronibensoien del feido bemscies y do
otros derivedes del Saide deutolos por los sigutenws nftodass

o) Nedisnte Is precipitseifn del Joide ps Mdroxidensoleo ssm 30w, §
Bpls

») Por extressifa s C1 0 § o) Lotde po hidrexibensoice ¢ poce snle~
boe Seu fuctiluments soludles ¢

£at4e Yensoles
fotde altcfiten
&otde oy olereheunsoles



elde po olercdenscies
foide v:-1nflltes

o) Por destilecifn con semetre do vaper ds agmd permite 1la sepere~
atla &) Letée gy Micdroxidensolco, que we destila, ds Joo Zcidos Lenzeles y eslich
1ice, que Gostilen (18) o=

7a cubstancis eu ostwily e extras oam wtsregter ¢11firies 11) ea
asdis dsdilmmte sulfiirice , incorporande lusge ¢) eter & Sespernture mayer de &0ile
E) residue etersd 90 hidroliss ecn § ese do it al £ L Se destila

8 suldy

Sebre 1a frecaifa quo ue dostidf oo efectdan 1as resseicnse del Lot~
@9 po Ridroxideaseieo yu dsseriptanye

E) sleohel nstflive cestilade se exida o formslieide oen Malyk y oo
dotostn etm recstive do Sehif?,

estive de SebifT o

Disolver 0,8 ge ¢ fuesimn pure em 400 em3s de sgms eslisnte, enfriag
sgremr 2 gree de bleulfite do sodte amhidre, disolvifndole, agregar & ends do folle
sulfirieo ecasentrade, Trensforir ¢ wn CUWASS Spasay~

Tomar 0,8 enB, de dsstilade on wn tzhe y dilniy eon 4,5 end, de aguse
Agreger 2 suS, do selwifn fressa comteniends 3 gre de Na Of y 1S ande do PO,
oa 100 enSs do selucibng

Agitar y dejer 1o mescla en repose duriate 10 minutess ®

Agregar £ euS, de ums selucila eentenicnde $ gre do £o140 amliees
¢isuelte em 100 enle ds wra splucifa de Lodde sulfiriee comsenirsds y agus ¢a partes
izmles y eufr-indes~



«lfe

Cuande 1a eelmifn se ha deeolorade sgreger S end, 4o resetive de
Sekiff y meselar bisng=

Defar sa repese dursate 10 miawtoss

la presemsis del alcedel wet{liee s 7eesnese per o) ecler asal @
visletn que produes o) metamal ebtenidp por 1a oxiidseifa el alcchal mstflies
son 0] persungrmnto i@ petasioe~

Ctres eldehides me interfisren pues ¢) feide inkibe 1s formeifa
&s oolory~

‘Sebe nitodo pusde bessrss ewantitative per senparseifa eem tipos
o wn colorfuetre’ (18)e~

Alochales etflico 3 prep{lise ¢

Se sspouifien 1s scbetemsis ou estuiis com P oty do XEal 20 £
durunte 1 hore s beBe Marfa, ‘estilap & ends eufrinndo eon sgm fria ¢l solesterse

2 euB, del destilade oxidsr esn CrpOgfiy o1 80 £ 5 S Ldentifiss ol
sldeite seftien sbteuids por L cxidseifa ced alochel stfliee perque forma erde-
Seles sarvoterfatices 51 sgreger ws 3 Po Ritrofeaililirssisne=

is sldside prepifnies o da oristales tem ci.rscherfaticcs.~ (1Y)

485000 <o v] G -
1) zdontce de Toigg ¢ 1a eolwiln en eussyo se mtres eom Sier, o} re-

sidae ov sspomifies, la eelwoifa slcelinme se soldifien y extive con Sere

Se evaperer ¢) Sior proveniente do Jas doe extrecciones J ol residue
otéreo se pess, ebteniindess el peso del Leide ps hidroxibeusoicos

2z pressosis do los feidos bensotoe, sclic{lics, & 7 pe elercdensoles
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