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Tres métodos han adguirido en 1a actualidad un uso gene-—

)

L

o
¢
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T - - . 6
ral en la se»naracion de esnecies quimicas ( ), ellos son:

a) <Ca=bio idnico

h) Extraccidn con solventes, y

¢) Cronategratia
Camhio Idnico:
La caracteristica n»nrincinal de este proceso es gue las -
reacciones son reversibles, estando gobernado el equili-
hrio nor la concentracidn en el liguido y también gue -
los s681lidos no se desintegran nor el intercambioc releti-
do.
Extraccidn con Sclventes:
Esta técnica se ha extendido awmpliamente en la indastria

y en 1a investigaciin; se 12sa en el desplazaiento de -

solutos des¢ ages acuesas a otras no acuosas y vicever

sa, afin de efectuar una senaracidn o purificacidn de -

sustan~ias.

£

Cromatograf{a:

iIna rmificoeid seria la ocromatosrafis enart 1a -
dna rafliricncion Seria 14 cromarggralia e retarto, ia
cual se hasa en vorincipios andlogos a los gue rigen la -

extraccifn con solventes, nero en este caso un solvente-

ner. ancece eéstacionario en contacto ceon el absorhente de-
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ia enlumna, mientras que el otro desciende. La fase mo-
vil arrastra al soluto 2 velocidades gqgue depnenden de sus
¢oeficientes de renarto relativos,

3

La Croaatograftia de adsorcidén, constituye otro tipo de -
sesaracidn cromatogriAfica; en la téonica mds antigra - -

se utilizab2 una columnn rellena de aldnina, carsonato -

aagnésico, o “¢ otros sdlidos nlancos insolubies, a tra-

ia =
S
solven-

. 7 =
ucion e

. - ’
rna sustancia cue sea adsornaida u2s rtensanente aque el-
nroducto a senarar.
iy 3 - 3 = ey e, ; ot ] < s - a2 T &5 v
Suando se 12 consegunids se9garar suficientemente las LDon-
das de 1los diferentes componentes, se saca el relleno de

1a columna

&
9}
¢
Q
[}
4
et
4]
T
b
[}

>
2]
()
-
o]
]
)
{05]
fad
=
Q
>
=
=+
=
2
]
Q@
W
J
0|

ie otra, y se recogen individualuente en la parte infe -

rior de la columna,

Cromatogratia sobre llesinas de Intercaibio Idniceo:

La cromategraiia sobre resinas de intercambio idnico, —-

(2)

comnarativanente es de recicnte origen. rFarcialmente de

“
&)
o
=

Hido a 1a poca nroduccidn comercial de las resinas con -

las caracteristicas Hronias de este uso.

Las resinas idénic2s son policneros de alto neso noleculnr

¥ . v e Fall | - | ¥ =
a una solucion éel producto a se

no



conteniendo grunos idnicos como w»arte integral e su

tructuara. La poreidn polindériecn de la resina es pgenc

mente muy rica en enlaces cruzades, nor tanto, 1la solu -

bilidad de su estructura se pucde considerar descrec

able.

Las signientes reglas fijan 1a eleeccidn de deterinada -

resina:

2) vehe ser noco soluble

h) Permitir una 4ifusidén de iones a través de su

tructura &z una velocidad adantable,

¢) Contcner un minerc suficiente de grupnos idnicos -

intercahiabics,

L

d) Su estrnectura debe ser guizicamente estable,

mapera gue n

O

e) En estado 7ilatado debe ser ndis densa que el a

gua(7)

sufra degrafacidn durante su uso,

lesinas Acidas y hdsicas, fucrtes o déhiles, son ahora -
cbtenibles, 2lzunzs de ellas tenicendo solamente un t

de grupo abhsorhente, Su anlicacidn cronatogrdfica or

porciona una técnica nara separar el componente soluto -

de una solucién adsorhiédndolo en un =edio adecuado,
2 . —— 3 - . Z inl e, i - — (13) i
resina) ; luego desnlazfndolo sucesivamente " a

v

lucidén contenicndo la mezcla e soluto es agregada a

resina en una columna vertieazl vy una vez que los elemen-—

tos son adsordides nor la resina, la senaracidn pued

ser acomnafiada nor cualquiera de los métodos siguien
Degniazanicnto

Tlucidn
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Jesnlazaniento, -

do nara aislar cantidades relativamente grandes de
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un solutc en oarticular; por eiemnio, el ais
1as tierras raras. Si se hace nasar una mezcelia de iones

el-

da

frt

lantdnidos o trzvés de una resina en su forma 4

(

y
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p
H-
(@)

b)
)]

6rden de adsorcidn sigue 2l de los nidmeros at

o

y 1ia

afinidad para 1a regina decrece con el radio del idn hi-
dratado.
Elucidn:
En este caso 1o forma idnica de 1a resina es la misma -
que la del idén en ¢l eluyente, y éste, sicmpre tiene una

. . 7 . i - . N n
selectividad mas pequefia que la de los iones del soluto,.

o+

0 r'e . C = . - s .
Deta técnica ha encontrado uso en senaraciones analiti -

Andlisis Frental:

consiste en el centinuc vasc de 1la 1meczela de sciutos

)
1

través de la rezina; dste procedimiento puede involucrar
desnlazamiento o =lucibn, y a veces, =2mbos; es usado gene

1

H
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nte en la remocidn de constituyentes no descables —

—
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andamiente de aguas); vy para hacer investigacicnes -
preliminares en una mezcla de¢ solutos desconocidos,

La técnica usnda en cromatografia de intercamhio idnieco-

@
1%

. ; Elr ——
llamada "Cromatozgrama Liquide", 1o caal significs

ae

(T ]

el eluyente nroveniente de la coliumna es investigado ya-

sea en nequefiag porciones o analizando continuamente pro



niedades fisico-guimicas relacionadas a 1la concentracién
del idén en el cluvente (9 ). Una observacidn dirccta de-

zonas e¢oloreadas scbre 1la cclumna ¢s nosible solo en ca-

1._J
o

sos especiales., Osciladores de alta frecuencia nueden -
localizar zonas incolorns; o cuando el trabajo se rela -
ciona a iones radiozctivos, &stos pueden reconccerse di-

rectamente por medio de detectores radioactivoes.

Je acuerdo a 1a terninclogia adoptadn, cromatografia de-

intercambio idnico implica una senaracidn mutua de iones

intercamnbiables; la cual se basa en el diferente noder -
orhente de la resina gohre cada uno de los elementos-

a separar.

Para prondsites analiticos, el método mis imnortante es-—

el de "elucidn", Cuando icnes con hastante diferencia -
en potencial de intercambhio e¢std4n invelucrados, ei v»ro -
cedimiento puede ser simplificado a una elucidn y adsor-—

n selectiva,

[N
O~

C

La elucidn selectiva implica cluir uno de los iones ba -
Jjo condiciones e¢n las cuales los otros iones son roteni-
dos muy fuertemente por la resina; por tanto, su movimien
to hacia el fondo de 12 columna puacde ser considerado
desoreciable, In este sistema es nermisible trabajar -
con columnas relativazente cortas con gran carga y resul
ta innecesario dividir el cluyente en un gran niinere de-
(9).
?

fracciones, o analizarlas continuanente

mé A 4 oo Pt T3 T = 1 o - neniaog n ooa An
metodo se faciiita si 1as esnecies a ser senaradzs dan ~



zonas coloreadas en la colupmna,

Dehe enfatizarse que aungue la elucidn selectiva es apli-
cable en algunos casos, existen ciertas limitaciones., Pcr
ejemplo, si se usa demasiado eluyente, otros iones en 2 -

dicidén al deseado, sald

condiciones de trabajo se modificardn al tipo de resinn,

La adsorcidn sclectiva se aplieard si solo dos esnecies -
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interesa semarar, o si se
te en la solucidn en dos grunocs., Un nrerequisito es gue-
una de las especies o0 vn gruno puceda ser transieride 2 un

able-

=

estado no adsorbido; por ejemplo, en un complejo est

el cual no es retenido en ia columna,

En sepnaraciones cfe ésta clase, es deseable usar una re

O]

1-—=
L

o

]

na de dcido sulfdnice en forna de sus sales de ancnic ¢ -

sodio, en lugar de la forma dcida nara prevenir una gran-

’)

a

e
03]

caida en el p'I durante ¢l procesc de adsorcidn,

Las resinas anidnicas se adantan al proceso de adsorcidn-

U

naraciocnes imnertantes de metales -

selectiva; algunas se

(5]
o+

se hasan en estc pripncinio; un ejemplo tipico es 1la sena-
racién de hisrrc y aluminio en un2 seclucidn de Acido -
clorhidricn, los complejos anidnicos de hierro son retc -

nidos firmenente per 12 columna, micentras qgue ¢l 2lumi -

1 ef

Joad

nioc - pnasa en « ncnte,

(e¥}

Las variables que determinan la separaecién en la elucidn-

se clasifican en dos grunos:

(®)]



a) Factores, que determinan la separacidn en cquili-
brio; ejennlo, el equilibrio de intercam=bio idni-
co en sistenas hatch.

g
o o " = = » R ) .
b) Factores que afectan la cficiencia de 1a colnqna( /

Como se ha dicho, la eleccidn de la resina denende de -
su canacidad adsorbente y su funcionamiento ncr aedio -
de un s6lo tipo ¢ mccanismo de adsorcidn en los casos -
donde el solutec ticnde a ser retenido en la resina por-

una coribinacidn de enlacecs y fucrzas de Van der Waals.

La resina seleccionada naras el uso debera ser afectada-—

lo minimo, por dicha fuerza.

Una adsorcidn no idnica es necesaria rara sustancias or

o}
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cdnicas débil.ente ionizadas, Jurante 1
.~ E18)
ién , S

Jm!

del procesc de exclus sc descubrid gue el equi-

librio existente entre 1o concentracidn cdel soluto orgd

=y
I

nico en 1= fase del liguido intersticial y la fase 1

- ]

cuida de 1a resina, dificre grandewente de un soluto a-
otro. Es rosible asi serarar uchos comnuestos orgsni-
cos solubles e¢n agua sirinlenente lavandolos a través de
una coluana de interca bioc idnicc, con agua. La sena -
racidén de =1ateriales no idnicos es posible ta.bién ba -

sandnse c¢n 1la difcrencia de su tasajfio molascular.

=

Il didnetro de las narticulas es de primordial imnortan
cia para una seoaraecidn eficiente; en anliencicnes cro-—
-"'."-'t ’f 1 [ ~ Fa e 3 1 o A an 4 ng 4 - ~-F
1atograficas, es couan el uso d¢ rarticulas finas y uni

fornes. Generalnente en 1la nayoria de jas oneracio -

nes se nrefiere un taafio efec e e e e e e e



tivo entre 0.4 y 6.6 .. de dianstro . Aungue en se-
paraciones dificiles se ha demestrade gue una disminu -

idn

o
-

D

n 21 taiaio de alrededor £.04 m.n., significa una -

las gure son denasiadc neguelas caunsaran una granp resis -
tencia al flujo, Sclazente en agquellas separacicnes 2n -
las cuales el factor separacidn sea muy alto, es ncrmi -

tido aumentar el tana

de esta forma el flujeo ssra au-
mentado tanbién.

Elegir deteranirnade eluyente, es =ds critico en la maye -
ria de les casos, gue la elcceidn de la resina; en gene-
ral, iones con

radocs gue agueliocs con iguwal corga,

1

General=ente el eluyente dehe ser una solucidn gue 21 -
cance el eguilibric rédnidanente ; tavbidn debe tener -
entre sus caracteristicas, un alte valor del factor de -
separacidén, o sena, 12 razén de coeficientes de distribu-

s F
cl1on,

Como uns técniece noderna 1

10

cronatog
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resinas de intercahic idnico tiene ventajas chvias; --
tales como una mejor separacidn de isdbreros; y trabajar-
en el campo de =iligramos ¢ granes de sustancias a inves
tigar,

Un uso interesante de 1a separacidén de compuestos por ac
dio de resinas &8 1la reacecidn combhinada y la senarncidn-

de 1los nroductoes de reaceidn en 1o siisna column:

,J
.

¥ e



Por ejennlo, lactosazona puede ser hidrolizada scsbre una
columna seguida »nor la separacidén de galactosa a partir-

de glucosazona.

Los efectns de elevadas tenperaturas durante el procesn-—
son: aunentar 1a velocidad de difusidn, por tanto, el -
ninero de platos tedricos en una columna dada; reduccién
de la influencia de faerzas de adsorcidn no idnicas
condicidn de eguilibrio es alcanzada nds rdpidanente, --
la resistencia al flujo es dis:inuida(g). Aunque sie: -
nre las condiciones externas de trabajo son fijadns por-
las sustancias a nrocesar; ejenplo, el tipo de resina y-

el eluyente.



GENEIALIDADES SOBHE LOS AZUCARES

Los hidratos de carbono constituyen un grupo ionoriante -

A (1) (4) wm
rganiens . Estan forwados por car -

o

de compuestos

<
o
kA
ry
by

I
p
()
.

beno, hidrdégeno

Desde el punto de vista funcional, se consideran e¢o2ic Do-
lialcoholes con un srano aideaide (aldosa) o un grunc ce-
tona (eetosa) o coupuestns gue dan por hidrdélisis estos -

polihidroxialdehicdoes y polihidroxicetonas.

Glucosa:
(C6H19 ) llamada también dextrosa, se forma en la hicré-

lisis de muchos disacdridos y nolisacdridos, constitui -

dos total o narcial=mente por glucosa.

Arabincsa:

1

( 1 ) nectinosa, o sea azicar de la nectina. 5Se »H -

,.& 3

t luccnato cdlecico y agua oxzxige -

|.4.

a nartir del dexirs

a9

|

nada, o hirviendo goma vezetal con Acido sulfirico dilui-

do.

Galactosa:

(”6”1?0 ) lactoglucosa, se obtiene por oxidacidén del dul-

citol (C6L8(9%)6),



Sucrosa:

(C, ,H,,0

19999 1) sacarosa, sc¢ obtiene triturando v e

do la cafia de azuear con agua, cvaporando y purifican

D

do con cal, carbono 2bscrhente y varices liquidos

Manosa:

(CgH} 506

lisacdridos de las nlantas.

S5e ha dado el nonmbre de =elaza a les preoductos residus-

a2y, Dicha

les en 1la cristalizacidn del az

[97]
» Id
6]

contiene sucrosa en cantidad considerable, y 1ano

menor nronorcidn, adends, iupurezas tales coiio;
compuestns orgdnicos, ninerales'” y los deidos

nico (C6 & 6)

o

) carbohidrato gue se encuentra en algur

=+

anbos solubles

[

<1

P B

(o)
i
.

1
(G591

L= ; 7 :
agua y nresentes en cantidades del 2 al Sm( ) dicnos

a €en

dcidos son adsorbidos por resinas de base débil en la -
forma sulfato y eluidos con 4cido sulfdrico.

La determinacidén del porcentaje en neso de sblidos 4i -
sueltos en la melaza o sea el gradoe Brix presenta cier-
ta dificultad debidc a2 su consistencia esnesa. Un neé
todo adecuado es 1la doble dilucién(lz) gue consiste en-—
agregar a un peso de nelaza igual pesc de agua destila-
da, los grados =Zrix obtenidos de ésta solucidn se co -

rrigen resnecto 2 la te-seratura, (el peso de un v

del misno volumen de agua a 173 C) y e

TR E
UL
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multiplica por dos;

siendo el producto les verdadero:

grados Brix de 12 melaza.

o



METOD®OS Y

MATERTALES



SEPARACION CRCuATOGRARICH

oo

Eguino:

Una columna de vidrio de 75 = 2 emts. en cuyo fondo con

tiene un disco sonnrte y lana de vidrio cono un ~edio -

o

de evitar la oresencia de narticulas de resina en el --

efluente,

Un esguena de esta colunna es el siguiente:

-
Y

Un colector automdtico, en ausencia de éste, se hace -

uso de una scrie Ade frascos colectnres (beakers con -—-

graduacidn).

tesina de intcrcanmilio idnicon, 12 resina usada en esta -

senaracidn fue la "Diaidn 57 110" sus caracteristicas -

son:

14



% D VB 0 W R N e
Anariencia ~A N s P
Jensidad arnarente . . . .
Contenido de hunedad o
Tanafio efectivo de las est
dango de 2.1 ., . . . . . .
Coefigiente de uniforaidad
Malia o0 A E e A G
Jistribuida en forma . . .
Mdxiza temneratura 0

de degradacidn.

Otros tinocs

son:

Perautita Q(B).

eras

10

£ e o
esferas cafés, tran:

y—d

lucientes.

810 - 860 gr/1t.
35 - 45 %

0.4 - C,6 n,
0 - 14
1.8
1190 - 297 =

sédica

120°C.

de resina corresnhondientes a 2iaidn 5.0 110 -

Anberlita 1i-120, Dowex 50./-48, Duoclita C-20 y ~--

Balanza Analitica, rnara pegar cantidades en el dOrden de-
| ¥

miligranios,

Reactivos:

Agua destilade o

Aecido elorhidrice 10%
Hidrdéxido &
Galactosa
Sucrosa

Arabinosa

Melaza de

Solucidn acuocsa saturada

Je azdcar

desmineralizada

Jde potasio al 20%

te deido henznico



Procedimiento:

Clasificacidn de tamafio de narticulas de resina:

3 A

En nrimer lugar se nrocedid a la clasificacidn de las -
narticules de resina dentro Ze la columna, nara lograr-
egto se introdujo un flujo de agua destilada a baja ve-

Y

io -

[T

locidaéd en la »arte inferior de 1a columna, =or ¢
de una nanguera nrovista de las vdlvulas necesarias na-

ra reguliarlo,

Previamente en 1a nartc suverior de dicha coluina, se -
adantd un desagiie y mientras el agua fluve hacia arriba
desnlaza con ella a las »articulas menores, e¢olngcands a

su vez las mayores en el fondo, Bste movimiento de nHar

ue fdcilmente observado -jurante el »nroeceso,

=

ticulas

legeneracidn a la forma idnica deseada:

Cormio se indicé antcrior-ents la resina es digtri-uida

en foraa sd8dica, El siguiente -~aso fue transforarla -

en la forna notdsica, esta s¢ ha »nreferido nues en in

10 s
(10) resulté mnds eficaz en 1a -

vestigaciones anteriores
resolucidn de ~ezelas de azilecares y 1los nroductos de —-

reacecidén en iz inversidn de 1la suerosa.

La velocidad de flujo (0.7-0.8 1Ml1/nin.) se estandarizé-
con agua destilada, antes de agregar la sclucidn rege -
nerante.

Una solucidn de IC1 10% se adicioné a la esluna, ~ro -

e

(@)



r

duciéendose la siguiente reac

R-NaT + CIH ——5R-BT

La cantidad de regenerante ¢

s g : 13
regeneracion requerlﬁc( )y

. 7
cions

ClNa

W L 1a Aal gony .
uizico denende del grado de

de las proniedades de

equi-

librio de la resina con las esnecies idnicas invslucra-
das,

Algin exceso de solucién de deido clorhidrice se lavd -
con agua destilada, y en ésta foraa la resina sufridé -
una segunda transfornacidén. El1 sezundo regenerante fuc
una solueidn de hidrédxido de notasio al 20%.

En este casc la reaccidn nroducida fue:

R-AT + kKoH — 5 R-XT 4+ HOH

Adicidn e los azidcares.-—

La mezecla constituida por 150 mgr de cada uno de los a-
zicares: Galactoesa, Arabinecsa y Sucrvrosa, fue adicionada
a la columna disuelta en un voluien de mds o menos 5 ml
de agua degtilada, e innmediatanente se emnezaron a co -
lectar fracciones de 5 nl, a las cuales se les anlica -
ron 1los resncetivos andligis. E1 eluyente (2zua lestila
da) fue agregado continuzente 2 =anera de antcner un-

voluden gobre la superficie de resina.
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Método Cualitativo:

deactivos:

Alfa Naftol
Alcohol 96%

Acido Sulfirico Concentrado

Procediniento:

fa

La reaccidn de color mds distintiva de los azdlecares es -

aguella obhtenida por rmedic de un tratamiento con dife -

noles, en la presencia de HCl o SO,H, concen -

472

;7 v el desarrollo de dicho color se debe a ia -

]

H

forrnacidén e nroductos de condensacidn entre los deri -

4]

vados del fenol y los »nroductos de descomposicidn obte -

nidos del agucar.

El nrocedimiento para el andlisis cualitativo aplicado a

cada una de las fracciones colectadas, fue el siguiente:

Prueba de alfa naftol.

143}

A 750 ml. de alcohol 96% se¢ afinden 200 ml. de SO,d_, con-
ceantrado, 10 m1, de esta solucidén se transfieren a un --
tubo de ensayo, ¢l cual contiene una alicuota de la sus-
tancia a analizar; a esto se agregan 0.2 21, de una so -

lucidn aleondlica de alfa naftol, (5 gr, de 2ifa naftol-

en 100 =i. 2e alcohol al 98%) y se calien

=
e

boud

§)



O - . 7 s . rd
ria a 100°C, Una coloracidn rojo-violdcea es caracte -

3

i . - - -
ristica de la »Hresencia de azucar,

Vd

Esta prueha es anlicable 2 vequceing cantidades de azu -

car y el tiempno de coloracibn es diferente en cada una-

de ellas, como lo denuestra la siguiente tabla:

Tino de azdear tieano (nin.)
Dextrosa 35
talactosa 31
Arabinocsa 20
Sucrosa 1
Ffructosa 1
Manosa 1

Jomd
(5]
(4¥]
~

Cono es sabhidn, 1la suerssa sufre inversidn a

calen

0]
X
|

tada en nedio dci’o; forudndose en igual cantidad

trosa y fructosa,

Sucrosa > Jextrosa + fructose

La determinacidén cualitativa de la sucrosa se basd en -

el tiempo de coloracidn dads nor 1la fructosa.



1étndo Cuantitativo:

Zgquipo:

Snectronic-20.- Este anaratoc nrooorciona datos de trar

-

mits longitudes de onda.
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Qeactivoes:

Solucidn acuosa saturada de Acido Picrico

(5]

,')

Seolucidn acuosa saturada de Acido Tenzoico
3clucidén de Carbonzto de Sodio 20%

Zanel estaio

Agua destilada

Procedimiento:

- = 3 3 S £ = [, T
Debido a que el color desarrcllaco con acido picri

Q

2s muy intenso con salucliones azucaradas auy concentrs-—-

columna conteniends azdear, a 10 nl. con una solucidn -

saturada de dcido benznice; un mililitre de estn dlti -

-
1
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esta muwestra se tand ligeranente

y se calentd en agua hirviende no

V4 3= 7 = Fi o ~ i r -l
egstuvo fria se diluydo a 10 ml., con =gua destilada y se-

ams]
’

leyd contra un 2lancs de reactivo. (E1 blanco de renc-

tivo se nrenaré segin el nétodo antes uencionado, dni -

?
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ON

canente se sustituy volumen

=21

auestra por igual vo-

lumen de agua destilada)

De esta manera se obtuviercn dnatos de transaitapcia —o -
ra lns diferentes soluciocones azucaradas, guardando una -
relacibén inversa res=ecto a sus concentraciones, Todas-—
: — Pt ? ~ = {TT)

las deterninaciones fueron aschas 2 530 .

La operacidén del anarato Spectronic-20 no se detallia en-
el desarrollo Ze este trahaio, nor cengiderarse obvia,
Presparacidén de 1la Curva Estandar de Glucosa

Solucidn Estandar de Glucosa,

Un grarmeo de glncosa nura se disuelve en 10C nl. de una -
solucidén acuosa saturada de deido benzoico; (2.5 gr. de-
deido en 1 litre de agua destilad ‘“rvida).

Un mililitro de esta solucidn contiene 10 ~=gr. de glu -
cosa, diluyendo 10 nl, de dicha solucidn a 100 =1, se -
logra una relacidn de 1 =gr., de glucosa por mililitro.
En estas condiciones se procedid a edir los diferenies-—
valores de transnitancia nars las diferentes c¢oncentra -
cinnes conoeci?as, Leos resultadns se¢ rmestran en ia Pa -
bla y Gréfica 1.

iecuperacidn de cantidades cononcidas de las diferentes
clases de azidcares,

Graficando log, % transmitancia contra concentracidn de-—
glucosa en miligra-ios se obtuve 1a curva estarndar nor —-
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Sevaracion de nezcelas de varias azucares de concentra-—
ciones conocidas, en solucidn acussa,
La siguiente tabla nuestra el drden en que fueron sepa-

radns las

tes conecentraciones,

men de cinco mililiitros, habidéndose aplicado a ca
el procedinients cualitativo exnuesto en la pdgina

(prueba de naftol) =nor =edio del

agidear desarrnlla
nacdo tiemno. Je esta forma s

en cada caso.

el color rojo-violeta

e probd el

128 corres
re resenta

nal cada
en

un

Ve 3
oracen

deterni

elutivo

de -
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Fracecidn

o

46

37

IWALY D
Fanan el B
I s
voncenTrae]
o
eT.
o o~
52.0

5 42.6 5% .0
Galactosa 172.5

57.8

Arabinosa

Suacrosa

na
)



8f1culo Adel factor de ecorrelnocidn —ara cada tino de

agiicar,

Siguiendo el nmis=o nrocediniento nara la solucidn estan

dar de glucosa, se deter iné 1= transnmitancia »ars exac
tanente un niligrano de cada azidear; con este dato se -
calenld 1a concerntracidn res-ecto 2l estandar e glucn—

sa.,

w1 £~ ~ . T i e A L Tne i £ % -
&1 factor de corrececion esta iaAao yor la for '.dl-“.:

"

B s i g e 3 3 s
U concentragcion de Ziucosa

1

concentracidén de umestra

Er la signiente tabla se nresentan 1los resultados.,

Azdcar % Transmitan (ngr.) Concen factor
b

Aranhinosa 40,0 1,22 g,82

]
.

Manosa 43.4

Multinlicandn 1a concentracidn ern cada fraceidn nor ci-
regnectivo factor s¢ ootuvo un cien »2or ciento de recu-

aevacidn corie se desimcestra en 1o Tabla IV,



Iv,

C CHCE] [£3 CQHO GLUCCSA CCRAEGIDA

Traccion factor Concentracidn (=gr.)

3 0,875 45,5

4 C.875 55.5

5 0.875 49.0
Galactosa 150.0

8 .82 50.9

9 G.82 52.5

10 0.82 47.4
Arahinosa 150.8

13 £.935 45.3

13 £.935 54,2

14 0.935 5G.5
Sucrosn 150.0
La grdfica IV es una renresentacidn de ésta tabl
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IDENTIFICACION Y ANLLISTS DE AZUCAAES E!

—y - - A L — MY o)) .
Para noder efectuar la senaraecion de

dio de 1a resina fue necesario aacer

- : Loy A « o e e R - =
en peso de materia sdlida disuclta e

1os

una

te porcentaje varia segihn sea la etapa en

cristalizacidn en nue se retira ¢l re

La melaza gue se analizd tuvo 84,6 g
tanto en 10 gr de dicha sustancia 8.

corresmonden a

destilada se logrd una relacidn

[ ] - | 1. x » | t L
Zor simnle regla ¢ tres se calculd

¥1 porcentaje de nureza esta dado 9o

P2olaridad z 100 = % vnureza

¢/ A
3Y1X

= i - Lt ~ 1 \ g £ v
Fara el caso éstoas valores fueron

0. .
Irix =84,

C

Polaridad=32

egidu
y
rados

rr

a, Jiluvendo

de 8

ue en

1I0YC

1a

J

2.36 ml. de esta solucidn estahan areszentes 200

entaj

AT
S T PO N

nn voell

w

o

20

(rd ot
Lk

Y. ) —
11 con -
.““1" "

mgr,..e—

=
=
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e
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-31

Luego % nureza = 32/84.,6 x 100 = 37.8Y%

Por tanto, el azdcar nuro en 200 ugr. de sélidos fue:

]
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Tanto los grados Brix como la polarizacidn (

determinados directazente en el aerd=metro 3Zrix y el no-

larimetro respectiva ente,

Je acuerdo a 1los cdlculos anteriocres se hicieron pasar-
por la columna de resina 2.36 ml de solucidén de nelaza-

con un contenido de 75.6 ugr Ge azidcar, a los cnales se

[
o

8 aplicaron 1los mismos procedimientos, como en el ca-
so de la mezcla de azdcares purns; incluyendo adeds, un
nétode de identificacidn de mancsa, pues como sSe exXus0
anteriormente en las aelazas de ca’a existe éste tino -

de

Ve i
b | v g P
1€ zuear. i Meto g8

]
w
]
ok
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-
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o
=

oy
0
e
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Idcntificacidn de !lanosa.-

in un reciniente se nezelan 50 m1 de dcido clorhiiri

¢n concentrado, 49 =ml de dcido acético glacial y 10 =1-

A na sol i An aloohAl14ca . A1 T 1 3 1 0
de una soiuclion alconollica € dirLicnili anina al «ouUje.

Fd - i P . - <
Je eésta zezela se transfieren 4 m1 a un tubo de ensayo
el cnal contiene 2 ml de la solucidn de manosa y se so-

nmete a un calentanis=nto, Una prucha »nositiva s una co

Lo 4 sTEE= . T ovom 3 y ~ - -~ o ~ ™ o A= -
loracion café que ge Jdesarrnlia a las dos ainuatos.,

Este andlisis resnlté positivo en las fracciones 17 a 10,

se¢ comprobd de ésta forma la sunosicidn de existencia -



de manosa en ellas, necha a partir

Haftol.

tn las fracciones 6 a 12, tal como

celumna y las cunales fue
observd un aunsento y disminueidn en

color café, nronio de la nelaza.

se anlicd 2 1as fracciones 72.-10a,
Vd Vd ~ Fd ™~ oy
g¢oloracion café ¢ mas intensa,

de

1a prueba

colectaron

nara

gu

LW
oo

de sifa-

crosa

intengida

or. 13
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Sucrcsa 152.25
17 89 2.25
18 81 1.4
19 85 1.1
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10 3.935 29.5
11 0.935 12.04

12 0.935 6.04

Sucrosa 137 .56

18 J.91 1,28

(o]
(o)

0,91 1.00
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tadios obtenidos en la resolucidén de la e

[
[45]

Los resu c

™

zicares »uros, demuestran gue la senaraeidn por vc -

(L
AN

dio de ésta resina es nosible y eficiente; mas no se --
nuede decir lo nismo resnects 2l trabajo con tielaza, en-
éste caso, como puede verse en la tabla No. VI hubo una-
recuneracidén de 141,82 msgr. FPor 1a columna se hicieron-
nasar 200 mgr de sdélidos disueitos en 2.36 nl de solu -

ngr. corresvonden a azdacar, lae
la cantidad total recunerada

y‘te cigrta cantidad de 1Hu -

ue genaraca de anosa nero a

. .
Segun esta tabla cnerosa

bos contenienio una cantiZad de sdlidns no azicares al —

final del aroncesc. Estio se cosnrneba por haber obtenido
una recuneracién total mayor gue la cantidad de azidcar -

introducida,

En general el volusen que ocuna la resina en la columna-

s funda—nental para una 4xina semaracién dada la misna-

98]

5 7

concentracidn de azidcares; nricticaente se¢ counrobd gue

[

éstos se senaran en un nenor nidnerc de racciones cuandn
se nrocesar on uan vaoluien Je resina relativoe oente ba
al voluiwen ¢ la colurns,

IV

&8 nrecisos en 1o gque res-
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necta a una aayor senaracidén entre la eluecidén de una y -



de una y otra azi

teniendo un

nas de mnavores 4i

de resinas,

1

Bl cohjetive de ce

ta

cnaparativa con d

da 1la imnosibilida

o
(S

jé eon Diaidn

- - 7 -
car; y ¢n la resolucion de ezclas con
v - " 3 .
nizern dec éllas, trabajando con colun
iensiones mor tanto con nayor cantidad

investigacidn-

i de resinas, =ero da -
1d de¢ obtenerlas, solanente se¢ traha -
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De éste trabajo sc nuede concluir que

o’
N kS
2% 3

el método de sepa

racidn de azdcares hasadeo en cromatografia de intercam -
bio idnico ¢s hastantce eficiente cuando se tratn de re -
solver =ezelas nurasg; aunque siennre ocurre cierta »nér -
dida en 1la c¢ontidad total recunerada, lo cual »uede - -
atribuirse a la retencidr en 1la resina nor otras fuer -
zas no propias de ella, pérdidas por cristalizacidn, can
tidades nmuy pequedias descartacas en las fracciones, las-
cuales dieron resgultados negativos a los analicis, alpgur
descomnosicidn en el aroecess de hidrdlisis, ete.

La apliecacidn de el =étodo a2 la relaza, did un resulta -
do negativo, pucs no fue nosible separar los ezdcares —-
individuales “e los no azidcares; ésto nuede ser atribui-
do a que el tipo de resina usado no fue propiaente el -
adecuado., En 1la actualidad no sc cuenta con su

refercncias en dste asnecton, nero exis
dad de resinas c¢on diferentes caracter
cuales nueden nrononerse npara ardxinas
la Diaién SK 1 y Diaidn 3A 100; usadas

N,
~

iantitative,

una gran varic-

isticas, entre las
investigzciones -
esnecificanmente -
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