
.- ~-' 

.... 
•'r' 

/ ... j 

,, 

.·" 
'.,' 

. ···:· 

. ,' 

,, 
.·..,__ ·' 

. ,/.' 

·.··· 

-_ .. ..... , 

.. --: ¡• 

,i .. ~·· •• ' • ... 

····t· .. · . 

·-·-·. 

,;;·· 

/: :~ .. . , 
··.·; 

~----- ________ · . ___ l E S 1 s .. p R O F E S 1 O ú~,:A-· ·:.·t·. n: .. _¡· 

... ·. MI CH ELLE 
'' ... ..... . 

México, D. F'. 

'·· 

PIEHH.E ·NO-EL 
'1, ! '. \\,; ... l...J.oµ~ • .., •• :·.'1ft/1·.l!:'·','t~,,~:-¡4t"¡·,\~~··:: 

1965 

~·tf~ 
-'. ·.~;: .. .-

·~ . ! 

,) 

-----
·'• -'·. 

í,._'•'\ 



 

UNAM – Dirección General de Bibliotecas 

Tesis Digitales 

Restricciones de uso 
  

DERECHOS RESERVADOS © 

PROHIBIDA SU REPRODUCCIÓN TOTAL O PARCIAL 
  

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal 
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México). 

El uso de imágenes, fragmentos de videos, y demás material que sea 
objeto de protección de los derechos de autor, será exclusivamente para 
fines educativos e informativos y deberá citar la fuente donde la obtuvo 
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro, 
reproducción, edición o modificación, será perseguido y sancionado por el 
respectivo titular de los Derechos de Autor. 

 

  

 





UNIVERSIDAD MOTOLINIA 
Incorporada a la U. N.A. M. 

Facultad de Ciencias Químicas 

FUACION DE YODO EN ACEITES VEGETALES 

T E s 1 s 
Que para obtener el Título de: 
(~ 11 1 M 1 el l F A ll :\1 A l. I·: 11 'I' 1 e() 11 l l) l.() l; o 

presenta 

MlCHELLE l)lEHHE-NOEL 

México, D. F. 1965 



j/ 
/rl i' '""'u' ,.¡;,_" /1i1u11l1, 1•1•111 •¡111', 

,/l.1•o111r.11ir11I, "",.,. /" 1'11/ 

,/,_,.,,,,,,, .,,,, r. '1;11111 ll, 

¡1.i1 1•,11 ~p.1111/1 1.1.:ii/ice.1 et l'IJt'te. 

.lw1r.111nil /i<•111 '/" 1111 i•'ll1 ¡e. 
'I •/'111110/ /•'lli n/ 1111tl'd 1:d ¡e. l'IJLLi 



cf;eu 9'tand~' /Ja'l.enb., c¡ui, iÍ /nÉ.i ,le. moi e.n e.i/J'tit, m' cwez 

/Ja'!. voi pe.111é.e1 et l'Oi ec'tib., ai.l.f. a obteni'I. le. hiom/)~e 



c:lf mii J;e.'tmanoi 

de. fotd COt:lL't 



l 

cfl.l p'tof e.1o't c:Ho'tacio Dliverta §a'tcÍ.a 

C!.011 todo mi a9'tci.Íe.cimie11to 



INDICE. 

Pág. 

INTRODUCCION.. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . • . . • . • • 2 

MATERIAL Y SUSTANCIAS • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • 6 

METODOS • • • • • • • • • • • • • . • • • • • • • • • • • • • • • • • • • 17 

ANALISIS DE ACEITES ........................ 24 

REACCION YODO-ACEITE ....................•. 35 

ANALISIS DEL COMPUESTO FORMADO ...•......... 39 

RESULTADOS Y CONCLUSIONES •••....•.....•.•. 43 

RESUMEN .......................•...•.•.•.. 45 

BlBLIOGRAFlA ••••••••••••••••••••••••••••••• 46 

~ . . -
/. 1.,¡ ' ; .. " ' ~ 



INTRODUCCION. 

El potencial industric1I de los aceites y ácidos grasos 
y derivados va cado día en aumento. Debido a la gran impor­
tancici que están adquiriendo, especialmente los ácidos grasos, se 
han creado métodos de síntesis, los cuales tienden, en primer -
lugor, a construir las largas cadenas cilifáticas que constituyen -
aproximadamente el 90 % del peso molecular de grasas y aceites. 

Desafortunadamente la síntesis de mezclas y las varia 
ciones en lo composición son problemas que todavia no se re-:' 
suelven completamente, en el campo técnico. Para tener un va­
lor económico completo, esas cadenas de ácidos deben preparar­
se a manera de presentar las propiedades químicas específicas -
con uniformidad. 

Entre las propiedades específicas de los ácidos, qui-­
zá una de las mas importantes sea la fácil adición de halóge-­
nos que presentan los ácidos grasos con reducido contenido de -
hidrógeno, con una o varias dobles 1 igaduras entre carbonos de­
las largos cadenas, que constituyen uno de los grupos de ácido 
grasos de mayor importancia. 

Esos ácidos insaturados están compuestos de un núme 
ro de series sepa•~idas de la composición general siguiente: 

monoetenóico ) 

dietenóico 

trictcnóico 

E! é1cido oléico con uno solo doble 1 igadura entre -
los carbono!> 9 y 10 de In cadcnCl de 18 carbonos, es el mÓ5-



INTRODUCCION. 

El potencial industrial de los aceites y ácidos grosos 
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importante de los ácidos grasos insaturodos: c 18 H34 0 2 , 

CH 3 - (CH2 )7 - CH=-CH - (CH 2 )7 •· COOH 

Entre los ácidos poi i-insaturados, los más importantes 
son el ácido linoléico con dos dobles ligaduras, y el ácido li­
nolénico que tiene tres dobles 1 igaduros. Ambos pueden presentar 
isómeros; son ácidos de 18 carbonos, y junto con el ácido oléi 
co, son los principales constituyentes de los aceites vegetales. -

ácido linoléico- c 18 H
32 

0
2 

La fórmula desarrollada es la siguiente: 

CH
3 

- (CH 
2 

)
5 

- CH::= CH CH=CH - (CH 
2 

)
7 

- COOH 

ácido linolénico - c 18 H30 o 2 

La fácil adición que dijimos presentan esos ácidos -
grosos se debe principal mente a 1 a insaturac ión que debilita a -
1 a cadena en los carbonos en donde se encuentran 1 as uniones -
etilénicas, La actividad de los halógenos va decreciendo en el­
siguiente orden: 

F )CI > Br) 1 

La reacción con el flúor se verifica con violencia -
explosiva, con el cloro es muy vigorosa, el bromo da reaccio-­
nes normales y el yodo 1eacciona muy dificil mente. 

En el anal isis de lm grasas y aceites se aprovecha -
esta propiedad específica parn la determinación del índice de yo 
do, usando un reactivo de bromuro o de cloruro de yodo. -

Esta característica se puede usar también para fijar -
el yodo en una fo1ma que resulte fácil de emplear como medi­
camento de uso tópico, pues el yodo poi sus p1opiedades de cm 

3 



tiséptico o desinfectante y anti-irritante local se emplea mucho 
ya sea en soluciones tales como la tintura de yodo, o en un­
guentos como las pomadas yodo-yoduradas. Estas se preparan ge 
neralmente haciendo reaccionar yodo con ácido oléico, mez--: 
ciando con petrolatos y otros materiales hasta obtener el aspec­
to y la textura deseada. Se encuentran tanbién en el comercio 
otros preparados como la yodipina que es una combinación or­
gon i ca de yodo con ace1 te de sésamo. 

El factor más importante de la propiedad de desinfec 
tante del yodo es su acción inmediata sobre las bacterias; al= 
mismo tiempo se forma yoduro de potasio por reacción con el -
aguo en el medio a leal ino tisular, con 1 iberoción de oxígeno a 
partir del hipoclorito que se forma como producto intermediario; 
el yodo posee por lo tanto enérgicas propiedades oxidantes. Es 
un hecho conocido la destrucción de toxinas bacterianas por el 
yodo. 

Pero el tejido vivo no es indiferente a la acción 
desinfectante; el yodo da lugar a la formación de una costra-
º curtido de la epidermis y del tejido de la herido. En las -­
inmediaciones se desarrolla poco a poco una inflamación fibrino 
so con tendencia a adherir los huecos de los tejidos de tal r00 
nero que la infección queda muy limitada. En la zona inflanñ 
da se hace ostensible una intensa leucocitosis: La inflamación -:: 
de los tejidos evoluciona lent:.1mente en el curso de unas horas­
con frecuencia después de 12 a 24 horas. El yodo se emplea -
con ese motivo como agente anti-inflamatorio por estimular la -
reabsorción en procesos inflamatorios crónicos y también focos su 
purodos profundos cuando no hoy lugar a una incisión. 

En forma de ung'üento, el yodo se emplea como fun 
gistático en infecciones de la piel y como anti-irritante. El yo 
do puede absorberse después de la aplicación de la pomada, -
pero lo cantidad que penetra a través de la piel normal es rela 
tivarnente pequeña. El ung'üento se ha empleado como un desi,.;: 
flamante local en varios formas de artritis, especialmente las que 
se deben o lesiones, y otros inflamaciones locales, Su acción -
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en esos casos puede adicionarse de los efectos generales que si 
guen a la absorción a través de la piel. Comúnmente se obtie" 
nen buenos resul todos después de varias aplicaciones. 

Este trabajo consistió en una comparoc ión entre el­
poder de fijación de yodo por el ácido oléico y por algunos­
oceites vegetales que contienen mezclas de varios ácidos, en­
tre ios mas importantes: ácidos oléico, linoléico y polmítico. 

Los aceites vegetales que se emplearon fueron algu 
nos de los que tienen el índice de yodo más cerca11u al def­
ácido oléico, como son el fceite de olivo puro, el aceite de 
algodón refinado, el aceite de ajonjoli refinado, y el aceite­
de maíz, tonto el refinado como el crudo. 

Estos aceites se anal izaron determinándoseles, además 
de su composición, su índice de acidez, así como el de yo­
do. También al ácido oléico se le hicieron ensayos de pureza. 

Todos los métodos que se emplearon para el desarro 
llo del experimento se dan o conocer, así como la marcha y­
los resultados del mismo. 
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MATERIAL Y SUSTANCIAS. 

Para l levor a buen término este trabajo, se utilizó 
un material variado, pero muy sencillo y fácil de conseguir en 
cualquier momento. Las sustancias y soluciones son los que se -
usan casi o diario en el laboratorio. Pero paro facil itor la lec 
tura y comprensión de métodos y reacciones, se hará una bre.;e 
enumeración y descripción del material de las sustancias y mate 
rias primos empleados. 

MATERIAL. 
l. - .ógitodores de vidrio. 
2 .- Aparatos de reflujo con uniones esmeriladas. 
3. - Baño Maria -en este caso se usa para un ma­

traz de 250 mi. un vaso de precipitado de 1000 mi. 
4.- Buretas de 10 mi., de 25 y 50 mi. 
5. - Embudos de separación de 250 mi., y de filtro 

ción. 
6.- Matraces erlenmeyer de 250 mi., uno para ca­

da aceite y el oléico. 
7. - Matraces de yodo de 250 mi. y de 500 mi. -

poro onál is is del producto terminado y determi­
nación del índice de y )do. 

8 .- Matraces de destilación con boca esmerilada P2 
ro adaptar al aparato de reflujo de 500 mi, 

9. - Mechero de Bunsen. 
10.-Porrillas eléctricas. 
11. - Pipetas volumétricm de 25 y 10 mi. 
12. - Probetm de 50 y 100 mi. 
13.-Soportc y onillo. 
14.··folo de nlmnb1t• y pin;r.m. 

15.-Vmo~. dt~ p1ecipitodo dl• 1000 mi. para colocar 
ol p1oducto te1mi11odo y d1! 100 mi. poro el -
nné1I i·.h dt•I mi~mo 
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16.- Tubos de ensayo. 
17. - c romotógrafo de /> rgon. 
18. - Micropipetas. 

SUSTANCIAS Y SOLUCIONES. 

MATERIAS ---

-----· 
1.- .Agua destilada. 
2 .- Acido clohídrico concentrado (HCI) reactivo ano 

1 ítico. 
3.- Eter. 
4.·· Acido acético glacial (C2 H4 0 2 ) para análisis. 
5. - Gas Argón. 
6. - Granal 1 a de zinc, reactivo químicamente puro. 
7. - Cloroformo ( CCl3 H ), reactivo analítico. 

8.- Mezcla alcohol-éter a volúmenes iguales, neutrali 
zada a la fenolftaleína. 

9. - Succ inato de poi ietilengl icol. 
10.- Indicador de feoltaleína. 
11.- Solución de almidón como indicador. 
12. - Solución 
13.- Solución 
14. - Reactivo 
1 5 . - So 1 u c i ó n 
16.- Solución 
1 7 . - So 1 u c i ó n 
18.··Solución 
19. - fl 1 godón . 

PRIMAS. 

de 
de 
de 
de 
de 
de 
de 

yoduro de potasio (Kt) al l O%. 
yoduro de potasio al 16.5 %. 
bromuro de yodo. 
yodato de potasio ( KI03 }, N/50. 
tiosulfato de sodio Na2 S2.03 N/10. 
hidróxido de sodio (NaOH), N/50. 
hidróxido de sodio N/10. 

Acido Oléico. 

Es un ácido graso monoinsaturado obtenido de grasas­
y comhte principalmente de ácido cis-·9 octadecenóico: 
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El ácido oléico, cuya coloración va del incoloro -
al amorillo palido, es un líquido oleoso, claro recién preparo 
do, pero que expuesto al aire absorbe gradualmente oxígeno y 
obscurece. Tiene un olor y sabor característico, parecido al del 
tocino gordo. Cuando hierve fuertemente en el aire se descom 
pone dando vapores acres. Por hidrogenación catalítica se trans 
forma en ácido esteárico. 

Su densidad relativa es aproximadamente de 0.895. -
Es practicamente insoluble en agua, miscible con alcohol, clo-­
roformo, éter, benceno y con los aceites fijos y volátiles. Su­
ternperatura de congelación es de 10º C ó menos. A •rna pr~sión 

de 10 mm. hierve a 223"(. 10 mi. de ácido oléico no dejan 
un residuo de ignición mayor de 1 mg.. No debe presentar -­
ácidos minerales. 

Su índice de ncidez es no menor de 195 n1 mayor­
rle ?04. El índice rle yodo es no menor de 85 ni mayor de 95. 

El óc ido al é ico es el más im~-,ortnnte de los ácidos­
grnsos que se encuentrnn en la moyoria de los grosns y aceites 
vegetnles y onimnles como trioleoto de glicerinn (trioleino ). El­
oceite vegetal que tiene el mfo olto poncentaje en ácido oléi­
c:::> es el aceite de olivo, llegando a presentar un 85 %. 

y grasas 
cesas de 

El ácido oléico puede entonces obtenerse de aceites­
por diferentes métodos, según los cuales varían los pr~ 

purificación y blanqueo. 

Uno de los métodos de obtención es por hidrólisis, -
según el método de Twitchell. En dicho proceso las grasas se -~· 
hierven con agua en presencia de un catalizador complejo, con 
el fin de hidro! izarlas, obteniéndose los ácidos grasos y la gl ice 
1ina pura. Generalmente en esta mezclo el ácido oléico esta_-:. 
acornpa11ado de ácidos gra:.os sólidos¡ de los que se pueden sepa­
ror mediante filtración a presión. 
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Aún después de varias destilaciones el ácido oléico­
contiene más o menos un 8% de ácido 1 inoléico, pequeñas can 
tidades de ácido rnirístico, palmítico y esteárico, trazas o no­
do de Óc ido 1 inolénico. 

El ácido oléico presenta las reacciones de las dobles 
1 igoduras, características de los ácidos grasos insaturodos, entre -
otras, la hidmgenación y lo que más interesa, la halogenación, 
sobre la cual esta basado el presente frabajo. 

Yodc, Resublimado. 

Se presenta en formo de láminas, cristales o gránulos 
1 igeros derivados del sistema romboédrico, de color negrusco; tie­
ne brillo metálico y un olor penetrante característico. Despide~ 
vapores violetos a temperatura ambiente. l g. se disuelve en - -
aproximadamente 3 1 de agua, en 13 mi. de alcÓhol, en apro­
ximadamente 80 mi. de gl icerino y 4 mi. de disulfuro de carba 
no. Es francamente soluble er cloroformo, en tetracloruro de c¿;; 
bono, en éter; soluble en soluciones de ycduros. 

Sus soluciones acuosas, alcohólicas y etéreas son de -
color café, en otros disolventes son de calor más o menos viole 
to. Esas coloraciones se deben a una diferencia de condensación 
molecular: 1 4 en las cafés, 12 en las otras. Los soluciones co­
.or café se producen con los compuestos orgánicos oxigenados y~· 

la adición de esos últimos en uno solución violeta de yodo pue 
de llevar el vi re al café . Sobre esta constatación está basado :: 
un proceso de detección del yodo en una sustancio orgánica; sin 
embargo debe considerarse que 1 a presencia de compuestos sul fu 
rados es una causa de error. 

Para su uso debe dar positiva la prueba de identifi­
cación, no debe contener menos uel 99. 8 % de yodo; no debe -
dejar más de 0.05% de residuo 110 volotil. P1oducción.-EI ;·odo 
puede obtenerse de dife1e11tcs mo11e1m; los métodos mas corrientes 
son: por acción del cloro sobre los yoduros, por acción del dio-
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:-: id' de 111011~¡011c~.o )' .;el é1c ido ;ul fú1 ico sobre los yoduros, por 

ncc1..H1 .:el hisulfiL> '>ob1c lm yoJalos. El yodo obtenido se ¡JU-
1ifi<.c: ),11 uflu o vurim subiimc1cioncs, que se hacen en unas re 

to1!c1•, .le hil•tro L'"multcL!c1 o ,le aspe1Ón, cenadas en la parte -
su ,e11.11 .:>01 tupo\ dt> Dlorno donde se produce la condensación.­

[\ . '"·llo :e lo 1ctn1to ·!che ;ie set corto y ancho de manera -
o l".'itrn lo obtu1ució11 p'."l1 el yodo sublimado. 

El yodo se podría obtener por el método de yoduro 
que e ')m¡Hendc 1 n .. escornpmic ión técnica de un yoduro metál i­

co JU10 )' volcítil con el ~;cpósito .:el metal y la liberación de 

yoc!o. El yodo obtenido si contiene agua, puede secarse fundien 
dolo Cfl otrnósfcro Je é1c iJo sulfúrico concentrado. También pu;d .. 
SeCOt~C ol VOC io / a UnCl temperatura de al rededor de 40. (. 
¡\proxirnaJorncnte se 1)ÍerJe el l % del yodo secado de esa me­
nera. 

El yodo tiene amplio uso en farmacia, tanto en a¡Jl_! 
cacioncs tópicas como inyecciones, debido a sus propiedades tero 

peuticm. 

Aceite de Olivo. 

Es el aceite fijo obtenido del fruto maduro de Olea 
europea (Linné); 1')resenta un color amarillo verdose claro, o - -

amarillo ~ál ido; es un 1 íquido oleoso que posee un ténue olor -

1ecul im y un ;abor sui géneris 1 igeramente acre. Es 1 igeramente­

soluble en olcohol, pero miscible en éter. Cuando se enfría en 
tre lo; lo e y 8 e se enturbia por separarse partículas cristci"-

1 inm de grma, y C1 o e forma una grasa granular y blancuz­

ca. 

Su .:;e1úi.;ad csté1 comprendido entre 0.910 y 0.915.­
Su Ín .: ice .:le yo:'o es no menor de 79 ni mayor de 88. Los 
éici.:o, libres en 10 n necesiton para ;u neutralización no más de 

5 mi. ,Je solución ~le hidróxido de 50dio N/10. 

El occite fijo SL' fo1mo du1c111te la moduración del -

f1ulo, :.ien,lo cilrnnce11mlo e11 el srncoco1pio. Los frutos maduros 
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se trituran y se exprimen parn extioede el aceite; se obtiene­
mí el llamado aceite de olivo crudo, el cual se hace ;::>asar -
a recipientes adecuados donde se mezcla con agua ,::>ara quitar 
le los imr>Urezas. El aceite sube a la superficie, se espuma -­
y se filtro. El aceite de primera expres1on en frío que ,)osee­
un color verdoso, se llama aceite virgen y es el que se reco··­
mienda paro uso interno. 

Las proporciones extremas de ácidos grosos encentra 
das en el aceite de oliva son: 

ácido mirística o. 1 1.2 % 
11 pal mítico 7.0 19.7% 
11 esteárico 0.3 3.3 % 
11 oléico 64.6 85.8 % 
11 1 inoléico 4.0 15.0% 

El aceite :fo olivo es de amplio uso en farmacia, -
empleándose entre otras formas como emoliente y vehículo. 

Aceite de Algodón. 

Es el aceite fijo refinado, obtenido de las fibrm de 
plantas cultivados de diversas varie::lades de Gossy,)ium hlsurtum 
(Linné ) o de otros especies de Gossypiurn. 

El aceite de algodón 0s •.1.1 líquido --
oleoso amarillo pálido, es inodoro o cmi inodoro y tiene Jn -

sabor suave. A temperaturas meno re~ de 10° C pue,1er1 se¡,orcirse 

del aceite particulas de grusos sólidas y aproximadamente entre 
QO y 5 O(, el aceite se solidifica O eslÓ cerca de SU )Unto~ 
de solidificación. 

El aceite e~ ligeramente ~oluble en olcohol, )e rnci 
clct con éter, cloroformo, hidrocarburo~ 1 Ít¡uidm y con ,Ji:.ulfuro 

de carbono. 
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Su demidad debe ser no menor de -.915, ni mayor 
de O. 921. 

Debe 
dar negativa la 

responder a 
prueba del 

Los ácidos 1 ibres 

1 as pruebas de 
trie! o roe ti 1 eno. 

identificación y 

en 10 g de aceite de algodón ne 
cesitnn para ~u neutral 1zación no más de 2 mi. de solución':' 

de liid1óxido de ~odio 0.02N. El valor de yodo o índice de-
yodo 1 11' 1 ~ 1 ' l ' i t ( ' d.- n I !1odó11 L' ~) tc.'1 comp1endido entre 109 y 
11 (,. 
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de Zea mayz ( Linné ). 

Es un 1 íquido oleoso, claro, amarillo pálido; tiene -
un olor suave característico, así como el sabor. Es soluble lige 
ramente en alcohol, miscible con éter, cloroformo, benceno y :" 
con los solventes del tipo del hexano. 

Su densidad no debe ser menor de O. 914, ni mayor­
dc 0,921. Los ácidos libres en 10 g de aceite de maíz necesi 
ton pciro 5U neutrnl iioc ión no rnÓ5 de 2 mi. de solución de hi-": 
dróxido de ~odio. ,O/.N. 

menor tfo 
11 í11diu.• d1• ynclo del 

1 O/ n r rnuyni dl' 108 . 
c..:cite de '' mo1z no debe ser-

Produce i<'rn. · Lo 111ote1 ic1 primo para obtener el acei­
tu du mcrí1. lo comt 1 tuyL•11 IC1~. gérmenes o embriones del grano··· 

" quu ~tl ~llf><lltlll de lm cé1scrnm y de los gránulos de almidón-
c11 ul cur~ de lo p1eprnoció11 de otros prodL1ctos de maíz. De~· 

hido o su co11hmido en gimo, los embr;ones flotan en la super 
ficic dul llHU<l cfo lu tino, mie11tras que las cÓ5caras y el alrñf 
dón se vun al fondo. Lo~ embriones se lavan muy bien para -
uliminar todo resto de ol midón, se secan y se trituran a presión 
poru exprimir el nceite y seporado de la masa de gérmenes. El 
nccite crudo se refino después, mediante neutralización, blanqu~ 
y~frigeroción con el fin de seporor 1 as fracciones de alto pun 
to de fu5iÓn ( ~cpa1ación de estearinas y palmitinas de la oleinaj. 
Finalmente se deodoriza. 

Se uso en lm mies culinarias y en farmacia como ~ 

diluyente y disolvente. Se empleará en la realización de la reac 
ción yodo-aceite pmo comparoción cor> la reacción yodo·-oléico.-

,, 
marl. es: 

Lo composiciéin de los ácidos grasos del aceite de 

ácido miri'~tico 

" palmitico 
O. 1 
8.0 

1.7 % 
11.0 % 
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ácido esteárico 2 .. 5 3.5 % 
" oráquico 0.4% 
" 1 ignocérico 0.2 % 
11 polmitoléico 1.5 % 
11 olé ico 30.0 50.0 % 

11 1 inoléico 35.0 55.0 % 
ácidos no soh1rodos superiores ºe 18 1.7 % 

El oce ite de maíz es rico en tocoferoles de los que 
tiene aproximadamente un 0.1 % 

.Aceite de Ajonjolí Purificado. 

El aceite de ajonjo!( es el aceite fijo refinado obte 
nido de los fibras de uno o más de los variedades cultivados de 
sesamun (Linné). 

Es un líquido oleoso, amarillo pálido. Es casi siem­
pre inodoro y tiene un sabor suave. Es 1 igeromente soluble en­
alcbhol. Miscible con éter, cloroformo, solventes del tipo del -
hexono y disulfuro de carbono. Su densidad está comprendida -
entre 0.916 y 0.921. Su contenido en materias insaponificables­
no deben ser mayor del 1 .5 %; debe responder a las pruebas de 
identificación. 

Su índice de yodo está comprendido entre 103 y 115. 
Su índice de saponificación no debe ser mayor de 196 ni me-
nor de 191. 

Se obtiene por expres1on de las semillas que contie­
nen aproximadamente un 50 % de aceite fijo que representa un­
oceite .:le tipo no secante empleado con fines cul inorios y en lo 
preparación de soluciones oleosas inyectables. Lo usaremos como 
una de las sustancias principales en la reacción yodo-aceite. 

Los porcentajes extremos de los ácidos grosos que 
contiene son los siguientes: 
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ácido mi rÍ~t ico nada o huellas 
11 pnl mítico 7.8 9.1 % 

11 csteé11 ice 3.6 4.6% 
11 máqu ico 0.4 1.1% 
11 polmitoléico o.o 0.5 % 

11 olé ico 45.3% 49.4 % 
" 1 inoléico 37.7 41.2 % 

Petrolato Blanco. 

Es una mezcla ~emi-sól ida purificada de hidrocarburos­
obtenidos del petróleo y completamente o casi completamente de 
coloradas. Se le da también el nombre de vaselina blanca. Pue" 
de contener estabi 1 izado res adecuados. 

Se presenta como una masa untuosa, blanca o 1 igera 
mente amarillenta, transparente en capes delgadas aún después de 
haber sido enfriado a O ºC. Es insoluble en agua, l.igeramente­
soluble en alcohol deshidratado en frío, completamente soluble en 
benceno, disulfuro de carbono y cloroformo. Es soluble en éter­
solventes del tipo del hexano y en la mayoría de los aceites -­
fijos y volátiles. 

Su índice de refracción es de 1.453 a 1.460 a 80 °C. 
Su densidad no debe ser menor de 0.815 ni mayor de 0.880 a -
60 ''c. No debe presentar alcalinidad ni acidéz. El residuo de -·­
ignición no debe ser más de 0.05 %. No debe tener aceites fi­
jos, grasas y resinas. 

Se prepara del residuo que queda después de la desti 
loción del petróleo, o del sedimento depositado de los tanque;­
de almacenamiento de petróleo cru..;o. Este residuo puede por di 
versos procedimientos, tales como: tratamiento con ácido sulfúri=­
co percolación a través de una columna de caol Ín absorbente y­
extracción con solventes selectivos, etc. Al efectuar la decolora­
ción y llevarla adelante se puede obtener el petrolato casi blan­
co. 
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_.... ...... -------------~ 
Se ha hecho uno imitación fundiendo parafina y -­

mezclándolo con petrolato líquido, pero generalmente se prepa­
ro parte de lo porción líquido cuando se trato de incorporar o 

otros ingredientes.. 

Se usa como cubie11 a protectora y como sustituto de 

lm grosos en los ung'uentos. En éste estudio, se usará paro fo­
cil itar el manejo de lo mezclo de reacción. 
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METODOS. 

En este capítulo se dará una explicación superficial­
de los métodos que servirán a la identificación de las materias 
primas empleadas, o sea los usados para su aprobación. 

Estos métodos utilizan bien sean Jas constantes físi-­
cas, bién las constantes químicas. Los que usan las constantes­
físicas son sencillos como el punto de fusión, punto de sol idifi­
cac ión, densidad y otros. 

Aún cuando las características tales como el índice -
de yodo y el valor ácido se conocen como constantes químicas, 
en realidad su constancia es relativa por lo que están conside­
radas dentro de 1 imites precisos utilizando estas constantes se -­
puede determinar la pureza del compuesto. 

La mayoría de los índices se determinan por métodos 
empíricos: En primer 1 ugar se verá los más importantes que son­
el índice de yodo y el valor ácido y en seguida los diferentes 
métodos de identificación junto con otros análisis. 

INDICE DE YODO. 

Se usa para conocer la presencia de dobles ligaduras. 
La un10.1 de los halógenos a" los compuestos orgánicos no satura­
dos se real iza en el orden de su electronegatividad. El cloro y­
el bromo son demasiado activos por lo tanto no solo se adicio-­
nan en las dobles 1 igaduras, sino que llegan a sustituir hidróge­
nos de la cadena. En consecuencia no pueden utilizarse con fi­
nes cuantitativas. Además cuando existen dobles 1 igaduras conju­
gadas los halógenos pueden unirse en los extremos y formar una­
nueva doble 1 igadura en los carbonos del centro. Esto sucede es 
pecial mente con el yodo. 
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El yodo que es el menos electronegativo de los ha­
lógenos es muy poco activo y lo reacción es muy lento. Poro 
activar la reacción Hanus utiliza un reactivo a base de bromu­
ro de yodo ( IBr }, y la saturación· se realiza en un tiempo mas 
o menos corto. 

El índice de yodo indica la cantidad de yodo en -
gramos que puede reaccionar con 100 g. de aceite. 

Si se siguen exactamente las condiciones fijados por 
el método, el índice de yodo se considera como el doto mas-­
útil para conocer lo pureza de un aceite, aún cuando no pue­
de utilizarse poro conocer con exactitud el grado de insotura-­
ción del aceite. 

Procedimiento. 

Se introducen aproximadamente 200 mg. del aceite -
( 800 mg. para 1 as grasas sólidas ), cuidodosapiente pesados en -
un matraz de yodo de 250 mi .. ~e disuelve en l O mi. de clo­
roformo, se agregam 25 mi. de S, R. de bromuro de yodo. Se 
tapa bien el matraz y se de ja en la oscuridad durante 30 mi­
nutos. Luego se añaden en el siguiente orden: 30 mi. de S.R.­
de yoduro de potasio ( 16.5 % } y 100 mi. de agua. Se agita­
un poco y se titula el yodo 1 iberodo con solución O. IN de -­
tiosul fato de sodio. Agitar vigorosamente después de cada adi-­
c ión de tiosul fato de sodio. Cuando el color se vuelve amari~ 

llo pálido agregar l mi. de S. R. de almidón y seguir la ti 
tulación hasta que el color amarillo desaparezca. 

Hacer un testigo al mismo tiempo, con las mismas­
cantidades de los mi~mos reactivos y en el mismo orden. La -
diferencia entre los volúmenes en mililitros gastados por el tes­
tigo y el problema multiplicado por 1.269 ( miliequivalente del 
yodo por 100 }, dividido entre el peso en gramos de la mues 

trn empicada es el índice de >'ºªº. 
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Si méis de In mitad de la S. R. de bromuro de yo 
do es abso1bidn por In muestro de la sustancia, se repite la ':" 
dete1minoción uscrndo u110 porción mÓ'i peque''ª de la muestra por 
l1nol izar. 

mi. testigo - mi. problema) 1.269 
peso en gramos de muestra. 

VALOR ACIDO. 

Indice de yodo 

El valor ácido frecuentemente se expresa como el nú 
mero de miligramos de hidróxido de potasio requerido para neu:" 
tralizar los ácidos grosos libres presentes en 1 g. de sustancio. 
No hay que confundir con el índice de acidez que usualmente-
se emplea ( el número de mililitros de solución de blcali 0.1.N. 
que se necesita para neutral izar los ácidos 1 ibres en 10 gr. de­
sustancia. 

Procedimiento, 

Al menos que se especifique de modo diferente, se -
disuelven aproximadamente 1 g. de muestra exactamente pesados,­
en 50 mi. de una mezcla a volúmenes iguales de alcohol-éter­
( que ha sido neutralizada usando fenolftaleína con solución de -
hidróxido de sodio O. IN), contenido en un• matraz. Si la mues 
tra no se disuelve en el solvente frío, conectar el matraz a un 
condensador a reflujo y calentar suavemente, con agitación fre-­
cuente hasta que se disuelva la muestra. Agregar 1 mi. de S. R. 
de fenolftaleína y titular con solución de hidróxido de sodio - -· 
O. IN, hasta que la solución presente un color rosa pálido que­
persista después de ci~Jitor du1011te 30 segundos. 

Prnc1 el vulo1 éic ido lo'., cé1k1ilos :,l' hocen como sigue: 

mi. de Na OH gmtodo·, 
g1 c1mos de 

X 5.ó ( t~'.,llLivole11tt~ de KOH) 
mut•st 1 n pl'smlo 
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Si el aceite ha sido saturado con diÓxido de carba 
no para su conservación, se pone a reflujo suave la sol ción":' 
en alcohol-éter durante 10 minutos antes de titular. Se uede 
1 iberor también el bióxido de carbono por exposición en un de 
secador durante 24 horas antes de pesar la muestra. 

Para los aceites, se determit,an generalmente los -­
ácidos grasos 1 ibres. Numéricamente es aproximadamente a mi­
tad· del valor ácido. 

Además de estos análisis generales, al ácido oléico 
se le hacen las siguientes pruebas A y B poro saber si 1 está -
exento o no de ácidos minerales y grasas neutras y oce'ites -
minerales respectivamente. 

A.- .Ágitor 5 mi. de ácido oléico con igual vol u 
o -men de agua o uno temperatura de 25 e, durante 2 minutos 

Se espera a que separen los 1 Íquidos y se filtra através de -
papel filtro previamente humedecido por agua. El filtra o no­
debe presentar coloración rojo por la adición de una g ta de 
ano ron jodo de metilo. 

B. - Hervir 1 mi. de ácido oléico con aprof imad~ 
mente 500 mg. de carbonato de sodio en 30 mi. de agua, -
en un matraz de capacidad suficiente. La solución re ultan­
te es cloro o al menos opolecente en caliente. 

La prueba de identificación paro el aceite Cle - -
ajonjolí es la siguiente: 

Agitar 1 mi. de aceite de ajonjolí durante 30 se 
gundos con una solución de 100 mg. de sacarosa en 10 mi~ 
de ácido clorh(drico. Lo capc1 ócidc1 toma una coloración ro 
sa y ~e vuc 1 ve ro jo después de un ralo. 

Pruebm de idcntificc1ción del oceite de alg)(lón . 

20 



A. - En ésta inclufrnos en un pare'ntesis las varian-
tes pmci detección de la presencia de aceite de algodón en el 
aceite de maíz purificado. 

Mezclar 2 mi. de algodón ( 5 mi. de aceite de maíz), 
en tubo de ensayo, con 2 mi. ( 5 mi.) de una mezcla de vólu­
menes iguales de alcohol amílico y una solución al l en 100 de 
azufre en sulfuro de carbono; al invertir el tubo hasta un tercio 
de su tamaño en una solución saturada de cloruro de sodio apare 
ce un color ro jo en 5 a 15 minutos (no debe aparecer color r; 
jo en 15 minutos), 

B. - Prueba del tricloretileno. 
Agregar 2 mi. de piridina a 2 mi. de solución de 

sosa ( 1-1 O ) con ten ida en un pequeño tubo de ensayo y cal en tar­
en baho de agua a 90 uc. durante 5 minutos. Quitar el tubo y -­
agregar inmediatamente l mi. de aceite de algodón, sin mezclar -
las capas. No debe aparecer color rosa en la capa de piridina -
en 20 minutos. 

huate 
Prueba para determinar la ausencia de aceite de caca­

en el aceite de olivo puro. 

Saponificar 10 g. de la muestra, hirviendo l hora a -
reflujo, con 80 mi, de solución de potasa alcoholica ( 1-20 ); - -­
agregar S. R. de fenoltaleína, neutralizar con acido acético diluí 
do y lavar la solución con 120 mi. de S. R. de acetato de plo-

ll}o hirviente, contenido en un matraz cónico. Hervir la mezcla--· 
durante l minuto y enfriar por inmersión del matraz en agua fría -
con rotación ocosional paro provocar la adherencia del precipitado 
a las paredes del mc1t1az. Deccmtar el líquido, lavar el precipita-· 
do con agua frío pnro quitc1r el exceso de c1cetato de plomo, y ··­
volve1 o lavm con nlcohol de 90 °1..1. Ag1egar l 00 mi. de éter,·· 
tapar bien el inot1oz y dejrn repmc11 hmta disolución completa ·~­

del prc•cipitado. ConeclCll (1 Ull conclL•modor de rnflujo, hervir 5 -
minUIOS Y Cl1ÍI im U 15 1 

(, / dL' jé111dolo toda 1 (l 110ChC, 
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Filtrar y lavar el precipitado con éter. Con ayuda­
de éter pasar el precipitado a un embudo de separación de --
500 mi., alternando éter con ácido clorhídrico al final; si al­
guna parle del precipitado queda adherida al papel filtro. Agre 
gar más ácido clorhídrico para hacer 100 mi., y suficiente --= 
éter para que la capa de éter alcance aproximadamente 100 mi. 
Agitar vigorosamente 1 a mezcla varios minutos, esperar que se -
separen las capas y tirar la capa ácida. Lavar con éter una -
vez, agitando con 50 mi. de ácido clorhídrico diluido y final­
mente con varias porciones de agua hasta que el último lavado 
no de reacción ácida al anaranjada de metilo. 

Pasar la solución etérea a un matraz seco, evapo-­
rar el éter, agregar un poco de alcohol dehidratato y evapo-­
rar el éter a sequedad. Disolver el residuo de ácidos grasos, -
calentando con 60 mi . de alcohol de 90 % . Enfriar suavemente 
la solución a 15º e. agitar frecuentemente y dejar la solución a 
15° durante 30 minutos. No se deben separar cristales de áci­
do aráqu ica . 

Pruebas de alcalinidad (A ) y de acidez (B ) del p.=_ 
trol ato para su aprobación como una de 1 as materias primas -­
que se usan en la elaboración de este trabajo.: 

A. - 1 ntroduc ir 35 g. de p~trol ato bl aneo en un em­
budo de separación de 250 mi .. Agregar 100 mi. de agua hir­
viente y agitar vigorosamente durante 5 minutos. Pasar el agua 
separada a un vaso de precipitado y lavar el petrolato con -­
dos porcicnes más de 50 mi. de agua hirviente, Adicionar los 
lavados al vaso de precipitado. Al agua del lavado agregar ~ 

una gota de S.R. de fenolftaleína y hervir. La solución no -
debe adquirir un color rmodo. 

B.- Si IC1 CJdición 
olcal inidad no proJucc color 
clt• onc.11011 jodo de me ti 1 o. No 

de fenal ftaleína para la prueba' de 
ro~odo, agregar O. 1 mi . de S. R. -
debe presentar coloración roja ni -
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rosada. 

Pruebas del yodo. 

l.- El yodo se identifica fácilmente por los vapores' 
violetas que desprende aún a la temperatura ambiente. 

2.- A una solución saturada de almidón se agregaM 
unas gotas de solución de 1 o mue~tra de yodo por anal izar, pa 
rece un color azul. Cuando se hie1ve la mezcla desaparece -: 
el color azul, pero al enfriarse vuelve a reaparecer aún des- -
pués de haber estado hirviendo durante mucho tiempo. 

Determinación Cuantitativa.- Poner aproximadamente-
500 mg. de yodo, exactamente pesados, en un matraz de yo' 
do previamente tarado. Agregar una solución de l g. de yo=­
duro de potasio disuelto en 5 mi. de agua. Diluir a apro- -
ximodamente 40 mi., y 1 uego agregar l mi. de ácido clorhí­
drico diluido. Titular con solución de tiosulfato de sodio O.IN. 
Agregar solución rectivo de almidón, cuando da un color ama­
rillo pálido. Cada mililitro de tiosul fato de sodio equivale a -
12.69 mg. de yodo. 

Cálculos: 

mi. gastados X 12.69 X 100 
peso muestra en mg. 

, 
o 

mi gastado~ X 1 . 269 
peso muestra en g. 
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ANALISIS DE ACEITES. 

El onól is is de los aceites en cuanto o su con 
tenido en ócidos grosos y la naturaleza de estos se hoce nece­
sario paro tener una ideo mas o menos exacto de lo (. 1tidod 
de dobles l igoduras presentes. 

Existen varias técnicos paro obtener buenos re­
sultados tonto cual itotivos como cuantitativos. Entre otras tene 
mas el onól is is por infrarrojo, la espectroscopia de masas y -
lo cromotogrofio. Se usoró uno técnica cromatográfico, emple­
ando un método cromotográfico de gases el cual do directo-­
mente el onólisis tanto cuantitativo como cualítotivo, si se -
tiene cuidado de establecer los condiciones debidas. 

Antes de trotar del onál is is especifico que in­

teresa, se hablará del método general de análisis por cromo-­
tografio de gases, para tener uno idea mas clara de lo que -
es. 

Descripción: Un cromotógrafo consta de un ci-
1 indro de gas, vólvulo de reducción de la entrada del gas, -
sigue un desecador poro quitarle al gas la humedad que puedo 
tener, una vólvulo mas exC'lcto de control del gas, un regula­
dor de flujo que puede ser cont(nuo o no, un manómetro, el­
punto de inyección de lo muestro, uno columna, un calentador 
y una celda de detección. 

Fase móvil: Los gases generalmente empleados -­
como fase móvil son: nitiógeno, hidrógeno, helio, ar~un, y -
dióxido ele cn1 bono. Cuando el gas interfiere algo en el anó­
lisis l.'I om lk•he scca1sc con cuidado. El mejor secante es un 
filt10 111olcculC11 (Li11dv 5-A) activado a 200° - 300° C. 

24 



1 

Regulación de flujo del gas: Se puede regular apro 
ximadamente, usándo la válvula ordinaria de alta presión co­
nectado directamente al tanque, pero paro uno regulación más 
riguroso se usoró uno vólvulo mas fina y exacto situado des-­
pués del desecador. 

Medido del flujo de gas:. -Puede hacerse por medio -
de un indicador continuo de flujo. Los !Imites del flujo son -
generalmente de l O a 100 mi. por minuto. También se puede 
usar un regulador de flujo de burbuja de jabón: uno burbuja -
se forma en el medidor de flujo , comprimiendo una pe-­
queí'lo cantidad de solución de detergente contenido en un -­
bulbo. lo burbuja sube en la pequeño bureto al posar lo co­
rriente de gas. Al moverse la burbuja se toma el tiempo en-­
tre dm niveles exactos. Este método es muy exacto, pero el -
inconveniente consiste en que no es continuo. 

Introducción de la muestro. - La muestro para anal i­
zar puede ser sólida, llquido o gaseoso y su inyecc1on pue­
de diferir de acuerdo con su esencia. Lo cantidad de mues-­
tra inyectado depende de lo sensibi 1 idod del detector. 

Los muestras gaseosos pueden ser inyectados a través 
de un tapón de hule o lo parte superior de la columna usan 
do uno jeringo hipodérmica o una bureto de gases. 

Poro la inyección de muestras sólidos se siguen té::ni 
ni cos muy vor i odas . U no de 1 os métodos consiste en pesar la--
muestro en una ampolleta de vidrio que se pone en la corrien 
te de gas y 1 u ego se rompe . 

Lm 111uc~t1m li'quiclm se introducen usando una jeringa 
en t!St! cn.,o ~e hace nccc~rn io el empico de un tc1pón de hule. 
fumliitin !,e pucdt• inyc•clrn o la columna contidadc:> muy pcc¡uc-
1)m con uyudu dt• u11c1 lllicropi¡ll'lcr ¡wro lwy que mloplo1 un -

dhpn!>itivo prnu t•vilc11 lu i11tP11upci<.·•11 dt' In cu11i1•nt11 dt• fl"~ 
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Columna . - La columna usada puede ser de vidrio o 
de metal. Si debe llevar un empaque el diámetro interior -­
se1 ó de 2 a 6 mm., y en algunos aparatos es posible variar -
el lm00 de la columna Generalmente se usan tubos de cobre, 
y antes de ponerle el empaque se suaviza calentándolo apro­
ximadamente 500° c y enfriando lentamente. 

Control de la temperatura de la columna. - La tempe 
rotura de la columna puede tener cualquier valor entre oº c-: 
y 400° C ( a veces se usan temperaturas menores de Oº C). -
Lo temperatura de trabajo escogida depende de la naturaleza -­
de la muestra por investigar, y si se usa un cromatógrafo gas-
1 i'quido, de la fase liquida estacionaria. Es generalmente de -
S;tan importancia que la temperatura no varie por más de dos -
grados centigrados, particularmente si se usa un detector de -­
conductividad térmica, o bien si se piensa usar los volúmenes -
de retención para la identificación. Lo mas conveniente para -
mantener una temperatura constante es una estufa de aire, a -
causa de la facilidad y la rapidez con la que se puede crim­
biar la temperatura, pero las variaciones ocurren solo cuando -
hay circulación forzada de aire. Algunas columnas se sumergen 
en baños termostáticos conteniendo un liquido, un aceite por­
ejemplo. Columnas de metal, particularmente de acero inoxida­
ble pueden calentarse, haciendo pasar una corriente de bajo -
voltaje a través de el las. 

Detectores. - El próposito de los detectores es de -­
registrar los efluentes de la columna midiendo las variaciones -
en su compos1c ton Muchos detectores son 1 lamados de tipo di -
fcicncial porque no dan ninguna señal cuando pasa el gas puro 
através de ellos, pero cuando se detecta un compuesto en una 
mezclo, lo scr'\ol es proporcional a la concentración o peso de 
ese compuesto. 
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t~/'º ~"l-e9tal 

El tipo llamado integral 
la cual es proporcional al total de 
Método de absorci6n de Janak. 

da una señal continua -
las sustancias eluidas, ej. 

Existen varios detectores de tipo diferencial rela­
cionados con algunas propiedades flsicas del gas usado. Se -
tiene por ejemplo: 

Detectores de 
11 

11 

11 

11 

11 

11 

11 

conductividad térmica 
densidad del gas 
ionizaci6n de rayos. 
Argon 
Helio 
captura de electrones 
movilidad de electrones 
constante dieléctrica, etc. 

Se hará referencia solo al detector de Argon por 
ser el único que interesa para llevar a buen fin este traba­
jo. 

Detector de Argon. - El detector de ionización de 
Argon es muy sensible . Su celda es de acero inoxidable de 
peque~o volúmen que actúa como cátodo, el ánodo es de -
material similar. El potencial aplicado es generalmente com­
prendido entre 600 y 1200 V. (alto potencial, grande sensibi 
lidad). 

La ionización de sustancias en la corriente de -
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gas argon se produce, pr i ne i pa 1 mente, como resul todo de un 
choque entre los átomos de argon metaestables. los átomos -
metaestables tienen una excitaci6n del nivel de 11 .7 eV, por 
lo tanto los choques con sustancias de potencial de ioniza-­
ción menor dan por resultado la consiguiente producción de -
iones lo que aumenta lo conductividad del gas. Sustancias -­
con un potencial de ionización mayor no pueden ser detecta­
das. 

·--------------· -----

·lt: ! .• ( •. 1._. ••.• i ·1.., ~. ' _, '··"-·-----~ 
'' -;.: I" ('. "'' L.IC l.• ,_'.'..l ..... "' .... ~ ,,,. .. , -

Identificación. - En trabajos de rutina, teniéndo en -
cuenta que las condiciones experimentales son siempre las mis­
mas, la identificac ion de los picos puede hacerse por separa-­
ción previa. Otro método consiste en hacer mezclas y compa­
rarse las gráficas con las de la muestra desconocida. Cuando­
aparece un pico desconocido, se puede identificar agregando -
una sustancia pura a la mezcla; si hay aumento de tamaño -­
del pico desconocido, este componente es igual a la sustancia 
pura. Pueden identificarse también usando sus volúmenes de re­
tención. 

Análisis Cuantitativo.- Se puede, en princ1p10 1 deter­
minar la cantidad de un componente de una mezcla inyectada, 
según el orea de los picos de elución cuando se usa un detec 
tor diferencial. Debe medirse el área con un planlmetro o cor 
tai los picos. Para hacer la relación de los picos se puede -=­
correr primero muestra$ conocidas. 

do, 
En seguida se tratará sobre la cromatografla gas llqui 

la cual se empica, p1 incipalrnentc en la separación de --= 
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1 

mezclas orgónicas volátiles tales como hidrocarburos, éteres, -
aceites e~enc ia les y otros más. 

El soporte sólido puede consistir en celita, polvo de 
vidrio, cristales de cloruro de sodio, etc. 

La proporción de la fase liquida no es crilica, va­
ria de l % - 30% con respecto al peso de 1 soporte. 

Lo común es un 20%. El uso de pequeñas porciones 
1%-5%) tiene ventaja de acelerar la separación, pero también 

tiene la desventaja de producir el peligro de efectos de absor­
ción en el soporte sólido. 

Para preparar el soporte sólido, una cantidad conoci­
da de la fase estacionaria se disuelve en una solución volátil­
como el éter, al igual que volúmen también conocido de sopor 
te. El solvente se evapora, calentando suavemente con agita-=­
ción de la mezcla para evitar el depósito de la fase estacio­
naria. Finalmente se seca en ·una estufa de aire durante varias ~ 
horas. También se hace necesario 1 impiar la columna con gas., 
fase móvil a una temperatura mós alta que la del experimento, 
para librarla de las últimas trazas del solvente y de impurezas 
volátiles. 

Algunas de las sustancias usadas como fase estaciona...,. 
rias son: 

Nombre Temp. 

Poi ietilengl icol 100° e 

Grasas de polietilenglicol 150° e 

Diglicerol 150º e 

Sustancias eluidas 

alcoholes y cetonas 

esteres, ác. grasos. 

selección de alcoho 
les. 
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Poro lograr uno separoci6n eficiente es necesario -
un buen empaque de lo columna. Mientras se golpeo suave­
m~nte lo columna en el piso se agrego el material de empa­
que, hasta que no puedo contener mós • después de golpear -
varios veces la columna. Es conveniente verter el empaque -
en un vaso de precipita do que se peso después de 11 enor -
lo columna¡ osi se puede conocer su contenido. 

Para el análisis, se empleará un Cromat6grofo de -
arg6n "Pye", cuyo esquema se presento: 

l<.lw1'infl 

\ ~-.'I \o~~· 

r 
!>rf ,., fe' dc 

R"'J'11 i 
l----·--

) l, 
_) 

t 
R"1''\u,J., , IJ 
{("(º d ... '\"\ 

dt j~i,,~ 

<:. 
o 
(,!) 

~ 

~ 
l""9ue de. ~<>'> 

CCI\ 5,1 V~\vu(,, 

Como fose estacionaria se usará grasas de polie-­
tilenglicol (Succinato de polietilenglicol ); la fose móvil es -
e 1 gas argon . 

las condiciones que deben establecerse para lograr 
un buen análisis son los siguientes: 

Temperatura- 140° C, especi'fica para la determina­
ción de ácidos grasos. 

Flujo de gos-80 mi. por minuto 
Voltaje del detector- 1250 V. 
Sensibi 1 idad X 1 O 

So ajusta el desplazamiento del papel o construir -
una gráfica a una velocidad de .508cm. por minuto. 
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......... ________ ~ 
Ya conseguidos todas estas condiciones se inyecta la -

muestra; se usa uno cantidad de O.~ . aproximadamente, para 
todas las muestras. De esos anól is is resultaron las gráficas -­
presentados . 

Grófica #la lb ócido olético (cualitativo) 
11 2 ócido olético ( cualitativo) 
11 3 aceite de olivo 
11 4 aceite de rnaiz puro 
11 5 aceite de rnalz crudo 
11 6 aceite de ajonjo! r puro 
11 7 aceite de algodón puro 

El ócido oléico y los varios aceites usados dieron positi­
cas las pruebas de identificación y en cuanto a los Indices de 
yodo y valores ácidos se tiene el cuadro # 1 

Aceite 
ócido oléico 
olivo puro 
rnalz puro 
malz crudo 
ajonjo! r 
algodón 

Cuadro # 1 

Indice de yudo 
89 
85 
106.2 
108.09 
106.33 
109.05 

Valor ácido 
198 
2 mi. 
1.5 mi. 
2 mi. 
1.4 mi. 
1.8 mi. 

Lo naturaleza de los picos se determina en la grá­
fica # la, sabiendo que si se construye una· gráfica con el -
logaritmo de los volúmenes de retención contra el número de -
ótomos de carbono debe obtenerse una recta en series homólo-­
gas ( serie de ócidos grasos saturados, monoinsaturados etc.), -­
Siendo el tiempo de retención, una función direct~ de volú-:-­
men de retención, se construiró uno gráfica con logaritmo de -
tiempo de retención contra número de citamos de carbono . 

Se relacionan los ccntlmetros que separan el punto -
más alto del pico del punto de inyección, con los centimetros­
quc corre el papel en un minuto para encontrar el tiempo de 
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1etenc ión de coda uno de los picos. Se obtiene pués el -
cuadro número 2. 

Cuadro 11 2 

i ny. muestro-pico tiempo-minuto log. tiempo 
cm. 

3.05 .508 6.0 0.7818 
3.95 11 7.77 0.8904 
6 .4 11 12.59 1.10 
7.55 11 14.86 1 .1703 

10.75 " 21 . 16 l .3243 
15 .4 " 30.3 1 .4814 
19.65 " 38.6 1 .5866 

Como punto de referencia se toma el ácido olélco , 
pico más alto presente, obteniéndose la gráfica 1 b según la cual 
los picos existentes en las gráficas 1 y 2 son por órden de a~ 
rición: 
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c
12 

saturado - oc ido lóurico, duodcci1ico - CH 
3 

(CH
2

)
10 

COOH 

c
14 

saturado - Acido mirlstico, tctradecMico - se obtiene de monte 

ca de nuez moscada manteca de ballena, CH (CH ) COOH 
3 2 12 

e 14 rnono-i maturado 

e 16 saturado - ácido palmltico, hexadeci1ico - se obtiene de gra--

sas animales - CH
3 

(CH
2

)
14 

COOH 

e 16 mono-insaturado 

e 16 di-insaturarlo 

e 
18 

saturado - ácido esteárico, octodecMico - se prqxua a par-

tir de grasas animales - CH (CH ) 
3 2 '16 

COOH 

e 18 mono-insaturado - ácido oléico - se obtiene de grasas --

animales y vegeto les. 

e 18 con dos uniones etilénicos - ácido linoléico~· 

Superponiendo la gráfico la a las demás gráficas, 
se puede identificar los picos presentes en estas o sea los áci­
dos grasos presentes en los diferentes aceites. 

El análisis cuantitativo de los ácidos se hace -­
calculando los áreas de los picos, y tomando como 100% el -
total de las áreas. Asl se obtuvieron los resultados que se ven 
en e 1 cuadro 11 3 
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REACCION YODO-ACEITE. 

Este trabajo consistió en una comparación del po­
d<'r de fijación del yodo del ácido oléico con el poder de -
fijación del yodo del ácido oléico con el poder de fijación 
de diversos aceites, que tienen una composición en aceites -
grasos rnás variada. 

Para lograrlo se hará la misma prueba de reacc1on 
tanto con el ácido oléico corno con los aceites de ajonjolí', -
de algodón, y de rnalz tanto crudo como refinado, cuidando -
siempre de tener las mismas condiciones de operación. 

El yodo es el menos electronegativo de los hal6ge 
nos, por lo cual su reacción con las dobles uniones es muy-: 
lenta. Por lo consiguiente el primer paso en la reacción se­
rá el previo calentdmiento del ácido oléico o del uceite pa­
ra facilitar después la ionización del yodo el rompimineto de 
la doble 1 igadura. 

Método para la reacción: 

En un matraz erlenmeyer de capacidad suficiente -
se pesa la cantidad necesaria de ácido oléico o de aceite -­
(16 g. de aceite o ácido oléico para cada 6.18g. de yodo). 
A continuación se pone el matraz en un baiio de agua pre-­
viamente calentado a 60° c. ( para un matraz erlenmeyer de 
250 mi. se usa un vaso precipitado de 1000 mi. para uniformi 
zar las condiciones de reacción). Se agita el oléico (aceite)~ 
de vez en cuando para estabilizai la temperatura en el inte­
rior del matraz. Cuando la tcrnpel'Cltura del oléico (aceite) -­
alcanza los 60° e.' se agrega el yodo rcsublimado pesado -­
exactamente, utilizando una campana de aire para evitar que 
se impregne el lugar con los vapores de yodo. Esa campana de 
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c111e se 5e9ui1(1 u5cmdo du1c111te todo el tiem,Jo que dure la --
1cocción. 

Entonces con un ogitado1 de vid1 io se empieza una 
agitoción continuo, ¡Je10 muy lenta. Se deja reaccionar duran 

te uno hora, después de habc1 c1g1egodo el yodo, siempre si,;­

dejc11 de ogitrn. 

' Después Je og1egrn c>I yodo se rngistra una rápida-
olza de lo tcmpe1otu1a que en 5 minutos ,Juedc alcanzar los-· 

soº c., deíJendiendo esto de la clme de aceite o de la pu-

1eza del éicido oléico. La t0mperatura se. mantiene estable du 

1 ante un 1ato, y a medida que va avanzando la reacción -

baja hasta llegar al final de el la al ;.iunto de partida: 60º e. 

Cuando ya haya terminado la reacción yodo-aceite­

( áciJo oléico) se vacía la mezcla a un vaso de precipitado­

que contiene una cantidad de petrolato fundido necesaria para 

llegar a los 100 g. (100-( 16 g+6.18). Esa adición de pe 
trolato sirve para ayudar al fácil manejo de la mezcla, en :: 

los análisis que se le harán. 

Mecanismo de la reacción. 

El mecanismo de la reacc1on no es todavía bien -

conocido. Una de lm teorías ~upone que el yodo reacciona -

con los aéidos mfo satu1ados 1om;Jiendo las dobles ligaduras. 

Se p1opone el siguiente meconismo. Se sabe que -
una 1eocción je c1dición es unn 1crn.:ción de formación de un 

aducto, u cx,ie11sus de unu •,u.,t11ncic1 imntu1odc1 y de un rnac 

tivo cc1,Joz ele ir.inizrn~.c. Se podiu co11sicle1u1 este tipo de r;a_: 

ción debido o que L'I éicido ol1'-ico l''> u11 co11111uusto i11sc1turado,­
quc lm nccitcs tienen en su com1)(hicic)11 éJCiclm g1mm 110-·saturados -

y q·1e el yodo e~, un 11!uctivo cu;i(t/ de io11iu11sc. 

Ln 1ep1ese11tc1ció11 111é1s ~i111 1 Jle de la 1eacción entre­

el yodo y una doble ligc1du1c1 se1Ía lo adición simultánea .:le-
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ambos átomos de yodo de la misma mglécula. Sin embargo, -

en base a una gran número de experimehtos, es casi seguro -

que este tipo de reacción no se efectúa; en cambio, se pro 

duce una reacción en etapas por un mecanismo iónico, donde 

el hidrocarburo no saturado usa los electrones de la doble -

ligadura prna separar de la molécula de yodo una partlcula -

de yodo que sólo tiene seis electrones. El ion carbonio que­

resulta adicio 1a un ión yoduro negativo de la solución. 

[ RCH ·.• CHRJ + ~:r::1_·~ ->[Rc+H CHR \ + l( :"i":-1 
•º ) ,, ,J 

: 1 : • 

~.HRJ-7 [RsH ·• ~~RJ 
: ¡; :1~ :1% -. . ' ,, . 

.. -

El ion halogenuro separado de la solución no de­

be ser, y desde el punto de vista estadlstico probablemente-

no lo es, el mismo ion halogenuro liberado en la primera -­

etapa de la reacción. El ion intermedio positivo puede atra-

er un ion halogenuro del halógeno molecular, especialmente -
cuando la concentración del halógeno es relativamente elevada. 

[
RCH-CHRJ + :'1': :'1': --, [RCH-C.Hj r· t . .f-J 

1 •• •• • .. • • • • -') 

-r- : 1 i '. I: : 1: '' ,, ,, 

El ion halógeno positivo liberado puede reaccionar 

con una molécula de olefina para continuar la cadena, o 

con un ion halogenuro negativo para dar una molécula de -

halógeno. 

Aunque como yo ~e vió L'I yodo en las reacciones 

de halogcnación de cc1dcnm imc1tu1odos es muy poco o nada­

reactivo, teniendo en CUl'11to lo lL'lllfWICllu1a o la que se ini­

cia la reacción, lo c1~Jiloció11 lento y conti'nuo, la temperatu­

ra del bar'lo ( 60° C) Du1c111lt! lo 1eoc :ión y el tiempo que 

dura ésta, podemm p1e~umi1 que v1•11<.icndo lo poca electrone­

garividad del yodo hali1á unu ndición ounquc pequci'la de yo-
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do a las dobles ligaduras. 

L6gicamente la cantidad de yodo adicionado va­
riaró de acuerdo a la presencia de dobles ligaduras en el -­
ócido oléico y en los aceites utilizados. Para comprobar es­
to se hicieron anól is is de los productos resultantes de la ---

reacción. 

• 
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1 

AN.~LISIS DEL COMPUESTO FORMADO. 

Ese capitulo no trotará, como podrlo pensar­
se de una análisis del compuesto formado en cuanto o notu 
raleza qulmico de los ácidos hologenodos originados, o bie'ñ 
de determinar el punto exacto de inserción del yodo, sino­
de uno simple determinación cuantitativo del yodo fijado por 
los diferentes aceites y el yodo, después de uno hora de -
reacción en condiciones idénticas. 

Poro lograrlo se hará en primero instancio -­
uno determinación del yodo total absorbido por el aceite. -
La diferencio entre este último y lo cantidad de yodo libre 
da el valor del yodo que ha quedado fi jodo en el aceite. 

METODOS .-

Yodo Libre. -

Se trato de una simple extracción del yodo 
que no ha reaccionado con el aceite, usando un solvente­
odecuado, y su titulación con solución valorada de tiosul-­
fato de sodio, obteniéndose los resultado en gramos por cien 
to. 

En un vaso de precipitado de 100 mi. tarado, 
se ponen aproximadamente 5 g de muestra, exactamente pesa­
das. Se les agrega 20 mi . de cloroformo, y se disuelve ca­
lentando un poco a ba1~0 Maria; se vaci'a la mezcla a un -
embudo de separación de 250 mi. se lava el vaso con dos­
porciones sucesivas de 10 mi. de cloroformo Madiendo los --
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lavados al embudo de separación. Se agregan luego 40 mi. 
de una solución acuosa de yoduro de potasio (KI) al 10%; 
se agita bien el embudo y se espera que se separen los -
dos capas la clorofórmica se pasa a otro embudo de sepa 
roci6n de 250 mi.¡ la capo acuosa se filtra através de al-: 
godón humedecido con agua, recibiéndose en un matraz de 
yodo. 

A la parte clorofórmica se le agregan 40 mi. de 
solución de yoduro de potasio (K 1) al 10%, extrayéndose -
en lo mismo formo. Se repite la operación con otra por­
ción de 40 mi. de solución de yoduro de potasio {Kl), se 
lavan embudo y algodón con 10 mi. de agua, recibiéndo. 
se el lavado en el mismo matraz de yodo. 

solución 
almidón 

La solución contenida en el matraz se titula con 
de tiosulfatc• de sodio (N°2S

2 
0

3
). usando el -

como indicador. · 
El vire es del azul al incoloro. 

YODO TOTAL. -

En un pedazo de papel glossine de peso cono­
cido se pesan con ciudodo, una muestra aproximado de --
5 g de mezcla. Se pone el papel en un matraz erlemme­
yer con boca esmeri lodo, de 250 mi. Se le agregan 25 mi. 
de ácido acético glacial y 3 g. de granallo de zinc --­
(reactivo quimicomente puro). el matraz se caliento o reflu 
jo durante dos horas, después de los cuales se deja en-=-­
frior 15 minutos. Se lava el ;:iparato de reflujo con 30 mi. 
de agua destilada, recibiéndose al lavado en el matraz. 

El contenido del matraz de yodo se filtra atravéz 
de algodón humedecido, pasándole a un matraz de yodo -
con capacidad de 500 mi. Al primer matraz se agregan -
20 mi. de agua destilada, se calienta para lavar el resi­
duo se enfrla y se filtiu; esa operación se repite una vez 
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mas con igual cantidad de agua, y se reciben los lavados 
en el matraz de yodo. 

Al filtrado se le añaden 100 mi. de ácido clor­
hldrico concentrado, y se dejo enfriar o chorro de agua du­
rante 5 minutos cuidando de topar bien el matraz. Se titula 
con solución N/50 de yodato de potasio (K 10 ) . Lo solución 
va tomando un color claro, se or"loden 5 ml.3de cloroformo 
que nos servirá de indicador . Se agita, el yodo presente po 
so ol c loroforn10' que toma una coloroc ión violeto' más o me 
nos intenso según la cantidad de yodo presente. Se sigue ti:­
tulondo con agitación hasta que el cloroformo quede incoloro. 

CALCULOS 

Los cálculos esquemáticamente son los mismos po­
ro los dos determinaciones; las variantes depende de los solu­
ciones empleados poro lo titulación. 

gasto en mi. X factor X meq. del 1 100 
peso de lo muestro en gramos 

Poro el yodo libre el factor es de lo solución titulado de tio­
sulfoto y poro el yodo total de yodoto de potasio. Los resulto 
dos en los dos cosos se don en gramos por cierto de yodo. 

Los resultados promedio obtenidos en el análisis d~ 

los diferentes muestras del producto yodo-oléico o aceite oléico 
se expresan en los cuadros 11 4 y 5 
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YODO TOTAL.- Cuadro H 4 

Aceite Gasto mi. peso g. Yodo% 
f!cido oléico 17 .6 X l . l 024 5.0002 4.92 
olivo 17 .8 X l . l 024 4.9632 5.01 
maiz puro 18 .2 X l . l 024 4.9885 5.10 
moiz crudo 17 .4 X l . l 024 5.0023 4.866 
ojonjoli 18 .O X l . l 024 4.9723 5.06 
algodón 17. 95 X l .1024 5.0091 5.08 

YODO LIBRE.- Cuadro H 5 

Aceite gasto mi. peso g. Yodo% 

Acido oléico 1.3 X l . 0083 5.0044 .33 
olivo 1.3 X 1 .0083 5.0023 .28 
maiz puro 1.1 X l .0070 4.9849 .33 
maiz crudo 1.2 X 1 .0083 5 .0016 .30 
ajonjol i 1.8 X l .0083 5.0085 .43 
algodón 2.0 X l .0070 4.9909 .51 

Restando los valores del cuadro 5, del 4 se obtiene 
los porc en tajes de yodo que han fijado en el aceite. 

Acido oléico - 4.59% 
Aceite de olivo - 4.73% 
Aceite de maiz puro 4.77% 
Aceite de maiz crudo 4.56% 
Aceite de ajonjol i - 4.63% 
Aceite de algodón - 4.57% 
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RESULTADOS Y CONCLUSIONES. 

Al encontrar los siguientes datos: 

Acei 1 es Yodo fijado% Ac. oléico Ac. linoléico% 
Ac. oléico 4.59 85.43 0.34 
Ac. de olivo 4 .. 73 85 .15 4.59 
Ac. de malz puro 4.77 42.89 42.03 
Ac. de mai'z crudo 4.56 43.08 40.74 
Ac. de ajonjol 1 4.63 42.85 45.42 
Ac. de algodón 4.57 16. 17 53.56 

Se observa que la cantidad de yodo fija­
do por el ácido oléico es un poco diferente de la de los -
aceites. Sin embargo es dificil explicar estas diferencias en­
función de la relación ácido oléico-ácido linoléico. Parece -
ser que solamente se fija el yodo en una de las dobles liga 
duras de ácido linoléico, puesto que si se suma la caneen..:: 
tración de los ácidos da en general la concentración del -­
dcido oléico puro; por ejemplo en el aceite de malz puro -
la suma es de 84.92, muy cerca de 85% del oléico, y sin 
embargo la cantidad de yodo que se fija es ligeramente ma 
yor ( 4 . 77 % ) . 

Es dificil suponer que el yodo no es su 
ficiente puesto que en algunos casos, esf'ecialemente cuando 
se trataba de fijar yodo en el ácido oléico se usó un 5 %­
en lugar de 6% y la cantidad fijada no fué menor de -:-
4. 5%. Si se aumenta la cantidad de yodo a 7% o más --­
tampoco se fija una mayor cantidad, y, en cambio se forma 
un residuo con el resto del yodo, de aspecto resinoso. Se­
trató ele deterrr inar la cantidad de yodo en ese residuo, por 
el mismo método que en la pomada, no fué posible despla­
zarlo. 

E 1 objeto de éste trabajo era ver si cam 
bianclo el ácido oléico poi un aceite que tuviera mayor p1~ 
porción de ácido linoléico ~e pudiera fijar una mayor can--
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tidad de yodo, sin necesidad de complicar los métodos utiliza 
zados poro fabricar los pomadas yodadas (yodo-yodurado, etc). 

Los conclusiones a que se lleg6 fueron: 

1 . - En un tiempo constante el yodo se fija en -
i~ual proporci6n, oún en presencia de mayor cantidad de -
dobles 1 igoduras por lo tanlo no es posible aumentar el yo­
do fi jodo cambienado el ácido oléico por un aceite con -­
más ácido linoléico. 

2.- Para log1ar una mayor fijación de yodo se-­
ria necesario cambiar los sistemas de preparaci6n de las po­
madas, bién utiliz:ando catalizadores que aceleren la reacción 
bi én boc iendo que ésta se efectuará lentamente de tal mane­
ra que el yodo se pudiera fijar poco o poco hasta ocupar -
todas las dobles ligaduras sin formar el residuo del ·cual se 
trató. 

3. - No hay ningún cambio importante en la fija­
ción del yodo, sin embargo puede ser interesante saber que -
no es necesario usar exclusivamente ácido oléico para fabri-­
car las pomadas sino que pueden utilizarse otros aceites. 

4. - Si bien es cierto que no se logró aumentar -
la concentración de yodo en las condiciones de éste trabaja­
se dejan algunos puntos interesantes para estudios posteriores­
como: el cambio en las condiciones de la reacción yodo-olé 
ico y el estudio a fondo del residuo formado cuando se __ -: 
agrega un exceso de yodo. 
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RESUMEN. 

El trabajo trató de una comparación entre pode­
res de fijación del ácido y varios aceites. Antes de em -­
plearlos se les hizo los análisis debidos, para cerciorarse -­
de su pureza y de su composición de los diferentes ácidos­
grosos. 

La reacción de fijación yodo.'..oléico, yodo-aceite 
se lle.16 a cabo, ateniéndose a las condiciones de operación 
y los resultados no mostraron diferencias apreciables entre -
poderes de fijación del ácido oléico y los aceites vegeta-­
les empleados. 
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