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1.

INTRODUCCION

Los trabajos realizados por Torcat (1), gquién
estudié el reemplazo de cationes en el ficocoloide de la
Iridea cordata de la zona de Puerto Deseado, y las carac-—
teristicas de los productos obtenidos; y observaciones rea-
lizadas sobre la influencia de peyuefias cantidades de dcidos
en la viscosidad de las soluciones de la iridoficina, impul
gsaron la idea de modificar el método de extracoidn de este

producto y el de obtendién de sus "sales".

A tal efecto se ensay$ previamente la influen-—
cia en la viscosidad de soluciones de iridoficina, de con-
centraciones crecientes de doido acético. Fijada de esta
manera la mfnima concentracién de 4cido que determinaba un
descenso sensible de la viscosidad, se procedid a extraer
el producto de la Iridea cordata, en medio Acido (2%o0 de 4-
cido acédtico) y posteriormente se neutraliz§ con el carbona~

to0 0 el hidrdéxido del catién ensayado.

Se obtuvieron de esta manera productos de ca~
racteristicas diferentes, de los cuales se determind la vig
cosidad, el contenido en cenizas, y el andlisis de los ca-
tiones de las mismas y el poder de suspensidén sobre el gis-

tema cacao~leche.



CAPITULO I

Descripcién del alga utilizada

La Iridea cordata es una Rhodophiceae (alga
roja) abundante en nuestro litoral patagénico que crece ad-
herida a las rocas mediante un pedinculo corto, gue sostie-
ne una hoja de bordes onduledos y de color rojo intenso a
menudo con granulaciones en relieve en tono més oscuroc. Su
cosecha es dificultosa por tratarse de un alga de profundi-
dad, pero es arrojada a las playas en gran cantidad. El pre
gsente trabajo se ha efectuado utilizando algas irideas de la
zona de Puerto Deseado, cosecha 1956, recolectadas a mano

y secadas al aire.

Métodos descriptos en la literatura

Antes de describir el método de extraccién usa
do en el presente trabajo se hard una resefia de los distin
tos métodos hallados hasta el presente en la literatura.Pri
meramente se describirdn los métodos de extraccién de la
carragenina, ficocoloide del chondrus Crispus o musgo de
Irlanda. Estos son aplicables en sus lineamientos generales
al alga gue nos ocupa, pues el ficocoloide de la Iridea cor-
data, llamado también iridoficina (por semejanza con el pro
ducto obtenido de la Iridea laminaroide) y la carragenina

presentan ciertas semejanzase.

Se conocen con el nombre de ficocoloides a

los constituyentes de la pared celular de las Rhodophiceae.
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Son sustancias hidrocarbonadas complejas, generalmente ga-

lactanos.

£l valor del ficocoloide depende de la ocanti-
dad y calidad que pueda obtenerse apartir del alga origi-
nal y ambas son afectadas por numerosos factores distin-
guiéndose el estado de agitacién o estancamiento de las
aguas donde crece, las condiciones climdticas del lugar
donde habita, la forma de recoleccién (de profundidad, de
superficie, etc.) del tratamiento previo a la extraccién
(secado al aire o estufa) y por Gltimo la técnica seguida

para su extracciédn.

En muchas de las técnicas consultadas se co-
mienza por extraser con agua durante un tiempo y temperatu-
ra variable seyin el autor, para luego seguir ya sea evapo
rando, con la probable despolimerizacibén parcial y la pér-
manencia de las sustancias conjuntamente extraidas con el
ficocoloide tales como sales, etc., o también concentrando
hasta un pequefio voldmen para terminar finalmente con una
insolubilidacién del producto por agregado de un marcado
exceso de alcohol etflico (2) o isopropflico (3). in la
literatura se han distinguido tres extractos a distintas

temperaturass

Extracto frio obtenido a 400-500
Extracto caliente obtenido a 800~100°
Extracto a presién obtenido 1150=120°
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Calentando directamente en bafio de agua hir-
viente se obtiene un extracto que se ha dado en denominar
extracto standard (E.S). Esta denominacién de extracto stan
dard fué usada por Luzzatti (4) y por Barén (5) para desig
nar el producto obtenido calentando en bafio de agua hirvien

te sin vigilar la temperatura.

Extracto frio y el extracto a presién son con
giderados como no gelificantes mientras que una solucién
al 1,2% del extracto caliente normalmente gelifica con ra-
pidez. El extracto caliente y el extracto a presién son usa
dos para estabilizar el chocolate en leche; el primero es
mds efectivo si se incorpora en leche culiente mieantras que
el extracto a presidn puede ser tan efectivo con leche fria
como con leche caliente, si primero se prepara una solucién

gcuoge concentrada.

Seguidamente se enumeran los métodos hallados
en la literatura, agrupédndolos como lo lLiciera Barén (5)
en métodos de extraccidn directa, en los gue el extracto
es llevado a seguedad y néltodos de extraccidn con precipi-

tacidn con alcoholes.

a) liétodos de extraccidn directa.

L) Método de Haas y Hill (6)s Es el primero

que se registra con detalle en la literatura. El alga cose-
chada y deppojada de cuerpos extrafios grandes se lavé dos
veces rdpidamente, con agua destilada para eliminar el pol-

vo adherido y las sales provenientes del agua de mar. Es ne
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cesario proceder con gran rapidez porgue las hojas comien-
zan enseguida a hincharse y a perder coloide por disolucidn.
El alga lavada se escurrid por compresién, dejando secar
sobre papel al aire y a la temperatura embiente primero y
en estufa después. El material as{ obtenido se molid a
polvo fino y se sometid a cada uno de los siguientes méto-

dos:

Extraccidn con agua fria: Se echd alga en agua destilada

fria, en cantidad suficiente como para obtener una solucién
al 1%, agitando constantemente y agregando luego un poco

de tolueno. Se dejdé en reposo durante 12 horas agitando o-
casionalmente. El 1lfquido sobrenadante fué filtrado y eva-
porado, agregidndose mds agua destilada al residuo que se
sometié al mismo proceso una vez méds. Con el objeto de com
parar el resultado de las sucesivas extracciones cada por-
cién fué evaporado por separado hasta sequedad en un reci-
piente playo de cobre estafiado. Una extraccién exhaustiva
durante 36 dias sobre 40 g. de alga molida con agua fria

dié solamente 18,85 g. de coloide que se obtiene en tiras.

Extracciédn con agua caliente: Al glga molida se eché en
un vaso conggua destilada caliente colocada sobre un bafio

de aguse hirviente y se agitd pare evitar la formacién de
grumos (siewpre en la proporcién necesaria) para obtener
una solucidén al 1l#. Luego de calentar durante media hora

gse £iltré el contenido del vaso con presién, a través de
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un filtro de tela y luego por papel colocado en Buchener.
El residuo fué luego extraido varias veces de esta manera
¥y los filtrados reunidos se vertieron en un recipiente
playo de cobre estafiado calentdndose en bafio de agua hir-
viente. Una vez seco se quité la carragenina en forma de
tiras. Por este método puede obtenerse un 70-75% de ex=
tracto hidrosoluble. Tanto el extracto frio como el ex-
tracto caliente se presentan en forma de hojuelas semejan—
tes a la gelatina, transparentes, de un amarillo pdlido,
quebradizas cuando estdn muy secas y que parecen conservar

se bien por un tiempo irdeterminadoe.

2) #Método de Young y Rice (7)s EL método es

on lineas geaer:lss igual que el anterior con la varian-
te de yue el producto de la precipitaciédn con alcohol e-
tilico fué redisuelto y dializado 6 dias en un dializador
de S8rensen con control de vacio. Luego se concentra la
solucidn casi a sequadad al vacfo y a 309-40°, secdndose
luego a 60° en desecadora a oistola con anhidrido fosfé-
rico. Es evidente que el proceso de didlisis permite eli-

minar sales provenientes dsel agua de mar.

3) Método de Rose (8): Mds que poner a punto

un método hizo un estudio de los procedimientos existentes,
poniendo especial atenciédn en la influencia de la tempera-
tura, la presién y la oresencia de sales en la extraccién
de la carragenina. El material lo preparé de la siguiente
manerat el alga comechada se blangué al sol, molié hasta
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pasar por un tamiz de 2 mn. y 1avd con agua a 209,

Influencia de la temperatura y presibn. Se hizo
un ensayo prelimar extrayendo 10 g. de cercagen media hora,
1 hora y 2 horas a 100° obteniéndose concentraciones de
0,258; 0,266 y 0,271% (igualando los pesos de las mezclas)
Como consecuencia de estos resultados se tomé una hora co-
mo tiempo de extraccién y se traté el Chondrus Crispus con
agua en la proporcién de 100 g. de agua por cada gramo de
sustancia original. Se pesaron luego los filtrados deter-
minando la cantidad de material extraido en base a la con-
centracién y peso de cada extracto (se usé la reaccidn de
precipitacién con elohidrato de bencidina), Las extraccio-
nes se hicieron luego a temperatmras crecientes, empleando
una simple olla a presidn con dispositivo de agitacibn mag
nética para trabajar a temperatura superior a 100°. Se red

ne los resultados en el siguiente cuadro.

[///eoasss



Efecto de la temperatura

8.

carragenina
I:gp. Zglgﬁl;alig. Extraccién Total
extraccién. 1 2 3
20 3,1 2,9 2,0 1,1 6,0
40 10,9 9,3 3,6 3,9 16,8
60 24,1 20,9 5,9 1,8 28,6
80 34,6 27,6 6,4 2,6 36,6
100 46,7 38,6 8,4 543 50,3
AT,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 54,7 - - - —_

Donde se vé gue trabajando a 100°C no obtuvieron

resultados suficientemente buenos para gue no tenga mucho

gentido extremar las condiciones y extraer a presién.

Efecto de cationes, sales y calentamiento en la

extraccién de la carrageninas Se ha probado que la presen-

cia de cationes afecta la gelificacién y por lo tanto la

solubilidad de la carragenina. Como el extrgecto frio es

principalmente la sel de sodio y potasio (¢ ), Rose pensé

que sustituyendo el calcilo presenve por sodio en el alga
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misma seria posible extraer la carragenina a menor tempe-
ratura. Para ello dializd cantidades pesadas de carrageni
na contra soluciones de ClNa, ClK y 0120a cambiando fre-
cuentemente las soluciones, dializd luego contra agua desg
tilada a 50°C para eliminar el exce.;o de sales y extrajo
recién entonces en un perfodo de una hora. Las cantidades
fueron a 40°C. Luego de didlisis contra ClNag.....32%
Luego de didlisis contra ClK$e.....10,7%
Luego de didlisis contra Cl,Catee.. 8,3%
mientras que por extraccién directa se obtenia un 16,8%.
Aumentando la temperatura a 60° la cantidad extraida se
vuelve indpendiente de los cationes presentes. Estas ex-—
periencias son de la mayor importaucia porque permiten ela
borar un método de extraccién de iridoficina, ya que el em~
pleo de una soluc.dn diluida de ClNa para la extraccién fa-

cilita mucho lus cperaciones ae f£iltrado.

b) Mbtodos de extraccibn con precipitacién

En 1871 se otorgd una patente a Bourgado en
la que se ewmpled un precipitante alcohélico. El empledo de
cote se deve a la iwposibilidad de purificar de otra ma-
nsra y en forua rdpida la carragenina obtenida por extrag
e¢ibdn dirscta, ya gue la diflisis no es accesible en gran
escala y por ser ei culoid? parcislumente soluble en agua
fria no oo peuibls aplicar ¢l wétodo de congelar y descon-

golar que tan bueios resultadus da con el agar.

La wisién del alcohol es dobie: por una parte
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deshidratante y por otra arrastra las impurezas hidroso-
lubles, quedando la carrageninz en condiciones de filtrar

y secar.

1) Método de M.RK.Butler (3). Se lavan 20 g.

de alga (no indida si se molid previamente ei uaterial)
con agua destilada hasta ausencia de cloruro (alcanzan
tres o cuatro lavados); se suspendié el sélido en un li-
tro de agua destilada gue se calentd 5 8 6 horas en baflo
de agzua hirviente. El 1lfquido viscoso resultante se fil-
tré por Buchner calentado usando papel chardin (fué nece-
sario cambiar el filtro con bastante frecuencia). EL fil
trado se evaporé con agitacién hasta un voldmen de 300ml.
que se vortieron lentamente y agitandio sobre un litro de
etarnol al 95%. Se obbuvo un precipitado fibroso gue se
egcurrid por estopilia de algodbn y suspendid en 250 al.
de etanol al 85% dejandio en reposo una noche. Zn dfas su
cesivos se transfiere el precipitado. as primer dia,

200 ml. de etanul aubsoluto; segzundo dfiu 200 ml. de eta-
ncl avsoluto; tercer dfa 150 wl. de eter etf{lico anhidro
¥y el cuarto dafa 150 ml. de eler etflicu annidro. Se fil-
tré y dojd secar wu dla, en uecador al vacio, moliéndolo
despuds hasta an polve fino. ia autora recomienda secar
el material al airs y 2 no wméds de 80°C durante 6 horas

antes de ugarlo. o se dan rendimientos.

2) Wdtodo de Pfister (2) La carragenina se

extrae con agua caliente y se clarifica por filtraciém

con coadyuvante} luego se evapora hasta tener una solu-
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cién al 10% (para ahorrar alcohol) y el lfquido concen-
trado se vierte lentamente sobre alcochol isopropilico
agitandio vigorosamente. La proporcién de alcohol a usar
depende del voldmen firel de la solucién de coloide, sien
do conveniente gue en la mezcla de ambos haya un 50% de
alcohol cn peso, por ejemplo: si se usa una soluciédn al
2% de carragenina gerén necesgrios 50 volimenes de alco-
hol para 36 volimenes de iicor. Pfister introdujo ademés
un dispositivo para introducir las soluciones finamente
divididas, lo gue permite obtensor un producto muy espon-
joso. A la carrasonina as{ obtenida se la elimina mecani--
camsnie (por centrifugacibén en la industria) todas las
impurezas pudierdo repetir el tratauiento con alcohol
para obtener uvnz sustancia de vayor pureza. El material
obtenido, gue contiene todavia un 17-15: de alcohol y un
5-8% de humedad s2 pasa por un amclivbo a martillo y se ex-
tiende sobre tela metflica donde se lo saca por soplado

20n aire e 49-6507 durante 2 a 6 horas.

Iste adtcdo es practicamente la base de to-
das las dewds técnicas industrieles que en general intro-
ducan 3olamente modificaciones de forma. Una de estas va~
riantey, el método de 3Biilhvide, sirvid§ a Luzzatti de la

Iiidea corduta.

3) x&todo de Mice (10): lLas muestras des=—

rubds d¢ ser lavalas durante 12 horas en egua corriente
fria es extralda con agua destilada durante 6 horas en

bafio de agua hirviente. £l extracto fué filtrado a través
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de Hyflo Super Col Johns Manville sobre un Buchner, con-
centrando a 95-100°C, precipitado con 4 voldmenes de al-
cchel y des,ués de dicclver en agua destilada, dializado
dura,te 48 horas contra agua destilada. La solucibén fué
luego concentrada al vacfo a 35-409C y nuevamente preci-
vitada con alcohol de 85-90%. El extracto fud secado e~
gregande varias veces etanol absoluto y eter anhidro y
por 4ltimo en un desecador al vacio sobre 0120a fundido.
El producto de aspecto fibroso fué molido en un mortexro

hagta dar un nolvo blanco.

4) Método de licri y Tutiya (11) Estos auto-

res crecavcn csta técnica para obtaer ficocoloides libres

de materie nitrcgenada.

Cnos 100 5. de alga secadas al aire, molidos
en an molino de 1iscos ze introdujeron en un balén de 5
litros de agua, =2 a-repd ClzBa (sin egpecificar cuanto)
y se hirvié a2 refluio durante 40' dejando luego en reposo
durante tods la noche. Se filtrd por Buchener a través de
tres papeles de [iltro retirando el surerior cuando la ve
locidad de pasale de lfquido se hacfa muy peguefia. El re
siduo del filtro fué deshechado y la solucién obtenida
{unos 4,5 litros) cuya viscosidad determinada con viscosi-
metro de Ostwajd era de 27 centipoises, se llevé a ebulli
cién y neutralizé con agua de barita. Se filtré nuevamen-
te, concentrando hasta 300-400 ml. y se agregd solucién
de acetato de plomo al 10% hasta que dejé de a@areoer un
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precipitado marrén; se filtrd y en el filtrado se preci-
pitbd el mucilago con solucibdn saturada de acetato bésico

de plomo y pulpa de papel.

Se filtré, lavé en el filtro con un poco de
agua fria, molid en morteroc y finalmente se suspendid en
una pequefia cantidad de agua. De esta solucién se elimi-
nf el plomo con 4cido sulfidrico y luego éste y el sulfu-
ro de plomo por lavado comin. Se filtrd entonces por pui=
pa de papel mediante vacf{o y se agregd a los 300-400 ui.
(no fué necessrio concentrar) le misme cantidad de alco-
nol isopropilico, logrrndo precipitar asi toda la sal de
bario del ficocolioide. Le sustancia obtenide se redisol-
vié en agua, decoloréd con carbdén activo, concentrd y re-
pracipitd con ctanol. Esta preciritacidn se repitif tres
veces obtenidriose una susiuiscio nitrogenada,que lavada
con etanol y dtar se secd en satufi. Le obtuvo un polvo

blanco muy higrosebdpico.

c) Método do oxiraceidn isdustrial de la carrazenina

(Irish ¥oss eaplzadco por L= Krim “o vorgorzation de Chica—
s0) (12) En la plarta de Hew Bodford se rocidbe el alga
(Irisx foss) blangueada y sin blanguear en partidas de

30.COC a 4C.000 libras on iazdes ue 150 librag cada unoe

Muestras de costas son analizadas en el laboe~
ratorio y con el informe obtenido se procede a clagificar

la meteria prims <i: difercutes lotes.
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De estos se hace una mezela de alga a fin
de tener un producto uniforme que es recibido por una
tolva que alimenta un tanque de extraccién de acero de
750 galones aislzdo con asbesto. De acuerdo con el infor
me de laboratorio se agrega a cada tanque de 115 a 135

libras de muestra.

3e procede a lavar en el mismo el alga a
fin de reducir las cenizas del producto final agregando
500 guloncs de agua corriente y agitando el contenido
del tangue con paletias e gren velocicad rvatnte 15'. EL
egua e lavado ¢s lue:so separada y se envia al desagua=-

A2X0e.

Despuéds del lavado se agrega més agua y se

precede a caleantar.

Durante la coccidn el uvh de la solucién es
rogulado con neutralizadores apropisdus elegidos segin
el uso que se dard sl producto iinal. Por zjemplo si
la reteria elaborada se destina a susvender el chocolate
an leche, es necesurio elegir una sustancia neutrali-
zante incapaz de precipitar la caseina. Si lo que se de-
864 ©es aproveciar .o capacidad geliiricante de la carrage-
nina entonces se agrsga HUK. Acondicionando la extraccién
es nosivle reguiar la viscosidad del extracto y contro-

lando el ph iupedir la hidrdiisia.

Ebapas de purificacidéni mediante bombas cen

trifugas se lleva ei producto de la coccién a las centri
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fugas. Lstas gson de tipo cesto suspendido hecho de ace-
ro inoxidable que trabajan a 1200 r.p.m. las centrifu-
gas separan iel exctracto caliente el resto del alga.
Para cada tangue de exiraccidn nay una centrituga. kl
rosiduo del alga que representa los dos tercios del
original es objeto de nuevas extracciones. il lfquide
despuds de esta et contiene de 0,8 al 1% de sélidos
que se hacen pasar a tangues de acero inoxidable de T00

galones y equipadons con mezcladores de tipo turbina.

in esvos se agregan tierras de diatoweas
¥y carbdn actvivo y cdespués de agitar el ifquido conve-
nicenstamerts cs lievado por bombas a diafragma a f£filtros
prensea. ¥l voldaer iiitradoe nor estes 93 de 1500 galo-

nes H0r holae

Después yue el liquido deja estos filtros
prensa pasa a tangues de H500 galones donds se agresan
una nueva canticad de tierras para ayudar la filtra-
cidn y con bowbas a diafragua se lo lleva a filtros

pronsa para terminar la puriticacidn.

El 1{quido es entonces bombeado a un eva-
porador donde con calor y vacio se reduce el vollmen a
la mitad llevando la concentracidn original de 0,8-1,0%
hasta 1,6=2,0%. Una bomba a pistén accionada con vapor
lieva el liguido « wun tangue de uepbsito de acero inoxi-

dable ae 600 galones.

Degpubs el 1fguido se va a recipientes de

evaporacidén de doble fondo cromados donde se lo lleva
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hasta 5 a 6% de humedad.

Cuchillas de doble filo flexibleg cortan die
rectamente sobre el doble fondo la materia seca en forma
de l4ninss, estas scn recogidas en un tombor desde donde
pasan 2 cuchillus rotatorias y allf por una corrienta de
aire a un molino que Lo lieva al estado micro pulveru-

lento.

Un mezclzdor de aoble cono de 2000 lbs de
caragicad houcgeinlzu el estado pulverulento. L1 mezcla-
dor gira a razén de 19 r.p.m. Periddicamente se retiran
puestras y se acallzan sus8 propledaies gelificantes, vis-
cogidad y podsr de saspeasidun a fin de lograr un produce
to uniforme y “inaluenve sl sxiracto palverulento refina-

do es envasude en buluss de pupel de lino.

d) iétodos de oextraccadn del iicocoloide e la Irides

cordatvo.

Ll priwmaro gue regsistra la literatura es el
de Luzzetti (4). Liste zutor hizo un estudio comparativo
de lez prorledadoes {lsicas y quimicas del ficocoloide ob-
tenido dsl Chondras viispus 0 musgo de Irlanda llamado
carrazenina y 13l Jicocoluide obtenido de la Iridea cor-
data llamaic ividclic.ilae.

Luzzatei utilisf uane téeiica gue contempld
les ventrjas de los cistintos autores, para obtener lo que

liamd "iridcricina axtrecto standard® (I.13.S.).
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Se trabajdé sobre 50 g. de muestra represen-
tativa, se hirvid con alcohol isoprop{lico al 80%, se
escurribd y lavd con agua destilada rdpidamente. Al alga
lavada se agregd 4 litros de una solucién caliente el
0,2% de ClNa en un vaso de precipitado de 5 litros que
fué colocado luego en un baiio de agua hirviente. Se agi-
t6 durante une hora mantcniéndose el vaso tapedo. Se a-
gregb luego pulpa de papel comc coadyuvante y se £iltré
con ayuda del vacio, a través de mna gruesa capa de al-
godén en un Buchner, manteniendo la solucidn calients
mediante la l4mpara de infrarrojos, lavando repetidamen-—
te ¢l residuc con agua hirviendo. Se volvid a filtrar en
calieutc la solucién turbia a través de papel de filtro,
previo aglregado de coadyuvante, lavando nuevamente el re-
siduo. He obtuvieron H,5 litros de solueibn que se evapora
ror n bafio mmrfia con agitacién constante hasta obtener u-
nos 400 ml., a los cuales se les agregd 2,5 veces su Vo=
lumer de isopropflico puro, agitando vivamente la mezcla
durusnte La operacién, decantdndose la iridofieina preci-
pitada. sSe £iltré y ge hizo un primer lavado con etanol
en una lbuadora tipo Turwix, se volvid a filtrar siempre
con ayuda del vaclo, secando todo lo posible la iridofi-

¢ina 3obre el Bachner awediante el pasaje de aire.

Bl ficocoloide obtenido se redisolvié en
1,5 litros de agua destilada caliente, evapordndose,pre-
cipitdndose con alcohol isopropilico y lavdndose con e=-

tanol de la mwiswa manera anterior. Luego se lavd con eter
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et{lico también en la licuadora, filtrando y secando al
alre. .1 secedo final sc hizo en estufa a vacio a 6C°
obteniéndose 16 g. de un producto fibroso y blanco.

Luzzatti justific8§ el método por 81 aplicados

Lavado previo con isopropflico al 80%: El
lavado elimina sales pigmentos y otras impurezas, gue
producirfa segfin Iund (13) la hidrélisis parcial de 1la

carragenina.,

Extracoién con solucién de C1Na al 0,2%:
Seglin Rose (14) una extraccibh del carragern con una so-
lucidn de C1lNa al 0,2/ no hace variar el rendimiento,
pero reduce el hinchamiento del alga y aumenta la propor-
eibén del filtrado obtenido, ademfs la solucién contenien
do sal filtra wdé rdipidamente, probabiemente debido a su

mnenor viascosidad.

Tiewpo de &xtraccibni Para asegurar gque una
hora de extraccién era suficiente, repitib el proceso so
bre el residuo obterido de 1la “iltracidn durante una ho-
ra, resultundo una golucidn que 0 precipitd con alcohol

isopropilico.

Filtracibn: ue agregd adyuvante imitando
los wétodos incustriales que especiticen su agregedo

previo al uso del filtro prensa (13).

La filtracién por algoddén permite el uso

del vacio y elimine las particulas groseras.

Bvaporaciént 3e hace con ¢l ¥nico objeto de
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ahorar alcohol.

Procipitacién: EBn la litergtura se citan dos

métodos fundamsntaies (13).

1) secado

2) precipitacibn con alcohol etilico o isvpropflico.

£l primero tiene el inconveniente gue no cli
mina las sales que existen en la solucidn, gue inlluyen

luego on la viscosidad del zroducto final (185).

Con el aicohol etilico se obtuvo un precipi-
tado muy fino casi coloidal muy diffcil de filtrar. Con
alcokhcl isopropflico (método industrial con la modifica~
cibn de Blihovde (13) se ovtiere un precipitado mucho més
fino gue no necesiia ser amolido. La segunda precipitacién
se recomienda p2re eliwmivar restos Je cales y otras impu~

resese.

Levado y seecado

Los lavados en licuadora rompen las particu-
lag Iibrosas del iicocoloide al mismo tiempo que las lo-

VaQaIle.

BN el 3ccado uay yuce evivar el aumento de
teuperatura, pucs d:pido a gue la iridoficina es un ester
deido del sulfirico, el culentar hay una fuerte tendencia
a la carbonizacibdn d2bidy al desyrzndimiento de SO4H2 (16)

gegin la ecuaacidn:
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0S0.. OH
Y 2 H.0 e 0.0 0

a + — + S a + S0 1
\0302/ 2 ~on 48 = L

Para obtener una muestra representativa Iu~
zzatti recolecciond las hojas mds rojas y con mayor depd-
gito de sales, considerando que dicho material habia su~
frido menos la accién de la intemperie. Se lavafon con

agua corriente.

~
L

Se secaron al aire varios dias y se pasaron
a egtufu 2 une tempocalacs o mayor Jde 500, Se finalizd

el sccado cuenio I8 alges puileron cosiaenuzarse con los
dedos, moliéncolos luege er un molinc o martillo. A este

naterial bien mezelndo e le lland uuestra representativa.

3veinitz (17) teaiendo cowo antecedente las
observaciores de liose, gobre la influcncia del ClNa al
U,</ cn le exiraccidr. de lu curragenina del Chondrus Cris
pus nrocedid o determinar i estas cron vdlidas para la
Irideca coruata. Para csto procedi a hacer dos extracoio-
nes: una con Clla al 0,24 y otra con agua. Observé que
la solucidn selira filtraba mds rdpidamente que la solu-
cibn acuosa. vetormind la Acusidad, viscosidad y concens
tracibn onor valorucidn cor beacidira y comprobd que si
bien la visoosidad de la solucibn acuosa era mayor gque
la salina la ccncentraciédn ¢e ficocoloide no quedaba ale
terada scnoidlementc. Eligid la concentracién salina de

0,2,/ por sor asta la aconnocjada por Hoase (8).
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Steinitz estudid }Ja influencia de la teupe-—
ratura de extraccidn sobre la concentracién del extracto.
Procedié a hallar la cantidad de ficocoloide gue podia
ser extraida a diferentes temperaturas (40°; 509; 6003
7> 80°; 909; 100° y 110°). lLa dltima en autoclave.

Técnica: Para cada temperatura eleglda se
pesan 10 g. de muestra de alga representetiva gue se ex—
traen con 800 wl. de solvueidn salina (CINa 0,29 previa-
ments calentada a la temperatura de extraccibneiegida)

durante una hora, agitando continuamente.

Al cabo del tiewpo estipulado se L£iltra. Al

1{quido asf olLieniuo se lo denowina .rimer extracto. Al

rasto de &l:a cue guedy vubra 1la willa se lo somete a
ana segunds oxlr.cciodn operarnio como antes ccn 800 nl.
de solucién salina.

A) 1fgaido Jiltrado Je caie segunda exlrac—

cibén lo denowind sesundo exbrioto. Ll residuo del alga
es objevo de una 4ltima extraccidn con 400 wl. de solu-
cibn saiiua. .1 1{yuido asi aislado .o Lo denowina ter-
cer extracto. Cuua \ns ve }jos extruslo. asi ouvenidos son
Pevados y 8u¢ deieluuns adewds la concentracibn de los mis

Wos Jde 4oy mineXiod: viscosidad o veloracidn con bencidinae

Por otra parte, le mitad en peso de cada una
de los Giferentes extractos obptenidos a una misma tempe-
ratura Sueron reunidos y se concentraron al vacfo, ca-

lentando a 40% hngta 200 ml que se recibieron sobre 500ml.
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de alcohol isopropflico. El filtrado obtenido se filtrf.

Ia sustancia filamentosa fué secada al aire
¥ luegce en estulfa a 50° durante 6 horas. vada uno de os—
tos productos =s{ aislados constituyd una muestra del fi-
cocoloide extrafdo a la teumperatura elegida, gue fué pe~
sado y sirvid para los ensayos que se hicieron. Cédlculo
la concentracidén de los priumeros extracios en base a lu
valoracién con Lencidina y se observd jue hasta loa V¢
demuestran que hay una despoiiuerizacidén del producto,
por lo cual la temperatura de 90° geria el umbral supe-
rior para la extraceidn del ficocoloide de la Iridea

cordatae

Luego estudid la influencia de la teuperatu-
ra sobre la viscosidad ae 103 extracios y dedujo que huse
ta 70° pueda extiraerse un productv de méxima viscosidad
en la que presuaiblemente la deapolimerizeciédn no es mar-

cadae.

Estuaid tombién el viempo de cxtraccibu. Para
tal tin etectud una nueva extraccidén y cada 10 minutos
sevard unz muestra a la cue Géspués de filtrada le deter—
miné la viascodidad. Observd asi que 60 minutos cra el
tiempo idenl de extraccidn, pues prolongando el tiempo
de calertemiento desmejora el vrocucto por disminuir la

viscosidad.

Con todas estas conclusione:s da para extraer

el iicocoloide de la Irides cordats ¢l siguiente métodos
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El alga lavada y secada se muele en un moli-
no a martillo hasta obtener particulas de unos 0,5 om.
de didmetro. Estas se extraen con soiucidén salina de
ClNa al 0,2% en la proporcién de 800 ml. para cada 10xe
de alga, a 70°C durante una hora, contados desde el wo=-
mento gque sc agrega al alge a 1la solucidén salina. Se e-
fectia esta operecidn recién cuando el recipientve que
contiene esta Qltima, que estd situado en un vatio, ai-
canza la temperatura ideal de extraccién (70¢C). Sse
filtra el extracto luego por nalla 100 y se termina na-
oidndolo pasar a través de algodbén. Desde aqul sge pueden
seguir diferentes cawinos segin sea el objeto para cl
gue se destine el extracto. Eate puele usarse como 3el,
llevarse a sequedad con ayada del calor y vacio o pre-
cipitarse el ficocoloide usandio 2 veces y media el vo=-
limen de la solucibn obtenida de al-cnol isopropilico
filtrando por walls para separor el 2lcohol, secando al
aire y iuezo en ectufa e vacio a urn temperatura ro ma-
yor de 50°C. von esta técuica se extrajeron 50 g. do al-
&, ¥y el ficocoloide vbtonido se vy para las diferentes

determinaciones.

Obtencidn de "sules" de la iridoficina

Torcat (L) considerandio  ue siendo probable-—
mente 8l ficocolorde extrafdo de la Lridea cordata un
electrolito coiLoidal gsemejante al de la carragenina,

panad on sustituir el sodio de su molécula por otros
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cationes Ca, K, NH‘. Mg y Ba y observar su comportamiento.
Para preparar tales "sales" emplel soluciones de ClK (so-
lucién saturada)

Cl,¥g (solucidén saturada)
ClNH4 (solucién saturada)

C1,Ca 50%

Eligié los cloruros de los cationes en sstu=
dio para evitar la incertidumbre gue podria introdudir el
uso de¢ diferentes aniones. Esto ltimo porque se descono=
ce hasta el momento si estos Ultimos tienen actividad o
no sobre el ficocoloicde. Se eligib como anién el cloruro
por sur este el que da con los cativnes de interéds,sales
golucre. Los nitratos tendrfan desde =1 punto de vista
de su solubilidad para los cationes que nos interesan el

misic comportamierioc pero evitd su uso por dos razoness

a) por tener actividied oxidente y en consecuencia podrian
afectar is estructura del ficocolcide. Iros cloruros

son inertes por ser fisziolbgicos;

b) por ser los cloruros mis baratos y por estar encamina~
do esta estudio a fines indumstriales. El fiococoloide
con que ne realizb estos ensayos fué obtenido tratando
una cantidad de alga, con una solmcién de ClNa al 0,2%
a 70°C Aurante una hora, de acuerdio a la téonica a=
consejada en sa trabajo de tesis por Steinits (17).
Para purificar el ticocoloide fué precipitado con al-
cohol isopropflico y el precipitado secado al aire.
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Méilodo general de preparacién de saless Se pe-

sé el ficocoloide yue se disolvid en agua destilada en
cantidad suficiente parae completar el 70% de la que es
necesaria para owvtencr uua solucadn al 1» en ticocoloi-
de caleontando 2n bafio maris entre 65v-70°C y agitacibn .
Cuando todu el ficocoloide se halla puesto en solucién y
homogenizado por apitacidu con varilia de vidrio se agre-—
gan siempre ein caliente el 30% del volGmen final de la
sclucibn saliuna, se aglta y convinda calentando en el ba-
fic durar.te 10 minutos nds despubs de iz edicidr de lu so-
lucidbn salina, al cubo ce Loy cunldes 50 reilira ael bafive
Le euaria a bewperacsara awmoiente ; s ooserva su compulba-
MiSilG0e
b) Se caliviisa nusveicnse en balio maria de 65=70U°C bajan-—
do su concentracibu hasta lj por adicibn de ague desti
lzda, ac¢ cufiria, ovserva y precipita con 2,5 veces su

voldmen do alconol iavpropilico.

¢) Rl vrecinitsdo es =ecadn gl alre, retirando una porciédn

nars investisar sodio

d; vun Lle gal obleniuse ue la priuwera precipitacidén con al-
cohol isoprofiilico se proccde nuevamente como indica
en a,b,c,

e) Con ir sal obteniua de ie o unda precipitacidn con
alcohol Lsoprroniiico se oonpard soluciones de concens—
tracidn conocica v e ovgervd s consertemiento.

von ¢uens noluciones Toreat irvestipd las propiedades geo=

lificantes ¢e lag Jisvintag "salas".
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CAPITUIO II

Descripcibn del ficocoloide de la Iridea cordata.

Barb:n (5) una vez extrafdo el ficocoloidae vor
el método que elabord Luzzattli (4) habiendo hecho previa-
mente un andlisis dol alga nizo el undlisis quimico del
producto. Comenzé por el doseje de hunedad que repetido a
diversos intervales indicé quz se trata de una sustancia

sunament2 higroscépica.

El dousaje de cationzy y anionecs efectuado cal-

Cinanuo previtucitbe vl Licucoloiae indicé la presencis de

Corizess 21,83%

wat : 26,0 (sobre cenizas)

rt : 7,6% (sobre cenizas)

SOI' 3 62,0% (sobre cenizas)y 13,6%

(subre sustancia seca)

Eztableciendo que el azutre hallado en cenizas
estd dnicisent: cowo sulfuto wedicnte vn dosaje después

da oxidanrlaes oo a<as 138 browd.

El porcentgle resultd ser el mismo que sin oxi-

dacibn previa.

Direciavznte sobre el ficocololde sélo dosd sul
fatoss 29,53 (sodre sasbincia seca), de manera que lo fué
posiole establecer la relacidn Sulfeto total/ Sulfato en
cenizas que resultbé 29,55/13,36 o bien 2,21/1 S 23 1. Esto
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indica la presencia d¢ un sulfato etérso que en virtud del
80410 y potasio presentes (em relacién 5:1) podria repre-
santarase asfs

( 2.080,008) . 5.030,0K = R [( 030,08a),. 030,k |

a senejanza de 10 yue hicieron Haas (16) y Batler (3)

con la carragenina y Hasaid (18) con la iridoficina. En
cuanto a materis orgfnica irnvestigd nitrlgero e hidratos
de carbonc. Para €l primero ecncootrd un 0,267 que ror aho=
re permunece inexplicedo a semejangae de 10 que sucede con
el halledo er 1a carragenina (19). Sobre los segurdos ya
se sabia que la aumencin de nentosarons (20) por el resule
tado del anflisis del alga enters, ercontréndo solamente
gnlaclona cuyo Josaje indieS un 49,3%.

Bardn s.ca en su tesls lu:a conelusiones siguleg
tes sobre la estiructura del iicocololde de la Iridesa o0
data:

Ve las deteruinacivres efvctiuadas se deduce
qQue se trata (io un suifalo etérco duv un polimero de 1la
gulactosa, parcinlmenio sulificeilo con sodioc 7 potasio que
contiene zdendn un ),26% de nitrdgeno.

Diche estructurn es gemejante a la de la ca~
IMgenina y a Ja e la iridoficira de Hassid, perv célo em

31 a3p=2CL0 cualitativoe.

En ensayo -Je oxidaoidn con deido pexribdico in=
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dica que las uniones entre las moléculas de anhidro-galaoc-
tosa se estaklecen entre los carbones l-3 de igual forma
que en sl agar-agar y la carragenina.

£l grupo sulfeto se ercuentra muy prooablemgi=
te unido al C4 como parecerfa indiocarlo la hidrsSlisis ale
calina.
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CAPITULO III

PARTE EXPERIMENTAL

Influencia de la concentracibén de dcido awfico y 4cido
sulftiricol sobre la viscosidad de soluciones de iridoficina.

Se procedid primerc a hacer una extraccién del
ficocoloide de la Iridea cordata con ClNa al 0,2%, siguien~
do la técnica de Steinitz ya descripta en el capf{tulo ante-
rior, para luego comparar sus caracteristicas fisicas y
guimicas con los proiuctos obtenidos vor el método seguido

en el prescnte trabajo, que se describiri luego.

Con el producto por extraccidn con ClNa al 0,2%
se biclioron los cusuyos yue se deta.lan a continuacién,
trotai.c o 1o3 wevducbou con concentraciones variables de

dcido acético y dcido sulfirico.

£l producto secado en estuia a 55°C, se dejé
durante 44 anoras en un deszcador con anhidrido fosférico,

pues es muy higroscbpico.

Se prepuré lucgo una solucidn al 1% de iridofi-
cina, gue se traté priveraucnte coun dcido acético y luego
con 4cido sulfdrico, segin indica los cuadros. lLas solucio-
nes obteniias se howogenizaron por calentemiento suave a

unos 459,

Se les hizo detcrmiraciones de densidad y de

viscogsidad, esta &ltima con el viscosf{aetro de Ostwald, cuyo
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Irido- Acido Tpo.de
ficina | acético escurr. .
17 ml. iagT;;— Agua| Temp. Dens;dad Vise.
vol.)ml.] ml.| ©°C seg. g/em”. Che
40 - 10| 20 34,8 | 1,0004 40,3
40 10 - 20 15,9 1,0035 18,48
40 5 5 20 15,2 | 1,0025 17,7
40 245 Ty5 20 32 1,0015 37,1
40 1 9 20 29,4 | 1,0006 34,0
. Acido \
Irido- | oo oy | poade .
ficina g—%rjﬁ— Acual Temp.l escurr.| Dengidad | Visce.
1% ml. vols)ul. mle °C 3eZe. g/ cm3. CP.
40 10 - 15 7,8 1,0145 45,7
40 5 5 | 15 9,8 | 1,0058 |56,8
40 2,5 7,51 15 18,1 | 1,0030 | 104,9
40 1 9 | 15 21,2 1,0029 | 122,9
Es necesario aclarar 12 estos cnsayos con fci

Jo sulfirico rucron hechioseon iridcricine de otra extrao-
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eién que dibé un producto mucho mds viscoso que el produc-

to con el cual se hicieron los ensayos con acético.

Se adoptd como medio de extraccidén una solucién
de 4cido al 0,2%, se utilizbd el dcido acédtico porque es un
dcido débil y ofrece menos riesgo que el dcido sulfirico,
respecto a la posibilidad de una hidrélisis, aunque la dis-
minucién de viscosidad con una concentracibén de écido acé=

tico es muy pequeiia.
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Método de extraceién del ficocoloide y obtencién de "sales".

Para la extraccién se siguibé en sus lineamien~-
tos generales la téonica usada por Steinitz para la extrag
¢ién con ClNa.

Las hojas de algas, cortadas en pequefios tro-
z08, pero sin lavado previo gque hicieron otros autores, se
extrajeron con solucién de dcido acético al 0,2% en la pro
porcién de 1600 ml. por 40 g. de alga, a 70°C durante una
hora con aegitacién continua mediante un agitador. Se cont
el tiempo desde el momento gque se agrega el alge a la solu=
0ién de 4dcido acético. S8 ciectiu estu uvperacibn recién
cuando el recipiente gue contviene a esta Yltima, que estd
situado sn un tafio, aicanza la teuperaiura ideal de extrac-—
cibén. Luego se procedid como indica Steinitz, filtrando el

extracto primero por algoddn y luego por papel.

El extracto obtenido se neutralizé con una so-
luciédn aproximndamente 106 de carbonato de sodio, gota a
gota hasta reaccibén alcalina débil al tornasol. Posterior-
wente se procedid a neutralizar con ayuda del potencidme-

tro.

Se concentrd$ a baflo marfa y despuds de media
hora aproximadamente de calentamiento se filtré por Buch-
ner para separar sustancia: mucilagosas que presipitaron.
Se econtinué la concentracibn con agitacidén continua hasta
consistencia siruposa con el objeto de anorrar alcohol

isopropilico. Je precipitd luego con dos veoes y media su
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volimen de alcohol isopropf{lico agitando continuamente,
ge dejd decantar y se filtrd luego por Buchner con el db-
Jeto de separer el alcohol. Se lavd ‘el producto obtenido

con alcohol y con éter.

Se secd en estufa a 95°C. En igual forma se
prepararon las sales de potasio calcio y amonio, neutrali-
gdndose con soluciones de carbonato de potasio al 10%,
hidréxido de calcio (saturada) e hidréxido de amonio 20%

respectivamente.

Los distintog prcuactos obicnidog se sometie~
ron & las prucvas de poder de sus_ersidn de cacao en le-
che, a deverminacioncs fisicas (viscszidad y densidad)
determinaciocres e cerizas ; 3us conponentes principales
Ney &2y Cay = enou, v de elificucibn segin se detallard

en los sigulentes capitulos.
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CAPITULO IV

Determinacifén de densidades y viscosidades

Estas determinaciones se hicieron sobre solu-
ciones al 1% de iridoficina previamente secada en deseca
dor durante 48 Loras con anhidrido fosférico. La densidad
se determind con el método del picnbuetro y las viscosida-
des con dos viscosimetros de Ostwald de distinto calibre
(21), calibrado con una solucién acuosa de sacarosa al 609
(en peso) a las temperaturas de 15° y 20°C tomidndose los
tiawpos oon presrcidn de un guinto de segundo. la viscosi-
dad de esta solucidn de sacarosu ¢s ue 74,0 centipoises
g 159C y da L0,b cpe a 20%¢ resnectivanente (22).

se gsometieron 2 estas det:urminaciones el pro-

ducto extraico con clNa al 0,2% y los gproductos de extrace

cidn con dcido acético.

Producto ' Tho.de
Tempe e;curr Densidad | Visc.
sxtraldo Neuiraliz. | ©°C *l &/cm3. CPe
ge8e
ClNa -— 29 55,8 1,0026 64,3
4dc.acético — 20 1,8 1,0021 2,0
dc.acético CO3N32 20 12,8 1,0022 | 14,8
dc.acético CO3K2 20 5,8 1,0018 6,8
dc.acético HII 4011 20 15,8 1,0024 | 18,3
deeacético Ca(u‘li)z 2 14,6 1,0025 | 16,9
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CAPITULO V

Poder de suspensidn

Se define como poder de suspensidén el grado
hasta 21 cual una muestra de un materlal a una concentra=

cién dada impide la sedimentacidne.

kn el caso del chocolate en leche por ejemvlo
es a menudo expresado este dato como los mge. de exyracto
seco de ficocoloide o sus sales requeridos pars mantener
en suspensifn una cantidad definida de chocolate, en una

cantidad aada de leche.

Los extractos acuosos de Irish iloss (Chondrus
Crispus) se utilizan comercinlwente como agente de suspens
gibn; el z2gonte activo ; priacipzl susuencia quimica pre—
gznte en estos extractos es un salfoto volisdcarido Llama=-

do ~1:unas veces "gelose" o carragen (23), (16), (24).

Poco 3e cornoce acercu del wccanismo de este es-
tabilikaciédn y la eslimacibdn del poder e suspensién, esta
generalmente basado en cnsayos empiricos que consideran la
ocantidad minioa de carragenina recuerids para obtener una
satisfactoria suspensibén; esta concentracién minima de ca~-
rreenine el ygeneralmente variable jues depende de muchos
factores coinv sus procedencia y tiempo de recoleccidn del
aloa, rorms de extracceidn de la carragenina, concentracidn
de sules, etc. y tawbién de ia leche vues esta varfia en

fouposicibn y corcentracidn dentro de un amplio margen.
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En la literatura se encuentran métodos empiri-
¢os para medir el poder establlizante de las soluciones de
carrageninug, o Jd¢ 0lios basado én medidas de la viscosi=
dad de las soluciones de carragenina en leche y chocolate
de Hose y Coke (25), otro de F.A.H.Rice (26) basado en la
cantidad de ozalato de calcio (expresados en gramos por
gramo de extracto seco) que puede ser mantenida en sus AN
8ién en condiciones especiricas y que fué relncionmdo »or
su autor con la cantidad de choeolate en leche que nodie
gor nantenida e¢n suspensidn por una concentracién deda de

calrageninge

Torcat (23) siguié el método de Rice modificade

de la siguiente maneras

an tubos de centrfiusa de 15 ul. se rziden cule
tidsdes de a un :c.vileda se adiciora 1 ule de solucidn de
¢1,Ca 0,1 ¥ y decpuds de w:zelar 1 le. de solucién de oxam
lato de sodio 0,1 If agregado gota a gotaj los tubos se agi-
tan suavemente por rotacién rara asegurar una distribucién
homogénea del precipitado; se agregaun luego cantidedes del
ficocoloide para obiener contracciones desde 0,02 hasgta
0,10 por 100 ml. Se dejan reposar los tubos 10 minutos y
son luz3o centrifugados g 250C repem. durante 10 minutos.
Tespaids Jle separar ¢l 1lfquido gobrenadante, sl precisitado
fué Ltavado tres veceas con 10 wl. de soluocidn de NH3 al
0,24, coeutrifugandio uurante 10 minutos despuéas de oada la-
vado. Los tubos son gecados con papel de filtro y luego se
le agregan 3 ml. ae 50 H, 0,5%, se disuelve el precipitado,
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se trasvasa con 5 al. du agua destilada y se valora con
Hn04K 0,01 si. 3@ cxpresb la cantidad de oxalalo de sodio
suspendida en mge por 1lU wle. La cautidad de oxalato de
calcio manteniia en suspensidn rfué obtenida restando el
valor de la titulacidén de un ensayo on blanco no contenien~
do gelouso. Torcat aplicé este método a la medida del poder
de suspensién de soluciones de ficocoloide de la Iridea
ocordata y obtuvo resultados sin ninguna concordancia, y .
no pudiendo introducir mds modificaciones, aconseja des-

cartarlo.

in el presente trabajo se snsayd nuevamaente
este método cou el ricocdloide obtenido por extraceidn con
dcido acétito y neutralizado con carbonatu de sodio obte=

nidndose tanbién resuliado.. (ispales. Y
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Medida del poder de suspensién del chocolate en leche

Torcat usd el ficocoloide de la Iridea cordata
y sus sales de Ca, K, NH4, Ba y Mg para estabilizar la sus-

pensién de cocoa en leche.

Las soluciones de ficoloide y sus sales fueron
preparsdas disolviendo cantidades pesadas en H20 destilada,
ocalentando a bafio marfa entre 65=-70°. Bn sus ensayos se usd
concentrasiones de 9,5% diluyendo luego a la concentracién
necesaria pars la tfcaica.

La suspensién de chocolate en leche fué prepa-

[o%

rada p
100 wl

& pesando 59 ge de chocolete amargo, suspendiéndolo en
. de leche, calentacdo a 60°C con agitacibéng cuando
la susnensién se habia howosenizado se completd su volumen
a 2000 ml. con leche obteniéndiose us{ una concentracién al
2,55 de cnocolate en leche. La suspeusién fub agitada enér-

gicawente y pusada sobre wmalls de 100,

Ias concentraciones de iicocoloide y sus sales
fueror ¢legidas aumentsruo de una a vtra en 0,01 desde
hasta 0,10 midicrdc con bureta en iuros de ensayos leas can=
tidgdes correspomientes de las soluciones de ficocoloide y
sus saleg; completando con agua deastilada hasta 5 ml. agi-
tando energicamente; se dej reposar y 3¢ agrega luego 20
mi. de suspensién de chocolate ern leche; homogenizada por
agitacidén. Se a.ita el contenido total de los tubos y se
dejan en reposo a temperaturn ambiente durante 24 horas al
cabo de las cuales se efaectuaron las lecturas correspondien

tes indicdndose presencia o ausencia de sedimento, estado
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¥y color de la leche. La sedimentacidn fué determinada vi-
sualmente ld miswo gque log otlros valores; la conceniru-
cibén minima de ficocoloide y sus sales en cada ¢as0 ca-
paz de detener la sedimentacién fué tomada como poder de
suspensién; sin embargo dado que las determinaciones eran

visuales.

Estos valores son solo aproximados. Con este
método Torcat llegd a los resultados sigulentess las con-
centraciones winimas capaces de impedir la sedimentacién

de chocolate en leche al 2,5% son

Para ficocoloide 0,03
Para sal de Mg 0,04 ;
Para sal de Ba 0,05

Para 89, de Ca 0,05
Para sal de K v, 07
Para a =7 o,uy

Para sul de NH4 0,10

Modificacién 21 método. Después del reposo de

24 horas y efectuadas las lecturas corrcspondientes se pro
cedid a centbifugar durante 10 minutos a 2500 r.pim. 10
ml. de susvensidn de cada uno de aguellos que representa-
ron mejor poder de suspensién obtuviéndose en algunos ca=
808 resu.tados iuposiblog de expreaar Hor el hecho que

la lecche, ge hzllawa cortada. Adoptd eontonces el crite—
rio de centritfusar los tubos pvara medir el poder de sus=

pensifn. Antes de efuctunr el srocuso se determind la aci
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dez de la leche; se tomaron 10 ml. de leche que se valora=
ron con NaOH 0,1 N usinlose fenolftalefna como indicador.
Se detsrminé asf{ su acidez exvresindola en gramos de 4Acido
l4ctico por litro, esta fud reducida con el agregado de
bicarbonato de sodio a 0,90 g. por litro. Con esta leche
se prepara una suspensidn de chocolate al 2,5% de acuerdo
al método descripto anteriormente. ¥n tubos de centrifuga
de 15 ml. se miden cantidades de ficocoloides o sus sales
para obtener concentraciones desde 0,06 hasta 0,10, el con
tenido de cada tubo se completa con agua destilada hasta

2 ml. se agitau adicionando luego 8 ml. de la suspensibn
de chococlate en lechs, se wejé reposur durante dos horas,
comwgardrdose cada tuwho con un tuLo t.stigo que contenia

3 wl. de suspensibn je chocolale en leche y dos ml. de agua

dessiladae

Ducrzante 2l tiempo de observacién se vefa clara
mente que micntras yue en le uwuestra gue contenia solamen
te suspensibén de chocolate en leche la sedimentacién del
chocolate era cusi irstantanes, en lous gue contenfa ficocow-
loide o sus salcsg ¢l czbo Jde 2 bhoras no se observaba sedi-
nentacibn del cuocelato. rrocedibse lucgo a centrifugar
toda la scric de tubos durante 5 minutos a 2500 r.p.m.

£n el presente trabujo se usbd paras deterwinar
el poder de suspenssdn ue Los (iseliwws productos el néto-
Go de Lorcal con la woiliicneidn de la centrifugacidn.

La leche iué adyuirida en ¢l comercio 1o wismo

que el chocolate aumurgo se delerwiné la acidez de la leche,
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midiéndose 50 ml. de la misma y tituldndola con NROH 0,10K
usédndose fenolftalefna como indicador.

Una vea determinada la acidez esta se redujo

a 1,1 g. de 4cido 14otico por litro, por agrsgado de la
correspondierto cantidad de bicarbonato de sodio, La sus=
pensifn de cacao on leche fué preparade couwo se explicé
anteriormente. Se usaron los distintos productos preparas=
dos geglin se describif en un capftulo anterior. 3e prapa=
raron con estos soluciorncs al 0,5 gque se diluyeron luego
a la concentracidn necosuria puld vdtener concentruciones
de 0,06 haata 2,10, Tl presente cusldro indica la cuncentra=-
eién total exprosada en ;ru.os ie cxtracto por cada 100 ml.

de muestra.

Suspen-
o sibn
choccla | Ficocoloide | Agua Concentracién
te nml. ml. nl.
1 8 1,2 0,8 0,06
2 8 1,4 0,6 0,07
3 8 1,6 0,4 0,08
4 8 1,8 0,2 0,09
Blan1o 8 - 2,0 -

Las fotosraffng adjuntas dcuuestran los resultados obteni=-

dos con louw uistintos productose
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Medida del poder de suspensifn del chocolate en leche del

ficocoloide de la Iridea cordata.

’

a) Extraida con una solucibén de CliNa 0,2%.
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Extrafda con una solucién de dcido acético 0,2%.
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¢) Extrafda con una solucidn de dcido acético 0,2% y neu-

tralizada con una solucidén de CO,Na,
<~
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CAPITULO VI

Determirncibdn le cerizas

Se pesd 1 gramo de los distintos productos obe
tenidos. Se colocéd un crisol de porcelana y se carboniub a
baja temperatura porcue el meterisl aumenta nucho de tana-
fio y se corre el riecsgo de perderlo. Una vez completada es
ta etapa se llevd a la mufla a una temperatura entre (550
600°). Después de una hora aproximadamente se saca de la
mufla y se haredecc com wnne D%as de agaa. Luego de ca-
lentarlae saaverente, sc¢ llaven nusvaxznsata a la mufla hasta
corstoncia de —eso. Se deben oblarer cenizas mds o menos
-blaincas. Si estdo no 3ucedierz, ve vuaelve a repetir el hu=

medecimiento con unes gotas d2 ajuz.

Anilisis de las cenizasgt Se disolvieron on ClH 1s 5 y se

llevaron a volumen en un masriz de 250 wle. Se determind
. . . . . * .
el porcentaje ue las cvenizag, el porcentaje de Na , Kf y
+ - = ' .
ca** gobre ceiizas se destermind por wedio del foitdueiro

de llame (Crudo Caamaiio).

[1/eenes
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iroduc o 7% de g% Na’ |g.% K* |g. 7 Catt
Exiraide |Zeutra~ fcuni |s/eeni |s/ceni |eobre
lizado Z2Se zaa zas cenlzas
Cliw -~ 21,63 | 22,2 |10,7 644
dc.acédtico —_ 15,60 | 18,3 TeT 846
Ac.acético 003Na2 21,84 | 26,6 2,3 6ed
dce.acético u‘u3K2 30,2 4,2 26,5 8,2
bdeceacétace hid ,OiL 11,15 | 16,1 (P 8,8
dce.ucbtico Ua(uu)2 17,94 Gyl 3.9 23,6

L
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Deseripcién del fotémetro de llama (Crudo Caamafio)

Las determinaciones de sodio, wotasio y calcio
en cenizas se hicieron con el ifotémetro de llama ds los la-

boratorios Crudo Caamafio y Cia.

A continuacién se hace una descripcibn de las
distintas partes que coupoaen este avarato. Con 81 se pue-

den determsinar 1los cationes godio, potasio, calcio y bario.

Su circuito electrdénico, simplificado al mdximo
consta de un amplisicauor de una sdla vdlvula (doble triodo),
cuya priwclu seceibn travaja couwo amplificadora fotométrica

¥y la gegunda Cowo Cowpeasuaudra en ¢ircuito puentes

Lo otra védlvula exigtente cuuple funciones de

rectilicacidn.

Las coxriontes fatoblectricas estdn suministra-
das por dos foto tubos al alto vaclo, de caracteristicas
cownigLauente dirasrentes antre si, una de las eédlulas foto=
eLéctricas debecta rangos de ondas destie 6200 Z hasta
131000 X (intrarojo) ; le otra detocta dende 6000 X hasta

o . .
3000 A (ultraviolela).

Le. selececidn de ios cetiones alcalinos sodio y
polasio, e uace por siwoic ucvimier.to de una perilla con-
irol, sin necesidas de cabiar Filtrecs y »ara log alcalinos
térreos, calcic y bario se c¢s.oiar los filiros y la sclec=-

0idn se consisue vor la misna cerilla.
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Sistema de llama. Se ha buscado evitar posibles explosiones

de la mezecla aire y gas, que aungue no peligrosas, pueden
producir desperfectos en los aparatos. El gas se combina

en 2l mechero, con aire atmosférico a presién normal, en
la misma forma que los mecheros comunes de laboratorios. la
nebulizacién de la solucidn a analizar, es adicionsda tam-
bién a presidn normal y por medio de una cdmara de combina-
oién se suma a la corriente de gas y aire, coloriando la
llama. Otro detalle es el encendido eléctrico, que evita

desmontar partc del aparato.

Sistema netulizador. £l slatema nebulizador o atomizador

consta de una ampolla con un inyector de aire y un tubo co
lector de muestra de acero inoxidable de 0,42 mm. de didme-
tro, colocados a 90° delants de un interceptor entre 0,6 y
0,8 atmbésferas.Colocando la cubeta con el testigo o la mues
tre, sobre la platine del ¢levador, se acciona sobre la pa~
lanca de éste sobre el operador, gquedando la cubeta en posi
oidn pare gue el 1ijuidn scn 2hsorbido oor el tubo de acero.
Esfo, A su vez euhd montado sobre una pieza metdlica rosca~
da o lu ampolls gue facilita su regulacién, asi{ couo su des~
monte pura cve.ituwles liupiesas paro lu del atombgador y de
tods ol sigbean ue consigue nebulizundo agua bidestilada
20-30 cc. de vez eu cuando. Ikstve disefio de nebulizador es

de auto limnieuza, porgue el paso Jdc w. testigo a otro puede
hacerse in fasaje grevio de ague debido a gque es pequeiifgie
ma la suverficie de cuntacto con ol 1{yvuido, lo cual evita

contawinaciones. 3Su sistema de «i¥én peruite um drenaje aue
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tomdtico, manteniéndo le presién constante dentro de la

amnolla.

Gas. Los fotdmetros se preparan para gas de canalizacibn
¥y supergas carbiando unicar.entc el didmetro del pasaje

de gas al niecnero.

Aire. Puede ocwplearss cualguier compresor de los aptos
para nebulizaciones gue suministren aire hasta una atmbs-
fera ie presidn y un caudul de 15/1C litros por minutoc,
asi cowo tubo: re o.rc cowprinido si se prefiere. in este
caso, debe cortorse con un wanduciro diferencial. El ing
trumento lleva un manbuetro caiibruio er: déciwo .de atmbs—
fera y libras, ¥ aebe ternersa cuidaio de que las medidas

v los -roblemas senn hechos a la nisma

<

Ae 1ng te~tigos

presién.

Llama. La llama es de pejuefia altnra y se regula exclu-
sivamente con 1la llave de entrada de ¢ase. Una ventana en
el protector del tubo chimenea peraite la apreciacién del
color ue 1 1lluma, su altura, fluctuacidn, etc. Destaca=-
mos la importancia de l4 visién de la llama, como parte
del andiisis cuw litativo, ue la prdctica aconscja, pues
por ejeuplo, la presencin de caticnes interferentes es
ripidawents ovservaua, «dndose el ¢aso Ge apreciar peque-
rifs1nas caniidades de sodio, vovasic, bario, calcio,cte.
en aguas asareatene.t: purisians, incorporadas en su mayor

parte por Loy reeipientcy yus la conticnen.
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Filtrog. El aparato va munido de cuatro filtross para
sodio, potasio, calcio y bario. Log filtros para sodio

y potasio son para lecturas directas, el del calcio y

del bario para lecturas indirectas (calcio extraido por
precipitacién y el bario reducido por sulfatos) de acuerdo
a las técnicas correspondientes. e pueden suministrar o=

tros filtros para litio, estroncio, etc.

Instrucciones para su manejo

1) Conéctese a las fuentics de gas, aire y electricidad.

2) réngase la ilave gencral cua posicrLbén "si".

3) Abrase la Llave de a3 (hasva la wdtad y‘oprimase ol
bpodbdn wmarcaio "euncendido". Una resistencia de platino
wl costudo el wmechero se poidrd incandescente pren—
diendo el gase.

4) nogllese lu Liave uei gzs hasta que la llama llegue
aproximadamente hasta 1la cltura de la ventana.

5) Conéctese el compresor y reglilese ia presidn a 0,6
atindsieras.

6) Coldgzuese el filtro correspondients en la abertura
wmarcada igual que el fiitro.

/) a) eon la perilla selectora de cationes elijase el

que se va a analizar.

L) girase lu perilla warcaua "Sensivbilidad" hacia el
méxiuo rotada toda hacia la derecha (sentido de
1as agujus del reloj).

¢) corlyuese ca el cievador una cuveta con agua bi-

destilicdize
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d) nebulfcese y ajlistece el cerp del aparato por medio

de las perillas de macro y micro ajuste.

8) Conseguido este ajuste sustitufase el agua por la solu=

cibén y procédase como se indica en las técnicas.

Preparacién de soluciones testigo

En el manual de procedimientos, de donde se
ha extractado la presenic descripcibn del aparato, se dan
t4onicas para la deteruinacién de sodio, potasio, calcio
¥y sulfatos en suero y dewds liyuidvs orgzdnicos dado que
el aparato es usado principalmente en anilisis ciinicos.
En el prasente tracajo se hau usauo las soluciones testi-
&0 preparauos para val objeto, lLlevando las soluciones
problema a la dilucidn adecuaia pura quc dieran lecguras
en la escala ded aparato en punios de la uisms donde haya
mayor sendgibilidad. Couic lus cenizas 4de los distintos fi-
cocoloiue3 estaban en solucién ciorhicrica se prepararon
tostiso de la risna concertracibén que la indicada en la
téerica, vero en solucidu clorhidrica. Se usé también co-
mo blanco una solucién de ClH 135. Todo esto se hizo de
acuerlo con las indicaciones del manuel oara eviter cual-
quier veracién en la lectura, que pudiera resultar de la
presencia del &cido. Posteriormentc se vid gque la solucidn
clorhidrica »odais daflar el aparato y dado la gran canti-
dad de deteruinaciones u efectuarse, sc¢ procedid a neuira
lizarse las soluciones con el dlcali conveniente en cada
¢as0, & Lin ue evivar luteurlercnciad. uwuego m8 citard en-ca

da caso particular el &lcali usado.
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Preparacifn de soluciones tastigo de sodio:s Se preparz

primeramente una solucibu madrs que contenga 300 mg. por
ciento. Para ello se pesan 7,625 gr. de ClNe pro-anilisis
bien seco y 3o lleva a 1000 con agua destilada. Laego para
usarla cowo testigo sc diluye 1 ml. de la solucién madre

a 400 con agun bidestiladae.

Preparacién de soluciones testizos de potasio: Para prepa~

rar una solucidén madre gue contsenga 20 mg. de K por ciento
se pesan 0,381 gr. de ClK pro-andlisis bien seco y se lle=-
va a 1000 con agua bidestiladae.

Parn usar comn testiso debe diluirse 1 ml. de

la 7olucidn madre a 29 n . con agua bidestilada.

Prevarucidn de solucidn e teusti, 0 de calcios Se pesan

04277 gre de Tl,Ca pro-andlisis bien seco, y se lleva a

2
100U wle. con agua pidestilada.

Surerenciag nars la pranaoracidn de acluciones testigos

Para evitar la posible intzcrferencia de unos
cationes 3obre otros em la euirsibn espectral, se sugieren
la nreparacién ae lu solucidn tesivigzo Unica para le inves—
tigacibn de sodio, notasio y calcio en las mismas cantida=
des de C1lX, ClNa y 0120a gque indicadas anteriormente para

oada solucidn aislada.

Determinacidn ue potasio
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Procedimientos Una vez oonectado el fotdme-
tro y ejustado el ges y la presién de aire, se espera unos
dos wirutos para peraltir le estabilizacibdn del amplifi-
cador y colocada la perilla en le posicibn "K" y el fil-
tro de potasio en su lugar correspondiente se ajusta el
cero con agua bidestilada. Se coloca le ocuceta con el teg
tigo de potasio, ajustando la dezileccidn de la aguja a
50 de la escala, por medio de la perilla "Sensibilidad".
Obtenida 1a lectura, se cambiac el tesgtijyo por lu cubeta
"problema" y la leoctura correspondisnte gserd proporcional

al contenido de potasio del testigo.

Lo sclucid: sobluus se diluy§ de la si uiene
Be wEnera: Prioaere e teatilJicd cow hidréxido de amonio
¥ luegu sc llevé a volduen (e 1odo . ae di8 ana solucidn
1:20. Como la solucién testi;o 28 1320 la £érmula e aplie

20~

Lectur. del desconocido. 20
(Lectura dal testigo. 50)

=m.g75deK

Bste vosultade referiins & 02 ml. de ~eclueidn, se refiere
luego a 250 anl. y a 109 . de mueatra de cernigas, expro=
gidndosc el resul.ado fical en g de e tién K por 100 g de

canizase

Determrinacidn de sodio

Procediwmientos Yreparado cl instrweento como

ge indicé§ para el métodv anterior y colocados, la periila

en posicidn “Na" y el filtro de s0dio cn el lugar COrrsd
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pondisnte, llevar el aparato a cero con agua bidestilada,
Colocar el testigo de sodio y ajustiar la aguja en 5C de
la escala. Sustituir el testigo por el problema y efec-

tuar la lectura.

Lz solucién problema fué neutralizada con hi=-
dr6xido de amonio igual que para la determinacién de pota=
sio y luego se llevd a voldmen en la misma forma (1320j.
Como la solucidn testigo de sodio, se habia diluido 13400
¥y la solucién madre contenia 300 mg. de sodio por ciento,
la concentracibn de esta solucién es de 0,75 mg#% de iNa ml
de solucién. Luego se zplicd la siguiente férmulas

O,75. Lectura del desconocido
50, Lectura del testigo

= mg de Na % ml de
solucién.

Bste resultado se multiplicd gor 20, diluocién de la mues—
tra y se refirid lucgo a 25C ml. de solucién y a 100 g

de cenizas igual cue er. el casc anterior.

Determinacién de calcio

rrocedimientos sisve welida o e hace directa=

sente, oo nesesirio Jirceigitar el caleto de los Lfiquidos
a4 analizar, por medio de oxaluito Jle amorio-dcido oxdlico,

pues estus sales no interiiercn en la llama.

El calciv es preciyitado con una mezecla de 4ei-
do oxdlico--oxalaso de amcnio que ticne un ph tal que actda
coro butfer, evitanuo si hay ¢y en la uwuestra, la precipi-

tacibn del mismo.
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La uwezcla se centrifuga, el li{quido sobrena-
dante se desecha y el precipitado es entonces disuelto
en dcido percldérico suficientemente concentrado para di=-

solverlo, pero no tanto que haga bajar las lecturas del

calcio.

Esta solucién se usa entonces para nebulizar-
la en el fotdémetro de llama. -
Reactivos

Oxalato de amonio-écido oxdlico ph 5
3e prepara con 10 ml. de dcido oxdlico molar 0,1 y 190 ml.
con agua bidestilada.

Acido perelérico aproximadamente 0,005 N
3¢ prepara con 0,63 ml. de &cido perclérico al 60% lleva-
do a 100 ml. con agua bidestilada.

PROcedimiento

3e pipctean 4 ml. de muestrz en un tubo de
centrifu-n - o2 a~raan 6 2l. de la wmezcla oxalato de amo-
aio=dcido oxdlico. El cortenido se u.zcla bien y se deja
rei,uiti H0 winubtos. Al wiswo liempo sc »prepara el testigo
sratandio 4 ml. de la soluacién de cloruro de calcio {con-
teniendo 10 ug de Cu por ) con 6 ml. de la solucién pre-
cipitante. Los tubos son centrifuvgados 10 minutos a una
velocidad de sor 1o nenos 2500 rpm. 5L ifquido sobrenadan—

te se docanta v el tubo se esicurre soore papel de filtro.
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Se aconseja agregar 4 ml. de la solucién pre-
cipitantc, mezclar y volver a centrifuzar durante 10 minue
tos y escurrir a efectos de eliminar la mayor cantidad po
sible de sodio presente. Agregar 2 ml. de dcido percléri-
co 0,05 N.

Cerrar los tubos con tapén de goma, calentar
suavexente y sgcudir vigorosamente durante 10 segundos. Ll
contenido del testigo y el del problemm se transfiere a
doga cubetas del aparato. Una tercera se llena con agus bi-
destiladae. 21 fotémetro de llamu se lleva a coro con el
fiitro pars calcio, que puede ser el miswo gue el ewmwpieado
para sodio, y con la solucién testigo se lleva a 50 LN LA
escala. e coloca la solucidén problema y se toma nota de
la lectura owtenida. La solucién probi:me se prepgard ie
la siguicente meneras e neutralizb previamente con HOK al
407% y se llevé a volwnen de modo yue guedara una dilucidn

1:12,5. Se sometid§ luego a la téenica indicada anteriormente.

Para el cdlculo se usd la siguiente férmulas

Lectura del desconociuoe. 10
(concentracibr. del testigo) = mg % ml de Ca

Lectura del teutigo. 50

el resultado sc multiplicé por el factor de dilucién 2,5
y se refir.id luego a 250 ml. de solucién y a 100 gramos

de cenigzas, cowo para la determinacidén de sodio y potasio.

Notas ¥n el presente travejoc se utilizd el filtro especial
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para calcip su uso es deblido o yue se obgservé que en las
muestras de cenizas investigadas habia suficiente scdio
como para interferir épticamente, como sucederia si se
utiliza el filtro anterior. Ademds al usar éste filtro
se cvite el lavado del calcio preciplitado que se realiza
para eliminar el sodio presente, que podria provocar una
pérdida mecdnica del precipitado al efectuar el escurri-
miento del 1fquido después de centrifugar.
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a) inszajyos de pselificucién

Se preoard unu solucidbn al 2% con cada uno de

Joz productus obtenidos. No gelifican.

b) IEnsayos ae .h v viscosidad

1) Se prearé una solucién =1 1,5% del producto
extrafdo con Clia, se llevd con agua y Scido ac8tico al 1.

Se determind ph ; viscosidad.

Irido ) Acido @0, Visco-

fici- |acéiico | Agua | Lewp. esc. |Densidad | sidad

Dae | 10% ml. wl. | ©C sh |seg. g/em3. ep.

l/oml.

20 - 10,0 | 20 |7,3 |44,7 | 1,0218 |270,52
2) =» oA wna golucibn ol 1,5% de iridofi-

¢ina, extrafia con deido zcltize ; aculbonlizado con una
sslocid. e coju% 2l 10%, se 1levd 21 1% con ague, se de—

tuewndnd oh y viscosidad,

Tempe. Tiempo de
0g ph cucurre en densidad viscosidad
Se3Ie g/em3. CDe
2‘.) lo,b 6’4 1,0018 7’42

Fu neatralizé cun Jeido wodiicog ul 19, y se determind visc.
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CONCLUJSIONSES

1) Se ha estuii=d0 vn nuevo vrocedimiento vara la obten-

2)

3)

4)

5)

cidén de "sales" del ficocoloide de lu lridea courdata.

Los andlisis de cationes de las cenizas, revelan que
hay un reeupluss efectivo del sodio por el catién uti-
lizadoe.

Los wo ductos resultantes tienen menor viscosidad que
los obtenidos por el método de extraccién con ClNa
2%0.

¥llo no puede atribuirse al rcemplazo de los cationes,
aungue sc rnoia cin cmbargo una influencia debida a la

naturaleza de los wismos.

Bs evidontle gue luy unu desraturalizacién del ficoco-
loide proiucida por el cualenvanicento en presencls de
dcido acéticu, lo cuai ocurre a to-oeratura inferior,
gue cuando lrn cxiraccid. se siecidc con solucibn de

Clila al 2000

Los ensayos sobre poder de suspensidn de cacao en le-
che, parecen confirmar estos procunciones, ya que COli-
parativamente al productc obtenido con ClNa, todas las

"sales" tienen un poder de suspensgién muy bajo o nuloe
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UNIVERSIDAD NACIONAL DE BUENOS AIRES
FACULTAD DE CISNCIAS EXACTAS Y NATURALES

Resumen de tesis: presentado pors DORA TERISA BLUDAU, para op-

tar al t{tulo de Doctora en Ciencias Quimicas.
T ema : "BEstudio de un nuevo método de obtencidén de
derivados del ficocoloide de la Iridea corda-

ta".

Introduccidns

Los resultados realizados por Torcat, quien estu-
dibé el reemplazo de cationes en el ficocoloide de la Iridea
cordata y las caracteristicas de los productos obtenidos; y ob
servaciones realizadas sobre la influencia en la viscosidad de
las soluciones de iridoficina, de pequefias cantidades de &ci-
dos, irpulsaron la idea de modificar el método de extraccién

de este producto y el de obtencién de sus “sales".

CAPITULO I

Descripecidn del dga utilizada

La Iridea cordata es una Rnodophiceae (alga roja)
abundante en nuestro litoral patagbnico gue crece adherida a
las rocas mediante un péddnculo corto, gque sostiene una hoja
de bordes ondulados y de color rojo intenso a menudo con gra-

nulaciones en relieve en tono mids oscuro.

létodos descriptos en la literatura

Consta de una descripcidén de los métodos de extrac-

cibén hallados en la literatura hasta el presente y especialmente

42./#07:/7 N 1007
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el método de extraccibdn del ficocoloide de la Iridea Cordata
puesto a punto por Steinitz; que usd como medio de extraccidn
Clla al 2%.

CAPITULO II

Descripcibdn del ficocoloide de la Iridea cordata

De las determinaciones efectuadas se deduce gue
se trata de un sulfato etéreo de un polfmero de la galactosa

parcialmente salificado con sodio y potasio.

CAPITULO III

Parte exverimental

Influencia de la concentracidn de 4cido acético
y 4cido sulfdirico sobre la viscosidad de las soluciones de
iridoficina: Se efectud una extracciédn del ficocoloide de la
Iridea cordata con ClNa al 0,2%, siguiendo la técnica de
Steinitz, el producto obtenido se dejé durante 48 horas en
un desecador con anhidrido fosfbérico porgue es muy higroscé-
pico.

Se prepard una solucibn de iridoficina al 1% y se
la tratd con concentraciones variables de &cido acédtico y 4ci-
do sulfirico. 3e determiné la densidad y viscosidad de cada
una de las soluciones obtenidas. Se observd que la viscosidad

disminuye a medida gue la concentracién de los 4cidos aumenta.

Como resultado de estos ensayos se adoptd como
nuevo médio de extraccién el Acido acético al 0,2i5; se deseché

el uso del 4cido sulfdrico por el peligro de la hidrdélisis.
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étodo de extraccibn del ficocoloide y obtencidn de sus "sales"

Las hojas del alga se cortaron en pequefios trozos,
gse realizb la extraccién con 4cido acético al 0,2%, a 70° du-
rante una hora con agitacibén continua. Se filtrd, el extracto

obtenido se neutralizé con ayuda del potenciédmetro.

Z1 extracto se concentr§ a Bafio Marfa, se preci-
pité luego con dos veces y media su voldmen con alcohol iso-

propilico. =1 producto obtenido se secd a estufa de 559,

Se realizaron cinco extracciones con 4cido acédti-
co al 0,2¢%.
La primera mxtraccidén no se neutralizb.
La segunda extraccidén se neutralizé con una solucién de

CO3Na2 al 10%

La tercera extraccién se neutralizé con una solucién de

CO3K2 al 10%

La cuarta extraccién se neutralizé con una solucidn de
NH4 OH al 20%
La guinta extraccién se neutralizd con una solucidbn de

Ca (OH)2 saturada

CAPITULO IV

Determinaciones de densidades y viscosidades.

Estas detzrminaciones se hicieron sobre solucio-
nes al 1% de iridoficina previamente secada en desecador du-

rante 48 horas con anhidrido fosférico.

La densidad se determind por el método del pigné-

metro y las viscosidades con dos viscosimetros de Ostwald de
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distinto calibre, calibrados con una solucidn acuosa de sa-

carosa al 60 (Zn peso) a las temueraturas de 15T y 20°C.

Se soneticzron a estas determinaciones al produc-
to extraido con CllNa al 0,2, y a los productos extraidos con

4cido acético al 0,2%.
Se couprobd .ue las densidades y viscosidades

son menores gue el producto obtenido por extraccidn con
ClNa al 0,2,

Producto Temp, | TLempo de Densldad | Viscosidad

Extrafdo neutralizado | 8C | escurrimiento

sege g/cmj cp
ClNa _— 20 55,8 1,0026 64,8
4cido acético -— 20 1,8 1,0021 2,0
dcido acético | COgNap 20 12,8 1,0022 1,8
dcido acético CO3Ky 20 5,86 1,0018 6,8
dcido acético | NH,OH 20 15,8 1,0024 18,3
dcido acético | Ca(OH)» 20 14,6 1,0025 16,9

CAPITULO V

Poder de susoensibn: Se define como el grado hasta el cual una

nuestra de un material a una concentracidn dada impide la se-

dimentaciébn.

En el presente trabvajo se estudid el poder de sus-

pensibn del oxalato de calcio por medio del ficocoloide obte-
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nido por extraccién con &cido acético y neutralizado con car-
bonato de sodio, a partir de la concentracibén 0,02 hasta
0,10 por ciento. Como se obtuvo resultados dispares se des-

cartd este método.

lledida del poder de suspensién del chocolate en leche

Se refiere a los miligramos de extracto seco de
ficocoloide o sus sales requeridos para mantener en suspen—
sibén una cantidad definida de chocolate en una cantidada dada
de leche. Se realizd el estudio sobre concentraciones de
0,06 hasta 0,10/5 de cada uno de los productos obtenidos,que
comparado con el extrafdo con ClNa, todas las "sales" presen-

tan un poder de suspensidn bajo o nulo.

Los resultados se pueden ovservar mediante las

fotografias que acomparia el presente trabajo.

CAPITULO VI

Se determind el vorcentaje de cenizas de los pro
ductos obtenidos; luego se procedib al andlisis de estas ce-
nizas, para ello se determiné el porcentaje de los cationes

sodio, potasio y calcio sobre cenizase.

Estas se realizaron con el fotémetro de llama de lo:

laboratorios Crudo Caamafio y Cia.

En el presente trabajo se hace una descrivcién de-
tallada del aparato, modo de usarlo, preparacién de las solu-
ciones testigos que fueron especialmente adaptados a este tra

bajo debido que el aparato es usado principalmente en andli-



sis clinicos.

De este andlisis se reveld que hay un reemplazo

efectivo del sodio por el catibdn utilizado.

g% Na? % KT % Catt
% de sobre sobre sobre

Bxtraida Neutralizade | cenizas | cenizas cenizas cenizas
ClNa — 21,63 22,2 10,7 6,4
e .acético -— 15,60 18,3 7,7 8,6
fc.acético COsNay 21,84 26,6 2,3 654
dc. acético CO3K, 30,2 Ly2 26,5 8,2
dc.acético NH, OH 1,15 16,1 6,3 8,8
4c.a0ético Ca(OH), 17,94 8,8 3,9 23,6

Ensayos de ;celificacién

Se prepard una solucidn al 2% con cada uno de los

productos, dando resultado negativo.

Conclusiones

1) Se he estudiado un nuevo procedimiento para la obtencién

de "sales" del ficocoloide de la Iridea cordgtae.

2) Los anilisis de cationes de las ccnizas, revelan que nay

un reemplazo efectivo del sodio por el catibdn utilizado.

3) Los productos resultantes tienen menor viscosidad gue los

obtenidos por el método de extraccidn con ClNa a 1 0,2%.




7.

Ello no puede atribuirse al reemplazo de los cationes,
aunque se nota sin embargo una influencia debida a la na-

turaleza de los mismos.

4) Es evidente que hay una desnaturalizacibén del ficocoloide
producida por el calentamiento en presencia de 4cido acé-
tico, lo cual ocurre a temperatura inferior que cuando la

extraccibén se efectlia con solucidén de ClNa al 0,2%.

5) Los ensayos sobre poder de suspensibén de cacao en leche,
confirman estas presunciones, ya que comparativamente al
producto obtenido con ClNa, todas las "sales" tienen un

poder de suspensién muy bajo o nulo.

Bibliografia.

Indicee.
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