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CAPITULO }

INTRODUCCION




Cada vez adquiere mayor importancia la cromategrafia en es’ ,.
anélisis cualitativo y cuantitativo de toda clase de compuestos. Cons’
tinuamente se describen técnicas cromatograficas, que :esueivmiéﬁe
versos problemas, v que plantean la interrogante de si son &gism%ﬁm  .

a Ia solucién de otros.

Quisimos estudiac la posibilidad de aplicar la cromatogeafia
en capa Fna, a la identificacién de azécares por separado asi como. :
en mezclas de diversos productos, para poder disponer dz un mé-
todo cuya sencillez, sensibilidad v rapidez, lo conviertan en la ﬁm‘i’:ﬁaf': |
‘mas prictica de conocer los azicares existentes en un cemgaas@asﬁé,' .

asi como las modificaciones que sufren durante un proceso.
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; CAPITULO i
PARTE EXPERIMENTAL




 ESTABLECIMIENTO DE CONDICIONES.—Los azica-

res son un tema interesante de estudio, por su estructura que los

‘hace reaccionar con compusastos de los mas diferentes tipos, sus va-

rios oxideilas son los responsables de esta reactividad y son de gram

interés en su estudio cromategrafico.

Estudiamos diferentes mezclas de distintos eluyentes, diferentes
reactivos reveladores v después determinamos la sensibilidad del-
método,

A.—~Como cluyentes empleamos distintas mezclas de alcoholes,
&cidos, ésteres, cetonas, ete. que dieran diferentes polaridades, con-
siderando gue seria distinto el resultado para cada uno de los azi-
cares seleccionados en este estudio: en la tabla No. 1 aparece In
formula de las mezclas usadas:

TABLA No. 1

Reactivos - Volumen en P. E. en °C
| Jo- - mililitros |

Beetato de etilo 26 77.0
Ysomropans] 14 82.8
Agus 7 92.8
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2.~

Aleohol butifico normal

Ac. acético glacial
Agua

53—

ﬁlm&m! butilico normal
Alcohol etilico

Agua

o e

Ac, fénico
Agua

Alcohal bxmiim m)rmai_
Acetona
Agua

L SPUA]
6.t

Alcohol butilico normal

Alcohol 1sapm§3§hco
Agua.

7.~
Alcoho! isopropilico |

Hidvoxido de amonio
Agua

23
3

52
32
i5

20 ml

50
40
10

50
40

10 .

60
20
10

117-118
118.0
92.8

117-118
785
92.8

182.0
92.8

nz-g
56.1
92.8

117-118
825

928

825
33.35
92.8

B.-~Posteriormente se seleccionéd el agente revelador, es decir,
aquel que pusicra en evidencia el comportamiento del azcar contra
el eluymm. ya que la ausencia de color de los carbohidratos, hace

aeceenria In presencia de un agente de este ting; en Ia Tabla No, 2

= R A
meﬂgdvg E'azz E’é’*ﬁn?ﬁq g“i'» E‘}’f}; agen ten rovel 3_3' 7o 8 wan& en ﬂg;gw
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TABLA No. 2

Reactivose -

Alcohol etilico

Ac. sulfirico
Agua

jr .

~ Anitinag Q.P.

Anhidrido ftalico

Agua saturadn con alcohol butilics
3-“

 Ac. oxélico

" Anilina Q.P, o

- Ae. ¢lochidsico Q.P.

Agun b,

4o

Anilina Q.P.

Ac. fualico

Alcchol butilico saturado con ague

5

Metaperyodato de sodio al 2% |
 Permangonato de potasio al 1% en carbonato de so-
dio al 2% : '

. ‘6"“,

-, Aleohol etilico

A, sulfurico
 Anisaldehide (Merck)

7o

Naftorresorcinol al 2% en alcohol etilico
Ac, sulfdrico al 20%

Cantidades
490 ml
20

49.0 ol

0930 ¢
1533 ¢

350 g
225wl
280 =l

Cagann b
ggﬁ.@% E23%

0930 g B
1523 g

100000 mi

Cdpartes

i p@ﬁ‘é' :

800 mi
0.50 ml

0.50 ml

‘0.@0 E\.:g
100D mi



- Cou—Saloccionados los cluyentes ¥ los agentes reveladeres, pro-
cedimos a estudiar la gensibilidad adecuada del método, para cada
uno de los azicares estudiados: Arabinosa, celobiosa, maltose, ma-
nosa, ramnosa v L-sorbosa,

De cada une de estos aztcares se prepararon diferentes dilucio-
nes que corresponden & 0.5, 1. 5. 10, 20, 30, 40. 50. 60. 70. 80. 90.
100, 120, 140, 160, 180, 200, 250, 300, 350, 400, 450. 500. 600, 700,
800, 900 v 1000 »q/10 pl.

Se prepararon placas de gel de ¢l ice con acetato de sodio 0.02
M, en proporcion de 30 g de gel ¢ ;- cada 60 ml de solucién y colo-
camos muestras de cada una de b5 diluciones arriba mencionadas, lo
cual llevamos a cabo en las siguientes condiciones:

l.—Placas Gel de silice/ Acetato de sodio (30/60)
2.—Bluyente | Acerato de ctilo/Isopropanol/Agua {(¢1)
3.~ Mucstras Aceabinosa. Celobinsa, Maltosa, Manosa,
L-Sorbosa y Ramnosa.
4.—Concentracién Las mencionadas.
5.—Agente revelador Naftorresorcinol/Ac. sulfarico (#7)

6.~Tiempo enquecortid 1 h

7.~ Distancia recorcida 10 o

Concluimos que Is concentracion menor de las usadas, o sea la

‘de 0.5 £g/10 &b, no alcanza a ser detectada:; el agenie revelador co-
mienza a hacer su efecto a partir de 1 #g/10 ul., de aqui hasta 100

#g/10 #l la accidn reveladora es estupenda, variando tan solo la in-

tensidad de las manchas: oheervamos que en la concentracion de

120 1g/10 »l. comianza a barrerse un poco la mancha, incrementane
dose este efecto, proporcionalmente a la concentracion: habiendo lo-

calizadn el vango de sensibil dnd. e

~cién apreciable, es decir, § »g/10 pl.

gt

scogimos la sequnda concentra-~

N T ver establecidas Jas condiciones del métadn. nroeeddi.
mes a selecclonar la combinacion adecuada de Placa-Solvente.Re-
velador. a fin de obtener los condiciones dptimas para este trabain

A PO Bon o . 3. ”
es decie laerny eimnltas nente,

2 manimes ron la

WU gotiapacides ode 1

£aws e L — ——
SeSnead Mwve AEALY BNERETOILAOIIT SN EY

.= e e e s
BRSOV UICLROS CIaTOS 421 agen-



te revelador; dichas experiencins fueron llevadas a cabo en s 8l
_auiente forma, para las placas hechas con gel de silice:

1.—

Gel de silice/acetato de sodio 0.02 M
a Placas . (30/60)
& tilofls /A i
b Eluyente Ac?;;t;:» de ctilo/Isopropanol/Agua N
¢ Muesteas Arabinosa, Celobiosa, Maltosa, LS@%;{;—' N

sa vy Ramnosa.
d Tiempo en que corcié 1 h.
e Distancia recorrida 10 em. e
f Agente revelador Ac. oxdlico/ Ac. c!ar!udwai;%gaa { }

En esta serie de placas observamos que ls arsbinosa fue Ia
que desarrolld ol wiéﬁr de Rf mavor, le %iqmuma los valores corres-
pondientes 2 12 L-8oibosa v Ramnosa. siendo ;z::a wmis pogusiios ios
p@ﬁ@ﬂé‘vﬁiiﬁ%“:‘a @ la Molosa y Celobinsa, que fusron muy
enitre si gichos valores no se tomaron en cuema debido o fns &
twosidad de las placas. sin embargo pudimos observar que e
sidad de las manchas fue menor que la desarrollada por e:i agente
revelador usado con anterioridad.

2.
1 Gel de silice/ Acetato de sodic 0.02 i%é
a Placas (30,/60)
b Eluyente Butanol/ Ac. acético/Agua (#2 PRI
¢ Muestras Arabinosa, Celobiosa, Dextrosa, Galac-

tosa, Levulosa, Maltosa, Manoen, Bi-

‘ bosa, Sacnrosa, trealosa v xilosa.
d Tiempo en que cotrid 1 h.

e Distancia recorrida 10 om.
f Agente revelador M'fitaxﬁermdmo (#5) y Anisaldchido
#6).

Con este eluyente las muestras desarrollaron valores de R§ mi-
nimos, con ei revelador de metapervodato, quedaren totalmente
pregnadas Ias placas de un color obscuro, impidiendo con eztn
servar las posiciones de Ing muecstras, con ¢l revelador de anfz

FAUT
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hido que snteriormente habismos usado con buenos resultados. pu-
dimos apreciar la poca efectividad del eluyente usads.

3,

. Dloens Gel de silice/Acetato de sodio 0.02 M
a Placas ( 30/60)

b Eluyents Fenol/Agua (#4).

¢ Muestras Arabinosa, Celobiosa, Dextrosa, Galac-

t’nﬂg,a' ?‘@avw“ﬁnan' E&gﬂhnﬂn' Eiﬁ;}nnqu Ri*.

» bosa. Sacarosa. Trealosa y xilosa,
d Tiempo en que corio 1 b. '

e Distancia recorrida 10 cm.
f Agente revelador Eranol/Sullarico (1) v Ac. oxalico (3).

Debido tal vez a que no se elimind totalmente el cluyente no
puditnes aprecias Ia accitn de los zzge:meﬁ reveladores, zazén por la
que volvimos o probar dicho solvente, modificando un poco las
mm%xcmnw.

4. — o

a ?lacas - ‘ Gel de silice/Agua (30/60).

b Eluyente Fenol/Agua {#4).

¢ Muestras Arabinosa, Maltosa, Manosa, L-Sarbosa

. v Ramnosa.
d Tiempo en'que corrid  1.30 hs.
¢ Distancia recorrida 10 cm.
{ Agente revelador 4y #S.

Ohbservomos que al eliminar la solucion amortiguadora en las
placas, con el ftnlsto de anilina sparecen manchas muy tenues v va-
lores de RE muy cortos; el agente revelador de metaperyodato, vol-

vid a actuar sin resultado. Las placas antes de ser révelados fucron

PRV W s
colocadas en ln estufn ¥ ol aire libre por bastante tiempo v pudimos
comproboy que adn en gstas ccmeémmes las placos siguientes im-
pregnadas por el eluyeate,

Gel de sitice/ Ac. Barico (20/60), 011,
&5

awss
G
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¢ Muestras Arabinosa, Célobiosa, Dextrosa, levule-
sa Maltosa. Manosa, Satmm, % (

. - - .';,a- -
d Tiempo en que corrié 45 min.
e Distancia recorrida 10 cm.
f Agente revelador 4.

Los sesultades obienidos para esta serie de placas fueron bag.

tante mis satisfoctorios que los anteriores v son los siguiemtes:
AZUCARES Rt AzUCARES me
Manocas 0.220  Arcbinosa RIS 2 T
Celobiosa 0.310  Makosa 0357
levulosa 0337 Xilosa 0367
savaross 0.340 Dextrosa ﬁ.ﬁ%

Cowo sz podra observar no existe gran diferencia de los valp-
23 de R eote 8, pero va son resuitados que pueden fomarie o
cuenta. N

-

Hiclmos nuevas placas de gel de silice/ Acetato de sodio 0.02 1,
dibujando sobre Ins mismas, tres diferentes diagramas con el fin de
ver si es posible aumentar los valores de RE para cada aricar, di-.
chos dingramas fueron los siguientes:

L5t J
[ ;’;‘3
En Ia placa del tipo No. 1 se colocaron muestras en In siguiente
forma: ' .

Arabinosn ¥ unn mezeln de dextrosn y levuloss,

oy

1§24
-



‘Para la placa del tipo 2, las muestras s¢ colocaron asi:
"tcvuiosa' y una mezcla de dextrosa y arebinoss.’

Para la placa del tipo No. 3. s¢ usd una mezcla de los tres azd-
cares mencionados,

Las condiciones de trabajo fueron las siguientes:
Gel de silice/Acetato de sedio 002 M

a Placas (30/60)
b Eluyente C#
¢ Muesiras ~ Arabinosa, dextrosa y fevulosa.

d Tiempo en gue corrid  1:45 hs.
e Distancia recorrida 10 can.
¢ Agente revelador £7.

Los resultados no fueron buenos, pero a ;msar de ello pudimos
ohservar gue hebo mejor desamolls de los valores RE en los placas
del tipo 1 vy 2.

I

7

Se hizo una nueva serie de placas usando el solvente No. 1 sin
agua: : ‘

a Placas Gel de silice/Acetato de sodin 0.02 M
b Eluyente Acetato de etilo/Isopropanc! (65/35)
¢ Muestras Arabinosa, Dextrosa vy Levulosa,

d Tiempo en que corrid  1:15 hs.

2 Distencia-gecorrida 10 cm.
f Agente revelador # 6,

Pusimos mezclas de: Arabinosas/Levulosa, Dextrosa/Arabino-
sa, Levu%ma/ extm sa, una mezcla de los tres azGcares y las tres

muestras por seporado, usamos diagremas de los tipos 1 v 2 v pu-
dimos observar que ¢l agente revelador no hizo su efecto en nin-

guna placa &l z.a?;‘s% izar este eluyente sin agua.

'gow

2eas, sigulendo ef sistema de
2RI pOLe Con agua.




a Placas Gel de silicesAcetato de sodio 0.02 Evi.

b Elvycaie # 1.

¢ Muestras Arabinosa, Dextrosa y Levulosa.
d Ticmpo en que corrié 50 min.

¢ Distancia recorsida 10 cm.

f Agente revelador g 6.

Los muesiras corrieron bien, pero observamos que las manchas
correspondicntes a los aztcares abarcaban de un exiremo a otso, &
dibuio, por lo que no tomamos en cuenta los valores de RE. Ea ade-

lante se teatd de aplicar la muestra en el espacio minimo posible, con

<l fin de que al correr e} cromatograma, dichas muestras no formen
bandas.

9.

Repetimos nucvamente esta serie de placas aplicando las me‘s.- e

 tras como indicamos arriba.

a Placas Gel de silice/i\éetam de sodio 0.02 M. o

b Eluyente 41,

¢ Muesiras Arabinosa, Dextrosa y Levulosa.
d Tiempo en que corrio | h.

e Distancia recorrida 10 ecm.

¢ Agente revelador 6.

Yy

Para esta seric de placas incluimos diagramas del tipo 1 y 2 a
Iz vez que placas lisas, colocando sobre las mismas, muestras solas v
mezclas de dos y tres aznicares.

Los valores de Rf no fueron reproducibles para las placas con
los diagramas indicados, ya que careciamos de una plantilla espe-~
cial para lograr dibujos idénticos, v a pesar de que hubo buen des-
arrollo de Ias muestras, sobre todo en las placas del tipo 2, los resul-

tados con respecto a los valores de Rf, no superaron a los valores ob-
tenidos con las placas de tipo liso.

10, ~

Hicimos nuevas placas sin dibujo usando una concentracion de
20 #g/2 vl. Las condiciones a sequir fueron las siguientes:

a Placos Gel de silicesAgua (30/60).

2t




b ente 47
?:w ?)zxtmaa. Maltosa, Celobioss, Xilosa y
< 1yaiié$§i’£§ Sat . |
d Tiempo en que corsid  Varisble para cada placa.
e Distancia recortida Especifica en cada placa.
f Agente revelador &7,

Los reselades chienidos para esta sexie de placas fueron los
siguientes:

. Placa ¢ 1.~Distancs reconzida: 9.5 em. Tiempo en que coerid:
1:45 hs, '

AZUCARES RE.
Maleosa 0.2320
Sacarosa S - 0.2720
Glucosa/Xilosa o 0.3209/0.4630
Giucosa 3 o 0.3210
Xilosa 0.4629
Placag 2 |

Distancia mmmda: 13.8 em,

Tiempo en gua coreié: 3 hs,

Celobiosa | 0.2200
Maltosa | ' 0.2318
Sacaroza o 0.2791
Glucosa R 0.3202
Hilosa o 0.4630
Placa ?En,. 3

Distancia recoreida: 11.65 cm.
Tiempo en que coreid: 3 hs, con 30 min,

Maltosa 0.2319
Sacarcsa 0.2790
GlucosasXiloen 0.3202/0.4631
Glucoss 0.3201
iloan 0.4630



Placa # 4. _ )
Distancia recorrida: 11 cm.
Tiempo en que corrié: 3 hs.

AZUCARES
Maliosa
Sacarosa
Glucosa/Sacarosa
Ghucosa

HKilpaa

ﬁma 45,

Distancia recorrida: 11.9 em.
Tiempo en que corrié: 4 hs.

Celobiosa
Celobioza/Glucosa
Maltosa
Glucosa/Malktosa
Glucosa

Placa 2 6.

Distancia recorrida: 10.7 cm.
Tiempo en que corrié: 3 hs.
Maltosa

Malktosa/Sacarosa

Sacarnsa |
Sacarosa/Xilosa

Kilosa

Placa ¢ 7.

Distancia recorrida: 14.2 cm.
Tiempo en que cosri6: 5 hs,
Celobiosa/Xilosa

Celoblosa

Glucosn/Makosa
Maltosa/Socarosa fGlucosa

3 T Sy VP .5
TS TN s x 2L
Malesa/Snenroen s Hilnea

23

RE
0.2318
- 0.2780 e
- 0.3202/02791 . .
0.3200 it
0.4631
- 0.2250 S
1 0.2200/0.3200
£.2318 |
0.3201,/0.2317
0.3202
0.2318
0.2317/0.2790
£0.2780
0.2789/0.4629
0.4630
0.2200/0.4629 &
0.2200
0.3201/0.2317

0.2317/0.2778/0.3302

N R e e LT oUTII LTTmrIIiTT
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Se podra observar que se ha logrado una reproduccion casi
exacis de los valores de RS, tentende variaciones en la tercera ¥
cuarta cifra solamente. Una vez establecidas las condiciones de tra-
bajo para las placas hechas con gel de silice, procedinmos a cfectuar

ensayos con placas hechas de Kieselguhe de la forma siguiente:

o—
Kieselguhr/Acetato de sodio 0.02 M
& P!acas‘ | (30/60)
b Eluyente é 1.
¢ Muesiras Arabinosa, celobiosn, dextrosa, galac-

tosa, levulosa, maltosa. manosa, ribo-
: sa, sacarosa, trealosa y xilosa.
d Tiempo en que cortiéd 30 min.
e Distancia recorrida 10 ¢m.
£ Agente revelador #6.

Esta serie de placas resultd defectuosa por lo que respecta al
material adsoshente, por lo que no se tomaron en cuenta los valores
de RE, aungue a pesar de ello advertimos una buena separacion de
fas muesteas entre s asl como buenos resultades en Iz accién re-~
veladora, obteniéndose manchas en diferentes tonalidades de azul

~werde sobre fondo violeta,

2.
) Kieselguhr/Acetato de sodio 0.02 M
a Placas 3 0? 60)
b Eluyente #1y#3
¢ Muestras Arabinosa, maltosa, manosa, L-sorbosa y
Ramnosa.
d Tiempoenquecorrié  1:15 hs.
e Distancia recorrida 10 ¢m.
f Agente revelador #1442y 43,

El agente revelador # 1 no dio resultado alguno; el ¢ 2 dio me-
jores resultados en las placas corridas con el eluyente # 3, ya que
con el # 1 las manchns aparecieron bastonte difusas; la arabinosa y
manosa aparecicron a las 24 hs. de aplicado ¢l agente revelador v
fa maltosa a las 48 hs, la L-sorbosa v Ia ramaosa

.
3 a aparegicron de

4 2 £7y i‘u )

insacdinto,



El revelador # 3 se usé en placas corridas con ambos eluyentes,
obteniéndose en los dos casos, manchas demasiado difusas,

Las mejores placas fueron las corridas con el eluyente £ 3y
reveladas con el reactivo # 2, sin cmboego los resulados no fueron

reproducibles. Hicimos una experiencia con ¢l cluyente y ef agente
revelador que Jicron mejores resulados, corriendo los cromatogta-
mas sobre placas de gel de silice/agua (30/60) y observamos quz e
eluyente tordo menos tempo en recorrer los 10 em. que cuands se
usd Ia solucion omortiguadora de acetato de sodio 0.02 M, v el ag

te revelador tards tambitn menos ticmpo en hacer su efecto: ef azd
car que obtuve ¢l valor de Ri mayer en esta ewperiencia fue ia
L.-sotbosa. siquitéadole la ramnosa y manosa con un valor semejonte,
después la avabinosa y por iltimo la maltosa: las manchas corres-
pondientes a la makosa aparecen de un color café rojizo vy parta I

2

demas aztcares se obtienen manchas en diversas tonalidades decalé
amarillento, la mancha que aparcce mas clara y definida corres-
ponde a la arabinosa, siquiendo la maltosa. manosa, L-sothosa v -

ramnosa.

a Placas Kieselguhr/Acetato de sodio 0.02 Mo
(30/60) :

b Bluyente L #1y#S, -

¢ Muestras Arabinosa, celobiosa, dextrosa. galacto-

sa, levulosa, maltosa, manosa, ribosa,
sacarosa, trealosa y xilosa. '
d Tiempoen quecorrié 30 v 35 min. respectivamente.

¢ Distancia recorrida 10 cm.
f Agente revelador # 6.

Los resultados obtenidos para esta serie de placas fueron los
siguientes: - o

Aztcares , Rf Ri

Eluyente # 1 Eluyente #
Sacarosa . 0.180 0.755
Maltosa o 0.230 0.685
Trealosa 0.250 NO REVELO
Dextrosa 0.330 0.580

25
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Ribosa vt 0.180 0.855
levilosa X SN 0.790
Menosa 0.580 0.800
Celohioza | 0.720 - 0.115
Galactasa | 0.785 NO REVELO
Arabinoza 0830 0.215
Kiloaa 0.835 NO REVELO

El cuyeme £ | desnrroil
vor sepacacian de las meeste

= E%ﬁ menores O COR ma-

: ea camiso con €} eluyente

e sl
e% 5 a ponay m eg we Ezw velnses de %u snn mayoesss que on el antedior,
B &

nire o,
§, wmee

Se hizo una experiencis compuratia waands estos mismos elu-
ventes sodwe placas tanto de gel de wilice como de kiesalgubr,

a Placas rReetpin de omadio 002 M

B Rarien 001 B 1204600

b Blayenie

¢ Muestras s’%ﬁﬁ%mﬂ dewtonsa v hevulosa,

d Tiempo en gue coeid

3 oein, v d

3D Bis. eeapedtivamente.

e Distenuia recosvidn. Wom
f Agente revelador by g7
f’»’s%&%’ﬁ%?@i};‘iﬁ:
Brse Eluyente Ri. Revelador
Gel de allice - gt G180 g 6
Gel de sihice 'y 0.100 §7
Gel de gilice 8 8 0.240 46
Gel desil. 4 5 $4.229 # 7
Kieselguhr # 1 8,530 # 7
Kicselguhe # 1 0.47% &6
Kicselgube # 5 0.660 86
Kieselgube K-S 0.650 g.g 7

Dngh
gh



Gel de silice
Gel de silice
Gel de silice
Gel de silice
Kicselguhr
Kieselauhr
Kicselgube
Kicselguhe

LEVULOSA:
Gel de stlice
Gel de silice
Gel de silice
Gel de silice
 Kieselguhr
Kieselguhr
Kieselgube

Kieselguhr

Se volvieron a usar los mismos solventes en plachs de Kieselguhe
Acetato de sodio 0.02M, ya que como se poded observar fue en
~ dichas placas en las que se obtuvo el mayor valor de RE prra'loz
- “az@cares. Yy

5 -

| a Placas

5 Eluyente
¢ Muestras

d Tiempo en que cortid

@ Distancia recorrida
f Agente revelador

Los resultados obtenidos para esta serie de placas, fueron los

siguientes:

Aziicares

0.385 46

# 1 0.378 87

£5 0.220 .. 346

# 5 0.231 ' #7

4 | 0.360 gs

# 1 0.340 67
#5 0.620 §6
# 3 0.671 U S

1
$1 0.045 g7
5 0.089 £6
#5 0.020 7
g 0.590 #E
# 1 0.540 #7
£5 0.765 BB
5 0.740 g7 "

Kieselguhr/Acetato de sodio 002 M
(30/60) B

#1y#5,

Dextrosa, levulosa, sacarosa y una mues-

tra comercial de azicar de la ULN.P.
AS.A. :

30 y 45 min. respectivamente.
10 cm.,
# 0.

Rt Ri

27
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 Sacarosa
Dexteosa
Levulosa
Problema

Eluyente # 1 Eluyente # 5

. 0145 0615
0.297 0.635
10.350 0.705
0.143 0.613

Esta prucba se hizo con el fin de ver si el problema contenia
otro tipo de azticares v pudimos comprobar que sélo era sacarosa.

~ Hicimos una tltima prucha comparando fos dos cluyentes ante-
riores a fin de eatificar los valores de BRI, usamos nuevamente placas
de Kiesclgulir acetanto de sodio 0.02 M,

a Placas

b Eluyente

¢ Muestras

d Tiempo en gue corrit
e Distancia recorrida
f Agestc revelador

ARABINOSA:
Eluyente ¢ 5

"
.
L2
"
L

"

Promedio: 0.6033
BEluyente # 1

L 43
(2]

"

Kieselguhr/Acetate de sodio 0.02 M
(30/60)

#1y45.

Rrabinosa, Destrosa y Levulosa.

30 min. v 1 h. respectivamente.

10 em.
g0y H7.

R Revelador # 6
0.600 '

0.590
0.600
0.600
0.600
0.630

””
1)
‘9.
I 1 J
‘a8

RE Revelador # 7
(.350

0.367
0.345
0.350
0.357

””
"
”"
”

*"?



Promedio: 0.3545
- DEXTROSA:
Eluyente ¢ 5

1]

"

we

‘Pmaﬂséé;}:‘» 0.5386

Eluyente ¢ 1
Promedio: 0.7850
LEVULOSA:
Eluyente # 5

"

Promedio: 0.5733

Eluyente # 1
"
({3

‘3

v

Rf
0.525
0.535
0.550
0.530
0.532
0.558

RE

0.300
0.275
0.275

- 0.350

£.27%

0.300

Ri
0.575

0.580

0.565
0.575

0.575

0.570

RE

6.330

0.320
0.355
8.4G0

2.340

R

'&éve!a%%ﬁf | }%é 5

Revelador ¢ 7
Revelador 4 6

s

Revelador ¢ 7

Revelador ¢ 7

1

Revelndor # 6

L a

(1]
Revelador 4 7
!".‘f‘



*» 063& ) e
" Promedio: 0.3508 . . -

A mntia@ciéea apamn en lista los promedios de los valores
de Rf obtenidos para las trea muestras con los dos eluyentes:

Muestras
R Ri
: , E!az;vw o 4 1 Eluvente £ 5
Dextrosa 0.2950 0.5386
Arsbincsa | 0.3545 0.6033
Levulosa 0.3508 0.5733

Como podra observarse, In difercacia existente de los valoges
de Rf entre un eluyente v otro s bastante marcada, cunlidad que
puede aprovecharse en e} casn de correr placas en sentido bidi-
mensional,

7.~
.

Al observar que los valores de RY obtenidos en placas hechas
con gel de silice son bastante mas pegusfios gue los ohtenidos con
placas de Kieszlguhr, se me ocursio hacer una wezcla de ambos reac-
tivos en partes iguales suspendiendo 1a mezcla en solucisn de ace-
tato -de sodio 0.01 M. usando 30 g de polve por cada 60 ml de
solucién; las condiciones usadas fueron Ins siguientes:

ey

oW ¥
a Placas ) Las descritas en ¢l parrafo antesior.
b ‘Eluy&me # 7 {Isepropancl/ Amoniaco/Agua).
¢ Muestras Celobiosa, galactosa, Xiosa, Manoasa,

Arabinosa, Glucosa, Maltosa, ribosa,
Sacarosa v Levulosa.

R, » Py

d Tiempo en que corrid  Especifica en cada placa.

e Distancia recorrida Especifica para cada placa.
f Agente revelador & 7,
Placa # 1 Placa ¢ 2
Diistancia recors 13
D : da 132 om 13.2 om.
Fiempo en que corld 3:20 by 3:20 &
EATEE N PR EEA S I 59
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Maltosa 0.3304 03310
Celobiosa . 03726 . . 03726 ..
‘Sacarosa 0.4355 04349
Galactosa 0.4487 0.4486

- Glueosa 0.5000 0.5080
Manoza 0.5345 0.5345
Ribosa 0.5650 0.5648
Levuloss 0.5285 0.5285
Arzbinosa 8.5489 054282
Kiloza 0.6243 0.6243

Se podes observar la reproduccitn casi exacta de E& va%f&a
de Bf en estas altimas placas. .

8.

Hicimos neeves placas vsando 15 o ﬁ% Kizgelguhr, 15 g @@?g%{g E
~ de silice en 60 m! de agua: La 5:1@%«:%:;& de estas nlarze fues cnwnic
mesclas de azitares en forma bi dimensional, para seporas las m
tras con velores de RE muy concanes, en cneo do existis = propdsime g

*‘*gzﬁz%ﬁaz% cuan

a Placag Las descritas en el gaw%?@ g

texior, S
b Eluyente usado en sentido &7 i
' v&ﬁé@ﬁ '
¢ Eluyente usado en seatido # 1
- korizontal i
¢ Muestras Mezcla de Arabinosa, Gimﬂ i
y Sacarosa. :
d Tiempo en gue corrid verti- 4:30 bs.
?-;?%&ghémsaghm 3
Tiempo en que corrid hori- 1:25 hs.
zontalmene |
e Listancin recormida vertical 156 em,
mente i

Q%bm n¢in recorrida herizen. 154 cm.

e reveladors # 7.
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¢ Muestras

d Tiempo de corrida verticn

Tiempo da corrida horirental

- o & L]
edn in‘iﬁi’ﬁiﬁﬁ@'ﬁ yordien:.

53

Muestra RE vertical RE horizontal
. Sacarpsns .. 0.5769 £.4480
Glucasa/ 0.6282 0.5714
Amkam@a ' 0.7539 0.6435
| %Eﬁm 2.
a Placa Las mismas.
b Eim*%me pams sentido verti- & 5.
cal
Eluyente para sentido &!s:;;s- & 7.
zontal :
¢ Muestras Mezcla de Asabinosa, Gﬁﬁw
y Sacarosa.
d Tiempode corsida vertical i h
Tiempo de coreida horizontal  3:30 hs.
e Distancia recorrida vesticals 12.6 cm.
mente :
Distancia recorridn horizon. 141 em,
tabmente
f Agente revelador £ 7.
Mouestra RE vertical RE horizontal
Sacarcsa/ 0.5829 0.5770
Glucosa/ 0.6631 0.6284
Agabinosa 0.7840 0.7540
Placa # 3.
a Placas v Las mismas,
b Eluyente para sentido vesti- # 5
cal
Eluyente pasa zentido hori- £ 1
- zontal ‘

S

Mez c!a ée Arabingss, Gium



Distancia recorrida horizon- 17.2 cm.

talmente .
f Agente revelador g7
Muestra R verticsl RE hozim@ﬁi
Sacavosas 0.5830 G%ﬁ% -
Glucosa/ 0.6631 865720
Arabinosy 0.7820 (Eé“fé

PR .-”L e 8

Las mussteas quedaron porfeciaments s f
calonada, resultados que podrdn apreciarse con mavor facilid
las graficas correspondientes ol caphiulo de resultados. :

Con esto demns por terminado e capitulo correspondicnte a

establecer las condiciones de trabajo, aplicoremos los resubiadas &
obtenidos, en los capitulos posteriores sobre productos naturales.
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DETERMINACION CUALITATIVA DE RZ’&CA’?&E@ B
EN PRODUCTOS NATURALES. ~Las condiciones ya esteble.
cidas en of capitulo amerier, las aplicamos en éste, usando come
muestras los siguientes licores, vinos y jugos: Sakeé, vermouth, gi-
nebra, crema de guayaba, crema de café, Qrem:a de zarza, crema vi?ﬁ‘
cacao, jugo dz manzana, jugo de wva, juge de pifia, jugo de duresz

no, jucs de mzago v ;uq* de naranio: los juges que usomos fuzsan

tanto naturales como de lata, v diluidos al 105: los vinos los ueamas
en uns concentia é:m del 295 v oz Heores los usomos sin diluin ks
concentracidn de los tipos fue de 20 meg en 2 mel

lo—

Hicimos placas usando tipos con la concentracién arriba indi-
cada, corriendo al mismo tiempo una muestra de saké sin diluir.

a Placas Gel de silice/Agua (30/60)
b Eluyente # 7.
¢ Muestras Glucosa, sacarosa, maltosa, xilosa y saké’
d Tiempoenquecorrié  Especifico en cada placa
¢ Distancia recorrida Especifica en cada placa
[ Agente revelador # 7.
Placas #1 # 2
Distancia ramrrxda 12.3 cm. 12.5 em.
Tiempo en que corrid 3:30 hs. 3:30 hs.
RE Rf

- Glucosa 0.3202 0.3202

Sacarosa 0.2790 0.279%
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0.231170.2789/0.3201

Sake : 0.231740.2789/0.3201 _
Maltosa 0.2318 0.2318
Xitosa> -~ USR03 - - 3463 .-

Placa # 3.

Distancia secoreida: 12.5 cm.
Tiempo en que corid: 3:30 hs.
Glucosn fSacarezn
Maltosa /K ifoza

Sake
GlucosafSacarvsa/Makosa
Glucosa/SacorosafKilosa

Placa # 4. .
Distancia recorvida: 12.5 cm.
Tiempo en que comri6: 3:30 hs.
Glucosa/Sacaros
Maltosn 2 ilnen

Saké
GlucosafSacavosa/Maltosa
Glucoza/Sacarcsa/ Kilesa

Placa # 5.

Distancia recorzida: 12.35 cm,
Tiempo en que corrid: 3:40 hs.
- Glucosa/Baltoss

Sacarosa/ Xilosa

Saké

Glucosa/Maliosa/Hiloas
Celobiosa/Mabliosa /Sacarasn

Placa 4 6.

Distancia recorrida: 12,15 em.
Tiempo en que corrlé: 3:30 hs.

i

Glugosnf

Saenze:

L3
[

0.3201/0.2790
0.2317/0.4629
0.2317/0.2789/0.3201
0.5202/0.2785/0.2317
0.3201/0.2769/0.4629

0.3201/0.2790
G.2317/0.49030
0.231740.275940.3202
0.320270.2790/0.2318
0.3201/0.2790/0.4630

0.3201/0.2317
0.2789/0.4629
0.2318/0.2789/0.3203
0.32062/0.2318/0.4630
0.2201/0.2318/0.2789

0.32062/0.2318
0278070463

[At 0



Sake
Glucosa/Maltosa/ Xilosa
‘Celobidia /Vinitoin/Sacarosa -

En el saké comprobamoes la presencia de malosa, t:‘,a“&m%a 3?

glucosa.

X

Hicimos diez placas mas vsando shora vermouth, qiﬁ@%}?{?z, f*@_««’
ma de quayaba, crema de calé, crema de zarzn v crema de cacsn, Lae
Hevamos a cabo estn serie de pleas,

i e@néscgen% en que

siguientes:

a Placas Gel de s
b Eluyente & 7.

¢ Muestras

d Tiempo en que corria
e Distancia recorrida

f Agente revelador 1 7.

Usamos las muestras ar+ ba mencionadas ¢n una concevemmé*& '
icentracion de 20 meg poe 2 mel.

del 2% v los tipos en una

Placa # 1.

Distancia recorrida: 11.4 om.
Tiempo en que corrié: 3:40 hs.

Muestras
Arabinosa
Vermouth

Ginebra

Crema de guayaba

Glucosa/ Maltosa/Sacarosa/
Kilosa

Placa # 2.
Distancia recorsida:

E"q! By £] £4% oy ,‘
&} szifﬁ) € Que corrid

11.4 em.
3:30 hs.

Arabinosa, glucosa,
xilosa, celobiosa, galactosa y levulosa,

Bspecifico para cada placa.

Espechica para eada placa

0.2317/0.2789/0.3201
0.3201/0.2317/0.4629
0ZZ00/0.2318/0.2790 T

fueron § ms o

e/Agua (30/60)

maltosa, @&ﬁ@fﬁa@%f

Rt
0.3071
0.2789
NO DIO RESULTADO
0.2789/0.3200

0.3202/0.2318/0.2790/0.4630



Muestras RE

Celobinss ., . 02200 A,
Crema de café o 0.2789/0.2862
Crema de zarza 0.3350
Vermouth ‘ 0.2790
Arabinosa/Celobiosa/Galactosa  0.307070.2200/0.2867
Flevulosa £0.3349
Placa # 3.
Distancia recorrida: 13.6 cm.
Tiempo en que corrid: 3:30 hs.
Galactosa 0.2867
Ginebra | NO DIO RESULTADO
Crema de guayaba 0.27589/0.3202
Crema de café | 0.2789/0.2866
Manoss /Gluccss ’&e&m !
Levulosa 0.3751 /0. 3292/{3§279€3 /0.3349
Placa 'g;% 4. ‘
Distancia recorrida: 11.6 cm.
Tiempo en que corrid: 3:35 hs,
~ Levulosa 10.3350
- Crema de zprza 0.3350
Vermouth R 0.27%0

Ginebra 'NO DIO RESULTADO

v Celobm%aj}{z!m'a/Sacamsa/

Arabinosa

0.2201/0.4630/0.278970.3071
Placa # 5.

Distaricia recorrida: 13.6 cm.
Tiempo en gue corrié: 4,00 hs.

Manosa 0.3750
Crema de guayaba 0.2789,0.3201
Crema de cafe 0.2790/0.2867
Crema de zarzn : 0.335¢

Glueosa/Maltosa/Levulosa )
Pl ; ?‘f’!a"‘é‘“%-?;,'; Y e e
T nlactoen G.I202/0.2315/0.3349/0.2865

PPN . Y S



En las cinco siguientes placas se substituyo la ginebra pos erg@@;

ma de cacao tambi¢n al 297 . ya que a pesar de haberse pussto con
cesgradn. . nn din ningin regultadn, eal ver por tratarea LW“"’“&,“K@

hida destilada.

Placa # 6.

Distancia recorvida: 13 em.
‘Tiempo en que corrid: 4 hs.
Biuestras

Arabinosa
Crema de calé
Crema de cacao

Crema de guayaba
Glucosa

Placa g 7.

Distancin recorrida: 12.6 em.
~ Tiempo en aue corrid: 4:10 hs,
Levulosa
Veemouth
Crema de zarza
Crema de cacao
Maltoga

Placa # &.
Distancia recorsida: 14 em.

Tiempo en que corrié: 4:30 hs.

Ribosa

Crema de cafe
Crema de guayaba
Vermouth
Sacorosa

Placa # 0

Distancia recorrida: 14.] em,
Tiempo en que corrio:

4:30 hs.

l 3

Rf

0.3071
0.2788/0.2866
0.2789/0.3349
0.2789/0.3199
0.3202

0.3350
0.2730
0.3349
0.2787/0.3348
0.2318

0.2989
0.2789/0.2866
0.2787/0.3200
0.2790
0.2790



Crema de A28
Crema de caceo
Muesatras

Crema de calfé
Glucasa

Placa £ 10 _
Distancia recorrida: 12.5 cm.
Tiempo en que corrit:
Levulosa

Crema de gus
Vermouth

Crema de zarea
BMalicea

3:30 hs.

0.3070

0.3350

0279073530 ¢
Rt

0.278970.2865%
0.3202

0.3349
0.2791/0.3201
0.2780
0.3351
0.2318

Se comprobé ja presencia de os siguientes azcares en las

muestras ueadss:

Muestras,

Crema de cacan
Crema de café
Crema de guayaba
Crema de zarza
Vermouth

3

Azicares encontrados.
Sacarosa y levalosa
Sacarosa v galactosa
Sacarosa y glucosa
Levulosa

Sacaresa

Hicimos nuevas placas para Hevar a cabo el analisis cunlitativo
de los aztcares contenidos en los juegos menclonados en el comien-
- zo de este capitulo; trabajamos en las qégaﬁe*ﬁ te3 condiciones:

a Placas Gel de st
b Bluyente % 7.

¢ Muestras

d Tiempo en que eo »a i
Distancis recorei

=)

g

ce/Rgua {30/60)

Arabinosa, glucoaa, fevulosn, Maltosa,

ribosy, sacarosa, jugos de: manzana,
uva, p

t%zmawﬁ. mango y narania.



Placa ¢ 1.

Distancia recorrida: 12.5 cm.

Tiempo cn que corrio:

Mouestras
Arabinosa
Manzana noters!
Manzsnn de lata
Uva ﬁa&ai’eﬁ
Uva &

I Y
Glucosaslevuiosa

3.30 hs.

Distancia recorrida: 120 cm.

Malosa/ribosa
Manzana natural
Manzona de lata
Blon mpsenend

e WES BLTHRAILERD
tlva de lata
Sacarnsa

Placa # 3.
Arsbinosa

Pifia natural
Pifia de lnta
Durazno natural
Durazno de Iata
Glucosa/levulosa

Placa ¢ 4.

Tiempo en que comib: 3.00 bs.

Distancia recorrida: 14.3 cm.
Tiempo en que corrié: 4:00 ha.

Maltosa/ribosa
Pifia natural
Pifia de Intn

43

RE

0.3071
0.2789/0.3201/0.334%
0.2789/0.3208/0.3349
0.2789/0.3208,/0.2349
0.2789/0.3281 /0.334%

AT s
$.2282/0.3558

0.231740.2988

Q.2788/0.3200/03348
0.2788/0.3200/0.3348

280 4Ny

0.2780/0.53202/5.3550
0.2780/0.3202 403350
0.2780

0.3071
0.2760
0.27%0
0.2789

0.2789

0.3201/0.3349

0.2318/0.2989
0.2791
0.2790




Durazno natural 0.27%0

Durazno de lata - 02789
Sacerosa ___052790 . )
Placa 8 5.

Distancia recorrida: 11.4 cm.
Tiempo en que eorrid: 2:45 hs.

Arabinoza i 0.3070
Mango natusal - 0.2790
Mango de lata 0.2790
Maranja naturel 0.2788
Maranja de lata 0.2787

Glucosa/slevulosa 9.2392/0.3350
Placa & 6. |

Distancia recortida: 12.3 cm.
Tiemno en oue enrrid: 3:15 hs.

Maltosasriboza 0.2317/0.2988
Mango natural 0.2750
Mango de lata , 0.278%
Narenia aatural 0.2788
Naranja de lats 0.2788
Sacarosn 0.279C

Se comprobd la presencia de los siguientes aziicares en las mues-
tras usadas:

Muestras.
jugo de manzana
Jugo de uva

ziicares encontrados. _
Sacarosa, glucosa y levulosa
Sacaresa, glucosa v levulosa

Jugo de pifia Sacares:
fngo de durszno Sacarosa
Tugo de mango Sacarosa
Jugo de naronja Sucarosa

4, came
A prsar de tener va esta gmg ¢

1] Do iﬂ o é o S gcs " ’;3 &i"
cimng P8R e ki SEZIGW ‘ﬂ’('f?h{"’ [Lre] { &5&:@5, ;jggggg;gg“’_? g:if

fgf;‘% ias Qﬁ%@aé“i%@é de teals
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mismas muestras y los mismos tipos; los resultados pasa ﬁié&@ﬁf# :
de placas fueron negatives. ya que las muestras fucron an&sﬁx&é&g ,
nar el g!uy{*nis} hasta ¢! borde final del mismo. 4

Hicimos una nueva seric de placas usando 15 g de kieselgube
con 15 g de gel de silice en 60 m! de acetato de sodic 0.01 M, v
aplicamos nuevamente las mismas muestras con los mismos tipne,

a Places Las especificadas anteriormente
b Eluyente é7 o
¢ Muestras Arabinosa, glucosa, levulosa, melioss gl

busa, sacaress, juges de: monzana,
uva. piia. durazno, mango y naranja;

d Tiempoen que corrid  Especifico en cada placa P ]

e Distancia recorvida Especifica en cada placa
t Agente revelador a7
Placa 4 1.

Distancia recorrida: 10.75 cm.
Tiempo en que corrié: 2:30 ha.

Muestras RE

Arabinosa 0.5489 _
Manzana natural 0.4354,0.5000/0.5284
Manzana de Inta | 0.4355/0.5000,0.5285
Uva natural 0.4355/0.5000/0.5283
Uva de lata 0.4354/0.5001 /0.5284
Glucosa 0.5000

Placa # 2.

Distancia recorrida: 11.45 cm.
Tiempo en que corrié: 2:45 hs. Rf

Levulosa/Sacarosa fGlucoea 0.5285/0.4355/0.5000
Manzana natusal 0.4355/0.5000/0.5285
Manzana de lata 0.4355/0.5000/0.5285 |
Uva natural 0.4352/0.5000/0.5283
Liva de lata : 0.4354/0.5000/0.5285
Maliosn $.3304

45



Placa # 3.

Distancia recorrida: 11.00 cm.
Tiempo en que corrid: 2:30 hs.

Ribosa

Pifia natural
Piga de Iata
Durazno notural
Durazno de lata
Glucosza

Placa 4 4.
Arabinosa

Pifia natural
Pifia de lata
Durazno natural

Durazno de %am
Sacaresa

Placa # 5.
Distancia recorrida: 13.50 cm.

Tiempo en quz corid: 3.30 hs,

Muestras

Ribosa | _
Mango natural
Mango de lata
Maranja natural
Naranja de lata
Sacarosa

Placa ¢ 6,
Distancia secorrida: 12.8 em

Tiempo en que corrid: 3:15 &,

Levelosn
Mango natural
Mango de lata

I raen
awesles

‘&'3’3"\ notur ng

0.5650
0.4356
0.4355
0.4354
0.4355

- 0.5000

0.5490
0.4355
0.4355
04354
0.4354
0.4355

0.5649
0.4354
0.4355
0.4355
0.43%6
0.4355

0.5285
0.435%
0.4354
0.43%6



Naranja de lata 0.4356
Maltosa 0.3305

‘ éompro?nzmcs la presencia de los mismos azdcares para c&gggg :
jugo, que en la serie de placas anterion: y pudimos compro af tems
bién que fa unica diferencia existente entee los jugos natueales vioe
de Iata, estriba en lo moyor concentracion do Yo socarass v gluee
en fas muestras de lata, observacien que pudimos
la intensidad.de Is mancha: ya gue como indicama
anterior, al establecer 1a curva de concentraciones

nimas adecurdas, la variacidn ne nota solamente

de Ia mancha ol revelar.

En esta forma concluimos con la parte experimental en E?smzﬁ ;
analizamos cualitativamente las muestras, en forma directa.
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CAPITULO v

o RESULTADOS




A pesar de qus los resultadns aparecen ya en d@@ﬁéﬁw:
rrespondiente a la parte experkmental, fos expondremos &%igtﬁ sl
de poder apreciaclos globalmente.

Ineome

Resultados @%@@ﬁ%ﬁn@ por los tipos en las sigwlentes candisl

a &uym@ # 1 {Acetato de E’.iﬁ%@f&&wu”@?}f“
Agua).

b Placas o Get de silice/Agua.

¢ Agente revelador # 7 (Naftorresorcinol). ‘

Muestras RE Color de las manchas

Celobiosa 0.2200 Gris pardo :

Maltosa 0.2318 Gris pardo

Sacarcsa 0.279¢ Pirpura

Galactosa 0.2807 Azul brillante

Ribosa 0.2989 Azul brillante

Arabinosa 0.3071 Azul brillante

Glucosa 0.3202 Azul intenso : S

Levulosa 0.3350 Amarillo pirpura am%:?fﬁ -

RManosa 0.375¢0 Azul brillante ‘

Kilosa 0.4630 Azul brillante

Resultados abzemdcs para fos tipos en las siguientes condi-
ciones: ’

2,



a Eluyente
b Placas

¢ Agmte revelodor

Muestras
Sacarosa
Maltosa
Trealosa
Glucosa
Ribosa
Levulosa
Manosa
Celobiosa
Galactosa
- Arabinosa
Kilosa

%ﬁaﬂi&xﬁiﬁa &3%, Ko ‘

‘clone

a Eiuymte
b Placas

¢ Agente revelador

Muestras
Celobiosa
Arahinosa
Glucosa
Maltosa
Sacarosa
Levulosa
Manosa
Ribosa
Galactosa

mmmmmmmm

B CIRAFEY

Hilosa

2 1 (Acetato de etila/lsopropanol/
Agua).

Kies»e!guhr/‘hceiam ée sodio 0.02 M
{30/60).

4 6 (Anisaldehido).

RE Color de 1as manchas
0.180 Diverzas tonalidades en
9,230 azul verde
0,250
0.230
0.380
Q.560
0.580
0.720
0.785
0.820
0835

 pasa los tipos en Yde siguientes condi-

# 5 (Butanol/ Acetonnfagua).

%%Ega%@iémmm éﬁaﬁém (302 M
{ 3@—6‘%}

6 ( Anissldehido),

R Color de las manchas
0.1150 Diversas tonalidades en
04150  azul verde
0.5800
¢.6850
0.7850
8.7800
0.83800
0.8550
Mo hubo
o hobs

B Pl
o hubo

£33
R
1)




Resultados obtenidos pasa las eoluciones tipo en las aigzsﬁeﬁgﬁk ;

condiciones:

e Eluyente
b Placas,

¢ Agente revelador

Muestras ] Color de lns manches
Maitosa 0.3304 Gria gmgéa

Celubiosa 03720  Gris pardo

Sacarosa 0.4355 Paspura

Galactosa 0.4487 HAzud

Glecosa 0.5000 Azul o
Levulosa 0.5285  Amarillo pérpura wzm .
Manosa 0.5345 Azul

Arabinoan 0.5489 Azul

Ribosa 0.5649  Aczul

Xilosa £5.6243 Bzul

Resultados obtenidos paca las soluciones

tes condiciones:

a Eluyente usado en sentido
vertical,

Eluyente usado en sentido
horizontal.

b Placas.

¢ Agente revelador
d Mouestras usadas

Muesiras
Sacarosa/
Glucosa/
Arabinosa

& —

g7 (hopmmn@!/}%mmmmfﬁgm}
Gel de cmm-mwzm;hwa“@mm”%%
dio 0.02 M. s

# 7 (naftorresorcis

Rf Vertical

nol).  (15-15760).

tipo en las siguis

# 7 (lsopropanol/A mmn:m:@!
Agua). : :"
# 1 {Acetato de o m!awiigﬁ?wgw =
nol/Agua).

Ge! de silice- %(se:‘seﬁg\;a%w;‘.f%ggezﬁ o
(15-15/60).

# 7 (Naftorresorcinol ),

Amb*m@sfﬁIua:a%f&zmwm, :
(Una mezela de k’i’.‘ tres).

Bf Horizonis!

0.5769 0.4480
0.6282 0.5714
0.7539 0.6435
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a Eluyente usado en sentido
vertical.

Eluyente usado en sentido
 horizontal, . S
b Placas.
< Agente revelador
d Mucstras usedss

Muestras
Sacarcsas
Glucosa/
Arabinosa

3. -

a Eluyente usado en seatido
vertical.

Eluyente usado en sentido

havizonesl
b Placss.
¢ Agente revelador
d Mucsteas usadas

RE Vertical

# 5 (Butanol) Acetona/Agua).

& 7 {lsopropanol/Amoniace/

"Agua).

Las mismas de la serie anterior.,
¢ 7 {Naftorresorcinol).
La misma mezcla anterior.

RE FHorizontal

0.5829 0.5770
0.6631 0.6284
- 0.7840 0.7540

# 5 (Butanol/Acclona/Agua).

# 1 {Acetato de etilo/Isopropa-
molsBana),

Las mismas de la serie anterior.
£ 7 {Naftorresorcinol).

La misma mercla anterior

Muestras RE Vertical Rf Horizontal
Sacarcsa/ 0.5830 0.4500
Glucosa/s 0.6631 0.5720
Arabinesa 0.7820 0.6440

Al aplicar las técnicas usadas en este trabajo. sobre produc-
tos naturales, encontrames los azéeares que a continuacién se enun-
clan, teniendo en cuenta que e} anghais cromatografico fue Gnica-
mente cuslitative, asi como existe In posibilidad de que aparie de

los azicaves enconteados en diche
en menor concentracién que no pudimos des
do: los resultados son los sigudenes:

Wi

o5

s praductos, pusde hober otros

eCiar con este mélo-



Severcsa, Wivsa v Lowelee
Socsoss Ol x Lew
Sacercsa, Ghevves v Lev
Sevsmsa, Ghwvesa v Lo

Sacarosa, Gheooss v
Secgevsa v Levelee
Sacarowa v Galectona
Levekea
Sacarcsa




CAPITULO V

EVALUACION DE RESULTADOS




Como resultado de los trabajos realizedos podemos concluls

que las condiciones mas adecuadas para el estudio cromatogeafico

en capa delgada de las mezclas de azicares, son las siguientes:

1.—~TIPOS DE PLACAS:

Ry

Observamos que el kieselguhr no posee propiedades pars re-
trasar e} recorrido de la muestra, contrarrestando con esto con s
gel de silice que las posec; el Kicselauhr puede mezelarse con una
sclucion amortiguadora para avudar a retrasar el recorrido de la
muestra, o bien pueden hacerse mezclas en pastes iguales de kis-
selgubr —Gel de silice, en este trabajo, dicha mezcla la suspendi

mos en solucién amortiguadora en algunas ocasiones, v en ag

en otras; con esta ultima los valores de RI fueron bastante buenos, -
y fue con este tipo de placas con las que obtuvimos los maximes

resultados.

Se pueden hacer también combinaciones diversas de estos dos

productos con agua, hasta lograr la obtencién de valores de Bf

méximos con el minimo de gel de silice y el mavimo de kicselguhe.

Observamos que las placas hechas cou gel de silice-Acetato
de scdio 0.02m, tienen muy poca adherencia al vidrio, desprendién-
dose con facilidad. '

2.—~-PREPARACION DE LAS PLACAS

La mezcla que se usa para hacer las placas debe agitarse con
una varilla de vidrio poco griesa v a una velocidad mas o me-
nos constante & fin de conseguir una consistencia un poCo eapESD,




ya que si se hacen las placas con una mezela muy lquida, ol eva-
porarse y secarse, Ja pelicula quedari muy delgada y poco uni-
forme; una vez hechas'ias placas, deherdn scsarses2 1R duran- .
te 30 min.; y después de que se hayan corsido las muestras, debe
evaporarse el eluyente, manteniendo las placas a una temperoaturd

de 90-100°C. durante 10 a 15 min.
3. ~CONCRENTRACION DE LA MUESTRA

La concentracién de muestra que escogimos fue fa No. 1, que
equivale a 5 meg/10 mel.

4.—APLICACION DE LAS MUESTRAS

La extension de las manchas debe ser lo méds minima posible
debiendo cvitarse tocar la pelicula con la micropipeta: hay que apli-
car la muestra por cepilarided eeporando la pipeta en cuanto la
nelicula empicce a humedecer, secar con aire caliente. y sequir apli-
cando Ja muestea hasta su totalidad, en esta forma.

5.—PREPARACION DE CONDICIONES

Con respacts a las placas, observamos que se oblienen mejo-
res resultados, desprendiendo los bordes de Ia pelicula aproxi-
madamente 0.5 cm en las cuatro orillas de las placas: y para que la
adeorcion sea mejor ¥ la placa no gueda sumergida en el cluyen-
te, conviene colocar en el fondo de la camara una base de algodon
que se impregna a saturacion, con e} eluyente.colocando la placa
encima a modo de que ésta adsorba el elupente unicamente por ¢l
borde inferior de la pelicula, evitando con esto e} desprendimiento
de la misma. Convicae que la camara quede totalmente saturnda
del aluyente, para lo cual se forran las paredes de la misma, con
papel filtro también saturado del cluyente: ee

sz untan después los

> B £ m e oae P 2 2
bordes de la chmara y de la tapa con vaselina solida. sellandola asi

herméticamente y dejéndola reposar de 15 a 30 min., después de
los cuales &2 introduce la plasa que se coreerd

6.~ APLICACION DEL AGENTE RRVELADOR

si anepis roust o orh :
El agente reveiador debersy nnlicarce en cada placa por sepa-

rade, v dejarlo setuar duronie 8 o 10 oo

R & und temporntura de

A



95 a 100°C, después de los cuales se saca la placa. dejando venti.
lar iz estufa durante un ticmpo conveniente: pucs S¢ nos presentd

el siguiznte problema:

© = Oifservainos que maticado varias placas al misme temps - -
la estufa, aparecian manchas, pero todas del mismo color, v me.
titndolas por separado, pero sin ventilar la cstufa, en las 2 6 3
primeeas placas, aparecion laa manchas con los colores caracterie.
ticos, v en las placas siquicontes, las manchas veolvieron a apsreces

del mismo colos: sin embargo, ventilando convenicntemente la eg-
tufa entre placa y placa, observamos que de la primera a Ia Gltims
placa, las manchas correspondientes a los aztGeares, aparecieron en

los colores caracteristicos. ol

El agente revelador con el que obtuvimos mejores resultados
fue el No. 7 (Naftorresorcinol), que desarrolla un color azul clare -
brillante en los menosacaridos v en los disacaridos, parpura parala
sacarosa y gris pardo para maltosa y celobiosa ast como un coloz
amarillo-pirpura-azulado para la levulosa. :

7.—ELUYENTES ESCOGIDOS

Los cluyentes que clegimos por su myor efectividad sobre pla--
cas corridas en sentido vertical, fueron el No. | (Acetate de etile- ,
Isopropancl-Agua). el No. 5 {Butanol-Acctona-Agua) v el No. 7 °
(Isopropanoi-Amoniaco-Agua). e

En las placas corridas en sentido bidiniensional, la combina~
cion de eluyentes con la que obtuvimos mejores resultados fue ia
siguiente:

En sentido vestical: Butanol-Acetona-Agua.
En sentido horizontal: Isopropanol-armoniaco-agua.

CONCLUSIONES

l.~~Determinamos las condiciones mas ar '..niadas para lle-
var a cabo el método, con las que el estudio crom.: wgrafico en capa
delgada es practicable en la separacion e identifi. acion de monos-
acfiridos, tanto pentosas como hexosas y disacari os. provenientes
de jugos naturales extraidos directamente de frut.s, de juges de
lata y de licores,

o
twe
I
i
i



5.~ Este método es aplicable o la valoracidn cuantitativa: aun-
que no estudiamos €ste aspecto ¢n ¢l presente trabajo, la c%aridad
de las scpatacioncs da iadicios de las posibilidades cuantitativas
del método, lo cual esta indicado por la difercncia de tamafios y de
concentracion de color de las manchas desarroliadas,

3. —Demostramos que fos azicares contenidos en fos jugos na-
tucales divectamente obtenidos de las frutas, v los contenidos en
los jugos provenientes de Tntas, no presentan pinguna diferencia de
tipo cvalitativo, variando solamente en Ia concomtracion: por lo
tanto este método puede ser de utilidad por Jas ventajas que pre-
senta que son las siguienies:

a) Para aquellas muestras en que ia concentracion del 6 de
tos aztcarcs contenidos. no cea suficiente para detectarse por los
métodos usuales.

b) Para aquellas ocasiones cn que s¢ desee saber qué tipo de
azticares son log aue conticne una determinada mucstra. va gue los
métodos usuales s6lo nos dan a conecer resultados globales.

¢} Para conocer ¢l tipo de anicares que intervienen en la des-
composicion o fermentacién de un doterminado producto v conocer
fos desdoblamientos que pueden presentar.
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