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1, PRESENTACIO.

L equip de treball el forma els alumnes de 22 curs de 2% Grau de
1’especialitat de Quimica, de 1’Institut de Formacib Professional
"Provengana" de L’ Hospitalet de Llobregnt carrer Sant Pius n? 8,
teldfone: 3382553, amb la participacié del professor de prictiques
Antonio Avilés.

Fl grup estd compost per: - Francisca Almero
- Jordi Ballesta
~I'"rancisco Luis Blanca
- Elena Cano
- Agusti Candet
- Lidia Diaz
~ lioli Gracia
- Sergio Lépez
~I'rancisco Luis Lépez

- PFrancisco Céardenas

2, MOTIVACIONS.

La idea de participar en el concurs ens la va donar el professor

de prActiques, que va ser el gque ens va animiar a realitzar 17 expe
riment, Bns va parlar del CIRIT 1 de 1’interessant que seria par
ticipar-hi, ja que mai no haviem realitzat una feina conjunta i-
era una cosa factible ja que som un grup reduit, A més o més, el
nostre curs és la primera promocié de quimics que surtiri de 1l7es
cola Provengana i aixd ens fa una mica capdavanters en gliestid
dtorganitzacié i d iniciativa.
Bl fet de participar en un concurs pot ser un precedent per als
cursos vinents que ho prendran cowm e xemple i els animara o par-
ticipar en properes convocalbdries, Tamhé pensep que agquest trebhall
pot auedar com miterial & estudi i complement del nrograum educh
tiu dels companys d especialitut, ja que és un treball, de tema
innovador dintre del nostre camp d accid.
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El motiu d'haver realitzat aquest experiment va ser el fet que
ens va atreure poder ampliar el programa que tenim i1 tocar nous
temes., L'especialitat que estem estudiant en aquesta escola és
la d'analisi qualitativa i quantitativa, per aixd ens va sem-
blar interessant treballar -almenys una vegada- en analisi bio
logica.
Aquest camp és molt ample, és a dir,abasta molts temes i el que
més ens va seduir va ser léxtraccid del B- carotd®, el qual deun
la seva importancia a que €s un dels pigments que es convertel
Xen en vitamina A,
Un dels producies que contenen una major guantitat d'aquesta _
substincia a extreure és la paslanaga, per aixd nosaltres la N
vam . elegir, com la matéria a partir de la qual vam obtenir
el carotid.
Abans de comengar a treballar en la part practica, busquem i
estudiem tota la informacid possible sobre els pigments i la
vitamina . Després busquem alguns dels metodes d'extracecid i
els provem anotant els pros i els contres i reunint el positiu
de.cadascun d'ells, formant d'aguesta manera un metode apropiat
per nosaltres i pel material que tenim,
Ens wvam repartir &etfabﬁlnera seglient: formem grups determinats
de forma que cadascun d'ells realitzi sempre la mateixa funcid,
de manera que cada grup arribi a dominar una operacid de 1l'ex-
periment, amb la finalitat d'aconseguir els maxims resultats.
Finalment cal remarcar l'ajut i 2nims que ens han donat tant _
els nostres companys diescola com la direccid del centre, que
ens ha facilitat la possibilitat de poder aprofitar totes les
hores lliures de qué disposem per treballar en el nostre estu-
di i d'utilitzar tant el material del laboratori com el de la
biblioteca.
Per Ultim volem fer notar la dificultat que ens han suposat al
gunes paraules delllenguatge cientific que hem utilitzat per
explicar l'experiment._Ens ha sigut de molta utilitat 1'Enciclo
pédia Catalana i els vocabularis quimics catalans, aixi com
l'ajuda de la professora de catald. Agraim 1l'ajut dels adminis

tratius de guart curs que ens han passat el treball a miquina.
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3.~ INTRODUCCIO AL CAROTE I VITAMINA A.

~ CAROTE:

Els pigments carotencides sén importants ja que alguns d'ells es
converteixen en vitamina A. Es troben abundarment en les plantes
grogues 1 en les verdes junt a la clorofil.la, Sén poliens que
pertanyen a quatre grups principals:

1.~ Els carotens, hidrocarburs carotenoldes, 040 H56’ gue inclo-
uen els &, 3, E’, carotens i licopens,

2.~ Les xantofilles sén derivades de 1'oxi i hidroxi dels caro—

tens que inclouen entre altres la criptoxantina, 040 H55 OH 1 la
luteina, Cs0 Hg 4 (OH)Q.

3.— Els esters xatofdlics, esters de les xantofil.les amb Acids
grassoes.

4.~ Els Acids carotenoides que sén derivats carboxflics dels ca-
rotens,

L'estructura dels pigments carotenocides‘es caracteritza Per una
cadena alifdtica amb grups metil insertats i un sistema de dobles
enllagos conjugats, que és el responsable del color vermell o
groc intens de dits compostos. Els grups terminals de la cadena
alifdtica varien en els distints carotenocides i determinen l'ac-
tivitat vitaminica A aixf com ltadsorcié i propietats diferen~
cials de solubilitat que formen la base per la separacidé d'uns
dels altres., El sistema de dobles enllagos conjugats dels pigments
carotenoides estd subjecte a la isomeritzacid "gigs-trans", sent
possible la formscié de gran nombre a 'estereoisbmers. Els este-
reoisdmers difereixen entre si, en potincia bioldgica i en cer—
tes propietats fisiques, tals com la capacitat d'adsorcid i els
Seus espectres d'absorcié. Encara que la configuracid ""trans"
predomina en la majoria dels extractes de plantes fresques, apro-
ximadament un ter¢ d'aquestes molicules sofreixen una isomerit—
zacié espontdnea a la forma "cis". Ia velocitat d'isomeritzacid
s'incrementa per exposicib de l'extracte a la llum o a ltescalfor
0 ambdues coses al mateix temps. Fls que descriuen sctivitat de
vitamina A contenen un anell B-ionona a un o ambdés costats de

la cadensa polidnica.
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Dels varis precursors de la vitamina A que es troben en la natura
els coneguts millor sén &, B,¥ i neo-f- carotens i la criptoxanti
na., El1 [2- carot® conté dos anells 3-idniecs, i és capag¢ d'escin-
dir-se en dues moldcules de vitamina A mentre que la resta tenen

un sol anell 3 - idnic i per tant son menys actius. L'activitat -
de vitamina A de la majoria de les verdures i fruites, es deu al
seu contingut en 3 - carot®; els isdmers o - neo-/3 i la eripto
xantina es troben en quantitats molt més petites. L'equivalent en
vitamina A de cada pro-vitamina no es coneixia exactament, donat

que la seva utilitzacid per 1'organisme animal depén de les fonts
vegetals, l'espiécie de l'animal en questio’i l'estat nutricional

del mateix en el moment d'ingerir-lo. Un valor provitaminic arbri
tari assignat al 3~ Carott per la Farmacopea Americana és 0'6 mg.
def3 ~Carot® = 1 unitat USP de vitamina A

T
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Longituds 4 'ong. dels maxims 4 ‘absorcid d 'algunes provitamines en
distints solvents (expresades mp)

_ compost ETER DE HEXA DISULFUR BENZE ALCOHOL CLORO- ISOOC
PETROLI (11) DE C. FORTI TA(35)
carotd (3401{5.6 447 422 477 S - 446
P.f187¢ 814=4+3232(J) 478 446 509 e e e AT4
—_— 474 — -
B-caroteé G4OH56 451 450 485 ———— 452 466 451
P.f. 184¢ 484 478 521 e 480 497 479
carotd C4OH56 462 — 496 477 e 477 e
P,f, 178¢ 495 —— 583 510 e 510 —

’ /
PROPIETATS FISIQUES I QUIMIQUES DE LA VITAMINA A~

La vit-mina A cristal.litzada fon a 63-642C, ordinariament es pre-
senta en forma d’oli de color groc clar, s:insoluble en aigua, solu-
ble en els greixos, alcohol metilic, &ter de petroli, sulfur de
carboni, &ter i benzina.

Sensible a 1l’accid de 170 xigen i de la llum, es destrueix per Vic-
ci6 dels raigs ultraviolats; els antioxigens, com la hidroquinona,
lecitines i derivats pirrdlics, que la protegeixen contra 1%oxidacié.
Posseix una funcid alcohol i déna Eters amb els Acids. En solucié
clorofdrmica déna una color:zcid bliva amb el triclorur d“arsinic i
amb triclorur d antimoni una coloracid blava gque poc a poc es va
intengsificant, reaccidé que donen també les pro-vitamines A. Amb
el triclor acdtic déna coloracid vermella (no especifica).

—-PROPIETATS FISIOLOGIQUES:

La vitamina A és primer de tot, una substincia fonamental pel crei-
xement, al mateix temps que necessiria per la vida, encara que és
molt dificil d’explicar el seu mecanisme d ‘accid. lLa seva cardncia
determina en termes més o menys llargs, la detencié del creixement
aix! com wi debilitament de la funcié visual, proporcionant una

. \ - n 3
menor resistencia a les infeccions en general,



Al costat d’aquestes molt principals accions, s‘ha de fer notar
qQue, encara que d’una importancia molt secundiria, sembla compro
vat també que, amb la seva cargncia, es produeix una disminucié
d‘hematies a la sang amb andmia greu, augment de mondecits y dis~
minucid dels granoldcits neutrdfis,

Respecte 1l aparell digestiu, per absincia d’aquesta vitamina es
presenten lesions a les genives (mucoses), i aparicié de piorrea
amb presentacié d’aftes i supuracié de les glindules sublinguals.
A més apareixen a l’intesti lesions que engendren enteritis.

La vitaminosis A també produeix transtorns en les gliandules endd-
crines, i, a excepcid del tiroide, 1°accié gencral sobre les glin
dules no estd ben dterminada. La disminuciéd de 1‘adrénalina esti
comprovada, Finalment s ha de senyalar, pergud aixd és de notdria
importancia, 1l'accid retardatiria gue exerceix la vitamina A en
els procesos de degradacié del metabolisme dels gldcids, sent a
més molt interessant remarcar el fet que, entre els 1fipids, en ge=
neral 1 la vitamina A, existeix una molt estreta relacid.

- TOXTICOLOGIA:

Es curiés fer notar que les altes dosis de vitamina A sén capa-
ces de produir els mateixos fendmens que els gue es presenten
en les hipoavitaminosis.
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4.— METODES PRELIMINARS

~ EXTRACCIO DEL B - Carotd. PROCEDIMENT:

Pesem 80 gr. de pastanaga triturada, hi posem 160 ml d'etanol.
‘Escalfem a refluix fins l'ebullicid durant uns 5 minuts. Filtrem
en un embut Buchner al bult, El sdlid es passa a un matris i es
dissol amb 160 ml. de triclor etilk, el paper de filtre també es
posa dins del matris, Escalfem a refluix durant uns 3 6 4 minuts
perqué es disolgui el B-Carotd.

Pesem dues vegades el tricol etil® fins que estigui ben Ffiltrat.
El filtrat el passem a un embut de decantacié en el qual hi ha un
ml. de soluci6 de Na Cl saturat. Després d'agitar es deixa que se
separin les capes i es decanta recollint la part taronja en pots
foscos perqud no es descomposi.

Dins un embut normal es col.loca una capa de coté i damunt una al
tra capa de sulfat sbdic anhidre i es fa passar la dissolucié del
triclor etil® amb el carot® per 1l'embut, per eliminar ltaigua que
pugui contenir. Abans de passar l'extracte per la columma s'ha
d'evaporar el dissolvent.

-Inconvenients d'aquest procés-

Aguest procés €s molt lent perqud s'han de realitzar molts passos
intermedis pels quals es perd gran quantitat de producte inicial,
mentre que el métode usat posteriorment &s molt més curt i efectiu.

Tembé l'aigua s'eliminia diffcilment i en molt poca quantitat fet
que perjudica, evidentment, el producte obtingut; mentre que, en
el metode oue nosaltres hem escollit, el problema de l'zigua queda
totalment resolt.

A l'utilitzar en aquest mitode 1'etancl per extreure l'aigua, s'ha
vist que no l'arrosegava suficientment i es va arribar a la conclu
510 que l'absorcié de l'aigua per medi d'un dissolvent no era gai-—
re rentable, ja que els rendiments eren baixos.

Al provar varis métodes vam veure que l'interessant seria extreure
l'aigua per evaporacié, sense l'utilitzacié de reactius intermedis,
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perd tempoc podfem esplfar~lo ja que el carotd s'oxidava,

Una vegada s'havia eliminat la major part de l'aigua per una
filtracid vam pensar en la dessecacid mitjancant una estufa de
buit,

PURIFICACIO:

12 ELECCICO DEL DISOLVENT (fase mdbil)

L'alumina es dissol en aigua per formar una pasta homogénia, es
posa a lag columna i s'homogeneitza amb dter de petroli.

OBSERVACIONS:

18 La fase mdbil en aquest cas l'2ter de petroli no forma
una pasta consistent,

2% A 1l'homogeneitzar la columna amb &ter de petroli l'adsor
cid produfda per la trompa de buit produeix una tempera-
tura tal, que congela l'dtter.

32 Al dissoldre l'alumina en aigua es perdia molt de temps
homogeneitzant després amb 2ter,

Després de varies proves trobem en un llibre la utilitzacid d'una
mescla df2ter de petroli (70%) i acetona (30%) ens gquedem amb a~
questa perqud formava una pasta consistent,

/
22 ELECCI0 DE LA FASE FIXA:

En un principi provem a fer la pasta amb }wao perd no sortia
compacta, aixi que ens quedem amb 1'aldmine activada gque ens va
donar bons resultats,

39 PREPARACIO DE LA COLUMNA:

Alguns mdtodes posaven el dissolvent dintre de la columna i des
prés afegien l'alumina activada, o al revés primer 1l'alidmina i
després el dissolvent.

Nosaltres ho vam provar, perd no sortia bé, ja que la pasta no
quedava compacta, aleshores vam barrejar 1l'aldmina amb la disso
lucidé dels dissolvents (2ter i acetona) per separat, en un vas,
i després la vam afegir a la columna,
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5. ESQUEMA

f Pesada
pastanaga crua

Trituracié
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Piltracid
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Y

Regidu humit

N

Pegnda

/

Desgecacié al buit

\

Eliminada
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‘. !
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V

! Concentracid

[ de 1‘extracte
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\/
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i columna
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del dissolvenq

altres

Quantificacid

metodes

|
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Colorimetria




/IsULES)
- J L

6~ FONAMENT, MATERIALS
i REACTIUS

A. TFONAMENT.-

El m2tode es basa en les distintes solubilitats dels pig-

ments liposolubles en solvents immiscibles, Escollint els

solvents adequadament, es pot separar ellcaroté bioldgica

ment actiu, d'altres pigments liposolubles, Cada pigment

mostra un mixim d'absorcid caracteristic, en el que és pos
sible determinar la seva concentracid fotomdtricament,

B, MATERTALS.-

- Balanga

— Bany d'aigua

- Bomba de buit

- Cartutx d'extraccid
~ Colorimetre

- Columnes cromatografiques
— Embut Buchner

- Embuts de separacid
— Embuts de tub curt i 6 cm, de diametre
~ Ertemueyer

- Estufa de buit

- Extractor Sholex

- .Filtres

~ Flascd rentador

- Kitasato

- Matras aforat

- Pinces

- Suports

— Trituradora

- Trompa d'aigua

~ Vas de precipitats
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C. REACTIUS,-

- Acetona

~ Acetona al 3% i ¥ter de petroli eluient
~ Alcohol etilic

- AlYmina ( adsorbent )

— Diclor meta

~ Eter de petroli

~ Nitrie fumant

- Na2 SO4 anhidre

-~ Pentaclorur d'antimoni
—. Triclox etild
-~ Vaselina per taps
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7.— EXPOSICIO DEL METODE A SEGUIR

A~ Preparacié 1 filtracié de la pastanaga

En primer lloc es renta i se li treuen les parts que no serveixen.
Pesem exactament dos quilos. Els ‘dos quilos es fan a trossos i es
posen a la trituradora. De la trituradora surt una massa homogdnia
i amb molta humitat.

La pastanaga triturada s'ha de filtrar per treure la major part de
l'aigua mitjancant un embut BlUchnner acoplat & una bomba de buit.
Per aguest mdtode es perd una mitja del 75% de l'aigua de la pasta
naga,

B- Dessecacif de built

L'extracte gque hem obtingut es reparteix en unes pllteres que es
pesen préviament, la pastanaga s'ha d'escampar per tota la superfd
cie de la plhtera. La platera amb la pastanage es pesa per saber
la quantitat de pastanaga que anen a dessecar.

Disposem de dues estufes de buit, a la part superior de cadascuna
dtelles pot posarss'hi dues pliteres; a la inferior s'hi posen dos
cristalitzadors amb clorur chlic per absorbir l'aigua que es des-
pren de les pastanagues,

Les plhteres es mantenen durant mitja hora dins de 1'estufa, una
vegada s'ha fet el buit 1 vigilant que la temperatura no pugi dels

14

0 -~ . .
30°C. Despres es treuen i es pesen per veure l'aigua que s'ha per—

dut en el proceg.

Aquesta operacié es repeteix fins que les pastanagues siguiy total
ment seques.

L'aigua perduda en aquest pas &s de 1l'ordre del 80:.
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EXPLICACIO DE LA GRAFICA

La grafica que s'exposa a continuacid, no té altra fina-
litat que representar graficament i amb ordre les opera-
cions de pesada, dessecacid, percentatge d'aigua perduda
i extracte final sec.

A més, a més, dita grafica &s un centre de dades fixes ,
a partir de les quals, podriem calcular infinitat de da-
des de relativa importdncia com, pérdua d'aigua parcial
per dessecacid, en tants per cents, importancia de la

quantitat de grams de qué partim per les dessecacions ,

ete... ( 2 més quantitat de pastenaga crua, més temps

empleat i menys dessecada queda l'extracte).

Com a observacidé s'ha d'assenyalar que encara gque de

sortida tenim 2.000 grams de pastenaga crua, partim psr

a fer tot el procés de 750 grams, dels quals, una vega-

da dessecats, en queden 26'5 grams.

Els altres 1.250 grams, s'han utilitzat per & fer pro -

ves 1 investigar noves técniques i processos d'identi -

ficacid o bé purificacid del ﬁ? - caroté.
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per plat, peslanaza rasiana

26' 10 46'76 40'35 33700
26"'D8 R2'00 48'90 44720
28" 37 49'33 43'32 2343
27'02 53'26 45'33 27'45
2847 58T 42'03 3667
2660 5412 35'79 21'38
26'58  136'94 771 5112
28'10 Liv25 4189 3'54
26'08 12'14 4'84 2128
28'37 831 3122 1'50
27'02 877 5147 2'18
28147 1027 T'43 2'80

2658 g'58 2'38 ==
27TV T8 10Y56 5'96 3'01
25'69 9'61 657 4'05
28'08 gra2 3'28 2'51
26'82 Bl 326 162
28136 12'51 g'43 550
26'36 13'43 1123 8'20
26'37 1488 4'60 3%12

32 48
10 DESECACIO DESECAC
lg res de la Fes de
& pestansgsa pesieng;

8'70 6'72
19743 15'53
1775 16'13
22'10 20'09
29'12 15'32
18'49 14447

4192 —

2717 =

2'90 —

2'44 ~—

3'09 =—

3'54 2'96

a 2 12

[§) D SECACIO DESECACIO DESECA

la Pes de la Fes de la Fes de

a pastenazga pesispaga pasian
5 t -
945 i

13122 9'5
18'06 1511
11143 8'6
10'18 7'9

sreentatpge d
12 e riuda.,
85'6 %

82"1%
84'4%
83'3%
85'3%
8513%
86'6% 4o
80'7%
81'2%
81'9%
75'1%
724 7%
75" 14. et
T1'4%
69'84%
711024
78" 4%
751 2%
77'9%
79'03% o

79'1 %
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CALCULS

Un cop explicat 1'ds de la grafica anterior passem a fer una pe-
tita explicacié del perqud s'observa la grafica dividida en tres
parts. L'explicacidé és la seglient, hem dividit els 2.000 gr. de
pastanaga crua en tres pesades de 1,000 gr., 500 gr, i 500 gr.

Aquestes tres pesades, s'han agafat per separat per una millor
rapidesa de treball, a les estufes de dessecacid i a l'hora de
fer pesades,

En la primera remesa de 1.000 gr., virem obtenir les geglients da
des:

- Grams totals obtinguts després de passar la pastanaga pel Buch
ner, partint de 1,000 gr., = 352'29 gr.

—-Le guantitat d'aigua perduda serd igual a la diferdncia d'amb-
dues quantitats. Aix{: ¢
1.000-352729= 647'71 gr. d'aigua perduda en 1.000 gr,
Aplicant una regla de tres: '
1.000 gr, ——— 647'71 gr, X= 647'71.100 = 64'7 %
100 " e ¢ 1.000
bercentatge d'aigua perduda

en el Buchner.

= Ara bé, partint del 352'29 gr. de residu, més o menys sec, des
prés de les dessecacions hem obtingut: 54'21 gr,

Fent una resta, significari:

352'29 gr. ~-~54'21 gr. = 298'08 gr, d'aigua perduda des-
prés de les dessecacions. El reércentatge seri:

352129 ——= 298'08 x= 298'08. 100 = 84'6 %

100 - x 322'29

percentatge d'aigua perduda en total

Seguidament fem els chlculs de les altres dues "remeses" de 500
gr. (1) i 500 gr, (2).
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- Grams totals obtinguts després de passar la pastanaga pel Buch
ner, partint dels lers.,

500 gr. ———— 60'32 gr,

La diferdncia d'ambdues quantitats serd igual a la quantitat d'ai
gua perduda.
Adxi:

500-60*32= 439'68 gr. d'aigua perduda en 500 gr.

Aplicant la regla de tres:
500 ——— 439168 x= 439'68.100 = 87'9 % percentatge d'ai

=
100 —— x 200
gua perduda en el Buchner,

Ara, partint dels 60'32 gr, d'extracte més o menys sec, després
de les dessecacions hem obtingut 1.331 gr. La qual cosa significa
ra 47'01 gr., d'aigua perduda, després de les degsecacions., El per
centatge serd ...

X

Aplicant la regla de tres:

60132 —-—= 47101 x= 47'01,100 = 77'9 % percentatge
100 0'32
_— X
d'aigua total perduda,

- Grams totals obtinguts després de passar la pastanaga pel Buch
ner, partint dels 2ons., 500 gr, ——— 76'92 gr,

La difertncia d'ambdues quantitats serk igual a la guantitat d*a;
gua perduda.

Aixd:
500 gr. — 76792 gr. = 423708 gr. d’aigua perduda en
500 gr.
Aplicant la regla de tres:
500 ~—— 423°08 x = 423708 . 100 _ 946 ¢ 4’migua
100 ——— x 500 perduda en el
Buchner,

Ara, partint dels 76792 gr. d’extracte més o menys sec, després
de les dessecacions hem obtingut 19’14 grs,
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La qual cosa significard 57'78 gr. d'aigua, perduda després de
les dessecacions.

El percentatge sera:
aplicant la regla de tres:

76'92 g ——— 57,78 g 57'78+100
X= — - ;
100 I - 76'92
x= 75'1% rercentatge d'aigua total perduda,

-Tenim d'aclarar que les tres parts de pastanaga crues estan
repartides de la sgeglient manera:

. Els primers 1,000 g. es reparteixen en els plats del 1 al 7.

. Els primers 500 g. &3 reparteixen en els plats del 8 al 13,
. Els segons 500 g, es reparteixen en els plats del 14 al 20.



20

C.~ EXTRACCIO.

Partim de 750 gr. de pastanaga crua i es desseca com s'ha indicat
en el punt anterior (dessecacié de la pastanaga).
Aquesta quantitat de pastanaga crua al dessecar-la es redueix a
uwna quantitat de 26,50 gr.

La gran quantitat d'aigua que té la pastanaga en relacid amb el
seu pes sec dificulta la seva dessecacid. Per tant és un procés
bastant lent.
En 1'extraccié es parteix de la pastanaga dessecada, que s'extreu
mitjancant:. un aparell d'extraccid Soxhlet (fig. 1). Aquest apa-
rell estd compost de tres parts:

+E1 primer és un matrads on es posa el dissolvent i on
es recollird el concentrat del carote.

.El segon és el cos central on s'introdueix el cartutx
amb una quantitat de pastanaga.

+E1l tercer és un refrigerant de serpenti on es condensa
el dissolvent. k

PROCEDIMENT:

En un cartutx de paper per extraccions s'introdueixen els 26,50 gr.
de pastanaga dessecada en varies porcions, &pé montant diversos
soxhlets. Un cop realitzat el montatge s'introdueix en un bany
daigia amb termostat.

En un matras de destilacié es posen 150 cc d'dter de petroli (dis
solvent).

Els vapors pugen pel cos extractor i pel refrigerant Ainroth, es
condensen baixant en forma lduida i extraient el carotd® de la pas
tanaga del cartutx.

Del depdsit del cos extractor parteix un tulacolzat vertical i pa
ral.lel. Al mateix temps que s'omple el cos extractor, s'omple tam
bé el petit tub acolzat. El nivell de dissolvent aniri pujant fins
que el petit tub s'ompli per complert, en aguest moment i degut

al principi dels gots comunicants, es produeix un sifé, gricies el
qual, tot el dissolvent colorejat de carotd, tornard al matris o-
riginal.
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Es torna a repetir l'operacid, fins que el dissolvent no absorbeixi
coloracid de carot® al passar pel cartutx.
Le. temperatura del bany d'aigua deu estar entre 40°C i 60°C.

D.- CONCENTRACIQ.

Per la concentracié de la solucié s'emplea el montatge de destila
cié. (Fig. 2)

PROCEDIMENT :

En un matrds de 500 cc (per concentracid més rapida) s'introdueix
la solucié de carot® + dissolvent.

Una vegada tenim el montatge de destilacié es calenta en un bany
d'aigua a una temperatura de 50°C 2.

El dissolvent, en aquest cas l'dter, que té un punt d'ebullicid
entre 40°C i 6000, pujard en forma de vapor i a l'arribar al refri
gerant es fard 1l{quid. Un cop hagi travessat tot el refrigerant
caurd dins el matras.

S'ha de tenir en compte que la solucié no quedi seca, ja que el
carot® quedaria enganxat a les parets i hauria sigut indtil.

El procés de concentracié haurd finalitzat, un cop el volum de ca
roté + dissolvent es trobi reduit el mAxim possible.

Aquesta solucié es guarda en un flascé amb tap sense fisures, ja
que si no el dissolvent s'evaporaria.

El dissolvent obtingut de la concentracid del carot® es torna a
posar dins el matrds de destilacid i es guarda en un flascd per
altres extraccions.

El caroté concentrat estd preparat per passar per la columna i nb
tenir el carote.

E1l dissplvent utilitzat en altres procesos és el diclorometa, pe-—
rd . el nostre espectrofotdmetre no té la longitud d'ona que &-
guest dissolvent precisa.
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E.- PURIFICACIO DE L'EXTRACTE:

El md&tode gue utilitzem és el de purificacid per columna,

Preparacid: En un vas de precipitats es posa una quantitat d'alumina
activada (A12 03) i s'hi afegeix una mescla d acetona (30%) i &ter -
de petroli (70%), fins que es forma una solucid pastosa.
Es neteja la columna i quan estd ben seca, es posa una petita capa de
sorra fina, s’afegeix la pasta de forma uniforme amb una vareta, in-
tentant, que no quedin bombolles d‘aire ni ~ clivelles, Es molt im
portant 1’aspecte de la columna per al seu funcionament. Quan té una
algcada da'uns 20 cm. s’afegeix una petita capa de Na2304 per atrapar
qualsevol rastre d‘humitat que pugués haver quedat en 1 extracte.
Es prepara un kitasato net al que acoblem una trompa de buit i hi po
sem un tap que es comunica amb la columna, conectem l7aigua, i el -
dissolvent baixa, tenin la precaucid de no deixar assecar la columna.
Quan ha passat el dissolvent, afegim 1 extracte. La massa fa de fase
fixa i 1’extracte de fase mdbil, El A1203 adsorbeix la mescla de
i carotens, criptoxantina i els neo-isdémers d agquests.
La segona banda és estreta i molt lenta, és de color taronja, conté
el £3 —carot® que és el que nosaltres volem separar.
Quan la primera banda arriba fins a 1’estrem de la columna, aquesta
es tanca i canviem de matrids per recollir en ell la mescla carotenol
dea, Després es torna a canviar de matras i recollim la segona banda,
B -carote, aquest es passa a un -flascd de color obscur per evitar -
1’accidé de la llum,

F.~ QUANTIFICACIO:

1. Cristalitzacid:

Després de la columna, el carot? obtingut estd dissolt en el dissol-
vent i com ens interessa obtenir un residu sec, fem la eristalitzacid.
Posem 1l extracte en un vas de precipitats i aquest en un cristalitza
dor amb gel, deixem reposar en 1l obscuritat fins que cristalitzi, po
sant gel quan 17altre es va fonent,

El resultat ha sortit negatiu.
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2. Prova qualitativa del pentaclorur d antimoni:

Es posa aproximadament 1 ml., de 1 extracte, en un tub de proves i s’a
fegeix 1 ml. d‘acid nitric fumant, agafa una coloracid blava que per

sisteix de 4 ~ 5 segons, afegim 1 ml. de pentaclorur d‘antimoni i 1a

coloracié és negra,

El fet d’apardixer la coloracid blava ens confirma la preséncia de -

carota.

QUANTIFICACICO

Determinacid de la concentracidé per fotocolorimetria:

Com el carotd s’isomeritza fAcilment durant 1°‘escalfament donant -
neo - B - carot® i com aquest s’ha trobat també en alguns aliments -
naturals, es pot obtenir un valor més exacte del contingut caroteénic
total llegint les solucions a 436 u m longitud d’ona a la que ambdds
isomers tenen la mateixa absorcid. Es fa el calcul de la concentracid
a partir 4 ‘una corba de calibracidé feta a 436 u m,

Per preparar la corba de calibracié, es pot utilitzarjg -carot® pur
dissolt en eter de petroli, llegit ' a la mateixa longitud dona.

El valor final que es designa amb el nom de contingent caroténic ne-
cessiriament inclou tots els pigments en la solucié final. Aquest in
clouen no solament 3 -carotd®, sind també B —carot® en molts vegetals,
i els neo-isomers dels primers.

Tanmateix, per tots els efectes practics, el valor pot considerar-se
com B —carot® exclusivament,

Per determinar la concentracid de carot? en mg. per c.c. en la solu-
cid, agafem com referdncia la corba de calibracid preparada represen
tant el percentatge de transmissid (o densitat optica) davant la con
centracid d'una sirie -de solucions de carotd.

Primer es prepara una dissolucid patrd com punt de referéncia; d’a
questa dissolucid s’agafen varies porcions de 1 ml. i es dilueixen -
altre cop fins 100 c.c. (amb 2ter de petroli totes les dissolucions),
en el nostre cas preparem una dissolucid de 1 mg. dejB -caroté diluit
en 100 c.c, d“&ter. D'aquesta dissolucid s‘agafa una porcid dun ml.
i es dilueix altra vegada fins 100 c.c.. S efectua el mateix agafant
2 ml, i diluint fins 100 c.c. de bell nou i aixi sucessivament 1, 2,
3, 4, 5, 10, 15, 20 ml. preparant vuit dissolucions de concentracid
distinta, partint 4 inicial, 1 mg./100 c.c.. Seguidament s agafen -
uns ml, de cadascuna de les solucions i es medeix la seva absorbéncia

a 436 v m per segon, anotant curosament el resultat.
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Fn la grifica seglient s'ha representat absorbencia que tenen
les distintes solucions preparades i anomenades anteriorment,
La concentracid absorbinecia de cadascuna g&s:

CONCENTRACIO ABSORBENCTIA
a) 0'1 mg. 0'13
b} 0'15 mg. 0'19
¢) 0'20 mg. 0'26
d) 0'30 mg. 0'40
e) 0'40 mg. 0'56
f) 0'50 mg. 0'88

En l'eix de absisses col.loqueu els miligrams i en el de coor
denades l'absorbincia, s'obt? una recta proporcional a la
concentracid la qual serveix per qualsevol substincia problema,
Fn el nosire cas diluim la concentracid problema de carot® en les
mateixes condicions que la patrd o sigui en 100 c.c d’¢ter, aga-
fem 5 ml., de la solucid i la diluim una altra vegada a 100 c.c.

JE

S'agafa la mostra i eg mesura la seva absorvincia en el colorime
tre, el resultat obtingut ha sigut de 0'70 A, es mira en 1l'eix
d'abscisses la concentracid que correspon o sigui a 0'54 mg.,
els quals seran els miligrams gue hi havien en els 5 ml, reco -
1llits anteriorment,

De 750 gr. de pastanaga cra obtenim 26'5 gr. de pastanaga seca.
De 100 ml. de mostra agafem 5 ml, i el diluim vint vegades per-
qud la concentracid és massa forta pel colorimetre i no es regis
tra a l'escala. Aix{ dons ens déna una absorcidé de 0'70 A que
correspon a 0'54 mg. de concentracid, Aguesta concentracié s'ha
de multiplicar per vint per tal d obtenir la concentracid que te-
nim en els 100 ml, inicilals, Tenim doncs, 10'80 mg. de rigments
carotenoides de 26'5 gr. de pastanaga seca,

Calculem els mg. de concentracid de pigments que tindriem en un
gquilo sec:

10'80 . 1.000_
505 407'54 me.

I per quilo cru: 10'80 . 1.000
750

= 14'4 mg./ quilo cru

Seguidament obtenim el rendiment de l'operacid agafant les dades

que apareixen a la bibliografia:
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40754 , 100 _
1,000

400754 %

Aquest tant per cent correspon a 750 gr de pastanaga crua, Per
altra banda obtenim de 1.250 gr. de pastegnaga crua una mesura
d‘absorcib de 0'8 la gual correspon . a 0'6%1 mg. de ~carote,
Efectuant els cilculs anteriors ens donarien:

0'61 mg. x 50 dilucié = 30'5 mg,

51 sumem aquesta quantitat (obtinguda de 1,250 gr.)més 1’ ante-
rior que és 10'8 mg (obtinguda de (50 gr.) donaria 41'3 mg./2
quilos de pastanaga crua o el que €5 el mateix 20'65 per gquilo
de pastanaga crua. Segons aquest, el nostre rendiment és:

20765 ME: » 100 = 4113 4
50 mg.
Segons la bibliografia també s'obtenen 1 gr. de -carott per
quilo de pastanaga seca, Els nostres 2 quilos de pastanaga crua
es redueixen a 88'19 de pastanaga seca i s'obtenen 0'452 gr. de
—carotd per .tant . el nostre rendiment seria:

014819 + 100 < 451 ¢
1 gr,

NOTES::

Aquest tant per cent comparat amb les dades que vénen donides &
la bibliografia poden semblar una mica baixes perd s'ha de tenir
en compte diversos factors.

Un d'ells seria el no poder aconseguir la sequedat total de la
mostra, degut sobre tot a que amb els aparells disponibles en el
laboratori. secar més, significaria arriscar-se a descomposar el
producte, L'aigua ha dificultat més endavant 1'extracié de Sholex

i ha sigut un problema finsyde 1'experiment.
el final



+ ax.)s._J’\t__ﬂ}-J




Elbu\c_a{_]
- 26

El seglient problema i potser el més important amb el que ens
hem trobat, ha sigut la impossibilitat de treballar en grans
quantitats de producte que ens hagués permdés 1'obtencid d'una
ma jor quantitat de concentrat. També hagués sigut important _
disposar de diferents tipus de pastanaga ja gue s'ha de tenir
en compte que la quantitat de pigment que tenen unes i altres
és diferent, i fer un mostratge ampli i representatiu, Amb
26'5 gr. d'extracte gseca, la possibilitat d'arribar a error

és major que poleint grans quantitats d'aquesta. Per Wltim dir
que el metode ha hagut de ser adaptat a les possibilitats d'un
laboratori dins del qual no hi ha els aparells adequats per
posar en practica un meétode industrial.,
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MONTATGE DE L APARELL EXTRACTOR SOXHLET COMPLE RT
m

figura 1
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MONTATGE DE DESTILACIO PER A RECUPERACIO DEL DISDLVENT

MONTATGE D‘UNA COLUMNA CROMATOGRAFICA

ﬁ
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figura 3
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