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CARACTERISTICAS HIGIENICC~SANITARTAS DE LOS CHACINADOS DE CON

FEDERAL Y CRAN BUENOS AIRES,

e‘;;

@@

I Parve: Estudios realizados sobre salchichas tipo viensa, envasadas v susitas,
i e H « ¥

¥

En este trabajo presentamos las primeras conclusiones de una inves tigasids .
bre las condiciones higiédnico—sanitarias de los chacinzdos de consums en la g
pital Federal y gran Buenos Aires.

1)

Esta investigacidn fue realizada por iniciativa d= la Secrstarfa ds Salud Pie
blica, que considerd necesario efectuar un estudio integral de distintos tipos
de chacinados que sgeriz llevado a cabo en forma conjunta por el Ceniro da Invey
tigacifn y Tecnologfa de Carnes, del sistema de INTI y el Instituto Nacional de
Farmacologia y Bromatologla. Laz conclusiones obtenides podrian servir como base
‘para actualizar las normas vigentes en nuestro prafs, para este tipo de producto,
en concordancia con los avances de la tecnologia moderna.

En esta primera etapa se trabajé sobre salchichas (envasadas, en lsta v -sueltas)
de diferente origen, adgquiridas en comercios de la Capital Federal ¥y gran Buencs
Alres. En algunos casos fue necesaria una intensa bisqueda para poder completar
un nimero significativo de muesiras sin repetir las marcas, de maners qus pode-—
mos decir gque los productos analizados son pricticamente todos log gue sirculan
en el comercivs Los vesulbtados obtenidos permiten por lo tanfo, tensr un panora
ma bastante completo de las caracteristicas flSlCquuimTCao ks mlcrobloléﬂloag de
las salchichas gue consume aesrra poblacidn,.

Bl frabajo realizado en CITECA comprernde el estudio de los siguientes temag:

Tema 1t Caracteristicas fisico-quimicas generales de chacinados

Tema 2: Investigacidn de materia colorante agregada.

Tema 31 Investigacifn de sustancias conservadoras s Secueotrantes. dcido benzoi-
co, &cido sfrbico, eulfitos, fcidos citrico y tartdrico,

Pema 4: Investigacién de conservadores de color. dcido ascdrbico y nicotinico,
Su probable estimacidn.

Tema 5: Efsctuar cultives primarios para posterior 1dﬂntlflcacwén en el Instity
to de las cepas desarrolladas,

Los métodos usados para los andlisis requirieron un trabajo previo que fue rege
lizado con el sigulente criterio:

1) Revisién bibliogréfica de las itécnicas generales aplicadas o los productos

. cdrneos. ' ' .

2) Seleccibn de los métodos mas sencillos, especificos y ficilmente reproduci-
bles, .

3)‘Ensayo de los mismos trebajmdo directamente sobre el producto,

4) Previa discusién de los resuliados obtenidos, eleccién de la héenica mds con
veniente para cada determinacibn.

5) Puesta a punio de la tdonica elegida,
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El resumen de las técnicas generales aplicadas a los productos cdrneocs gque fueron

ensayadas, la discusifn de las mismmas y los fundamentos para la eleccibn de la mds
adecuada para cada determinaciln, figuran en el plan de trabajo gque se presentd pa,
ra su aprobécién al Instituto Nacional de Farmacologia y Bromatologfa con fecha 30

9-11»

En el presente trabajo detallaremos las técnicas que se usaron. En algunos casos
fueron directamente las citadas en la Bibliografia, en otros hemos combinado 2 &
mésy en ocagiones fue necesario efectuar modificaciones sustenciales de las mismas
¥ & veces crear pricticamente itécnicas nuevases

En la realizacidn de log andlisis, hemos encontrado que algunas determiciciones
fueron realizades sin problemas, y los resultados obtenidos no ofrecen ninguna do-
da sobre la efectividad del método, En otras consideramos que los mismos S0n per=
fectibles,

Bn cada caso se deja constancia de los problemas que se presentaron, destacando
las técnicas que pueden aceplbarse en forma definitiva, y las que deben ser modifi
cadas. In todos los casos las deberminaciones se efectuaron por duplicado.

Tema 1
Caracteristicas fisico guimicas generales de los chacinados,

Se realizaron las siguientes determinaciones: Bstado de conservacin (reaccibn de
Eber), Humedad, Cenizas totales, Cloruro de Jodioy Materia Grasa, Acidez,; Protefs
nasy Almidén,; Creatinina,

&) PREPARACION DE L4 MUESTRA

Se toma una centidad de salchichas lo suficientemente representativa {250-500g)
se pelan si tuvieran cobertura, y se pasan por la miquina de picar carne. Se divie
de finamente coh la licuadora hasta formar pasta homogédnea. Se guarda en frascos
con tapa esmerilada, conservdndose en heladera mientras no se utilicen., Es conves
niente hacer las pesadas para todas las determinaciones con la muesira recientemen
te preparada.

B) DETERMINACION DE HUMEDAD -~ Método de las Normas Francesas para productos carneos

1

1) Principio )
Se forma una mezcla homogénea de la muestra con arena y etanol. Se hace un
presecado a Bafio Marfa ¥ luego se deseca en estufa hasta peso constante.

2) Reactivos

a) Arena de granulometria conocida preparada segin Farmacopea, 2)
Se utiliza la fraccifn que pasa através de un tamiz de ledmm de altura de
malla y que es retenido por un tamiz de 0,25mm. Se trata con HCL concentrg
dog calentando a ebullicidén durante 6~8 horas. Se filtra por crisol Buche
ners Se lava con agua destilada hasta fotal eliminacién de cloruros y se
calcina hasta constancia de peso. '

b) Alcohol etflico



3) Naterial

4)

a) Recipientes de aluminio con ta apa a rosca y de aproximadamente 8 cm de dide
metro y 3,5cm de alto.
b) Varillas de vidrio de aproximadamente 6-Tcm de largos

TEenica operatoria
Se deseca en estufa a 100°C-1052C duranie 30 mimitos el recipiente de aluminio
conteniendo una cantided de arena aproximadamente 3 6 4 veces el peso de la

mestra que se va a usar y la varilla de vidrio.. Se enfria ¥ pesa con la muesira,

Se coloca a bafle marfa regulado 2 una temperatura entre 60°C v 80°C; 63 menera
de evitar proyecciones, manteniendo el calentamiento hasta que el euW_al 52 e
Vapore,

Retirar la caja de aluminio y colocarla en estufa regulada a 100°C-105°C hasta

© peso constante el cual se consigue aproximadamente a las 4 horas, La humedad

por ciento en peso se calcula con la férmulas

Agua gr/fh = Ml - M2 _x 100 _
dondez ' MU - T0

MO = peso en gramos de caja + varilla + arena.
ML = peso en gramos de ¢aja + varilla + arena + muesira antes del secado,
M2 = peso en gramos de caja + varilla 4+ arena + muestra despuds del secado.

it

Bxpresar log resultados con un solo decimal,

Conclusidn .

Se acepta la técnica come definitiva,

C) DETERMINACION DE CENIZAS TOTALES — Método Oficizl del AOAC. 3)

1)
2)

3)

Principio

Se obliene el residuo de la calcinacién a 500-550°C del producto preparado.

Material
a) Mufla eldctrica con pirdmetro
b) Crisoles de porcelana

Técnica operatoris,

En crisoles de porcelana previamente calcinados ¥ tarados pesar aproximadamens
te Dg de muestra; guemar la muestra lentamente con un mechero, colocando los
crisoles scbre una tela de amianto, Cuando la muestra estd 8eca se llevan los
crisoles a la mufla y se calcina 2 500°C hasta obtener cenizas perfectamente
blancas sin rastros de carbén. Dejar enfriar en desecador Y pesar. Generalmen
te es necesario retirar 2 6 3 veces el crisol de la mufla, dejar enfriar, tra
tar con muy poca agua destilada, secar en tela con muy poca llama o en bafio
meria para eviiar proyecciones ¥ calcinar nuevamente,

Conclugidn
Trabajando en las coandiciones descriptas no hubo problemase. Se acepta la téeoni
ca como definitiva.
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D) DETERNINACION DE CLORUROS ~ Método de las Wormas Francésas modificedo, 1)

1)

2)

3)

4)

5)

1)

3)

Material

Principio

Sobre las cenizas obitenides, se dosan log cloruros por el métodd de Charpen.
tier Vohlard.

Reactivos

a) Solucibn valorsda de Hitrato de plata N/10,

b) Solucidn concentrada de dcido nftrico,

c) Solucidn acuocsa de alumbre de hierro ¥y de amonio al 4%°
d) Solucidn velorada de ticcianato de potasio o de amonio §/10,

Bureta graduada 21 1/10.ds ml, erlenmeyers,; vasos, pipetas.

Técenisca operatoris

Se toman las cenizas provenientes de Sgr de muestra, con 5ml de NO3IH. Se dilz
ye con agua calients y se pasa a un matraz aforado de 100ml.

Se toman 25ml de la solucifn, se agregan 15ml de NO34g 0;1N; 2 ml de alumbre
férrico y se calienta para aglomerar el precipitado, Se titula con solucidn
Tiocianato de potasio 0,1 N hasia viraje del indicador {coler t¢ claro). E1
tenor de cloruros expresados cn ClNa contenido en la muesira en grh esta dado
por la férmulas '

NaCl % = (35 —~ n), 5,85

D
Siendos
n= mi de solucidn de SCHK 0,1 gastados
b= pego en gramos de la muesira.
Conclugibn

Trabajando directsmente sobre las cenizas, se deberminan cloruros totales. Se
elimina la pozibilidad de una extracciédn incompleta cue presenta el md0do (e
riginal y se simplifica la técnica, Los resulbados son satisfacjorios. Se acey
ta la téonica como definitiva. En caso de que la muestra no contenga Fosfatos
se puede aplicaer el mé&todo da MNochr ; 0 sea titular directamente los cloruros

con nitrate de plata en presencia de cromato de potasic como indicador.

¥

DETERMINACION DE MATERTA GRASA - M&todo Oficial del AOAC. 3)

Principio

Sobre el producto desecadc (residuo de la determinacién de humedad) se hace
una extracoién continva por medio de solventes, Se elimira el solvente por
evaporacifn y se pesa el residuo.

Reactives
Eter etilice o éter de petrdleo.

Material

a) Equipo Soxhlet completo
b) Cartuchos

c) Cristalizadores tarados.



oy

4)

5)

d) Estufz gradusda a 100-105°C,
e) Desecador
f) Bafio marfa

Tdonica operatoria

El resiéuo seco obtenido de la determinacidn de humedad Sz transfiere cuanti
tativamente a un cartuchc Soxhlet, ayuddndose con trozos de algeddn. Colocar
el cartucho en el extractor y exiraer durante 8 horas. Evaporar el extracto
@ bano marfa, secar en estufa a 100-105°C en un crisializador taradc, hasta
peso constante, enfriar en desecador y pesar,

Conclusidn
Se acepta la téenica como definitiva.

DETERMINACION DE ACIDEZ

1

2)

3)

4)

Principio
Por titulacidén con solucidn valorada de NaOH.

Reaotivos

&) Alcohol 70% neutralizado.
B) Solucifn N/10 de NaOH

¢) Papel Universal de ph.

Téonica operatoris

Pesar 10g de muestras en erlenmeyer de 250ml, agregar 100zl de alcohol mezclan
8o bien con varilla. Titular con solucién de KaOH /10 hasta pH 78 usando co
mo indicador papel universal Nerk en piaca de togue.

Conclusidén

EY punte final es bastante poco preciso. 5i bien determinaciones efectuadas
por duplicado y triplicado no ofrecen diferencias significativas (variac10m
nes entre 0,1 y 0,2%) consideramos que serfa mds conveniente efectuar wna de
terminacidn de pH por potenciomebris.

DETERMINACION DE FPROTEIVAS - (Técnica Kjeldahl) — Método Oficial del AOAC modie

1)

2)

3)

ficadc. 5)

Principio
La muestra es minaralizada con #2504, Bl amoniaco obtenido es desplazado por
tratamiento con NaOH concentrado, y es recibido en una solucién valorads ¥y

medida de dcido,

Mategiﬂ;

Equipo Kjeldahl completo,

Reactivos

a) Acido sulfdrico 0,5N
b) Hidréxido de sodio 0,5N
¢} Acido sulfidrico concentrado, densidad 1.84 libre de nitratos ¥y sulfaio
de amonioc,
d) Mezcla catalizedoraz 1000g de Sulfaio de potasic
16g de Selenio metdiico
16g de Sulfato de cobre
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e) Solucidn de hidréxido de sodic al 50%
f) Granallas de zinc,
g) Indicador Rojo de metilo

- 4) Técnice operatoris

- a) Digestidn de la muestrs.
3e colocan 2g de la muvuura, pesados exactamente, en un balln de Kjeldshl
de 800ml de capacidad, se agregan unos 10g de mezcla catalizadora y 15ml
de Zcido sulfiirice concentrado, agitar suavemente ¥y efectuar la digdstibn.
Crando le solucifn se vuelve incolora (1 hora aproximadamente) dejar ene
friar, diluir cuidadosamente con aproximadamente 400 ml de agua doztilada,
agregar un pequefio puilado de parlas de vidrio y 2.3 gremallas ds zinc,

- b) Destilacién

- Colocar en un erlemmeyer de 500ml, 20 ml de dcido sulfdrico Q5N medidos
exactamente y tres gotes de indicador Rojo de metilo, ubicar el erlenmew
yer de manera que el vistago dd refrigerante pesque en el dcidej para fg
cilitar esto se pusden agregar algunos mililitros de agua destilada. Se
agregan al balén entre 50 y 60 ml de la solucidn de hidréxido de sodio
al 50% agitando suavemhnhe? se destila y se recogen unos 3002l del deg—
tilado.

¢) Valoracisn y CGdlculo -
: Se titula el exceso de dcido com 1a solu016n de h1d36x1do de sodioc 0,5N,
P luego se aplica la siguienie férmulas

; (Vol. dcido xN = Vol.hidrdxido x N) 0,014 x 100 = % Nitrdgeno
E : Peso de la muesira’ '

% Witrbgeno x 6,25 = % Proteinas

5) Gonclusién
El dato de proveinas es sdle aproximado ya que el coeficiente 6,25 es muy dis
cutido y estd calculado para protefnas de productos cirneos. Habrid que invege
tigar los otros tipos de protelinas que pudieran estar contenidas en el rroduc
to, {de harina de s0jay de leche en polvo, etc.) 1o gue ex1g1r1a un esiudio
especial, :
Por otra parte el Nitrlzeno determinado Dor mineralizacidn; no es solamente
el proteico si no el total de todos los productos nitrogenados.
Para llegar a un grado de exactitud mayor serfa conveniente:
i 1) hacer uns determinacifan de Nitrdgeno no proteice (nitrégenc bizico voldiil
g amznanldos) ¥ restarlo del Nitrdégeno total para poder tener el valor de
Nitrégeno correspondiente a las protefnas,
2) tratar de determinar la naturaleza de las mismas para poder aplicar el fac
tor correcto (5,27 o 6,38) . Podria intentarse uma separacidn de @rOuein
nas por electroforesis,

“,. H) DETERMINACION DE ALMIDCN

El andlisis se encara considerando gque la muestra puede contener azicares redug
RE tores, sacaross, almidén.
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Seria necesario para tener resulitados exactos separar los azdicares por cromato-—
&

grafiaz, identificarlos, evaluarlos cuansitativameny

¥y determinar por separado

el almidén.
Esto requiers una t€oniva complicada que no se pudo enscarar en esta primera e—

tapae
Se hicleron ensayos cualitativos gue nos permitieron concluir gue s su or

mayorfa las salchichas tienen ninguna o may poca proporcidn de azlcarss reducto
res y elevado contenide de almiddn, por lo cual nos hemos limitado a t

M

H

w

0

i
=3

tuga

na determinacién de hidratos de sarbono totales, expresando los resultados como
almidén.

1)

3)

Principic de la Téonicza seesids

o

es con el reactivo de Fehling-Causse-Bonnas.

Se efectla una hidrélisis feida del producto seco y desgrasado y se +titulan
los monosacdridos resulitant

Reactives

a) Acido clorhidrico concentrado.

b) Solucifn de NaOH al 304,

c) Solucién de ferrociamuro de potasio al 15%

d) Solucién de acetato de Zinc al 30%

e) Reactivo de Feheling-Causse-~Bonnas, 6)

f) Solucién de glucosa al 5 ©/oo

Vg) Solucién de azul de metileno al 1%

h) Solucién de Lugol (mezcla de 1 solucidn de iodo al 0,5% v iodurc de potazio
- al 1% en agua).
i} Aleohol cctilico,

Técnica operatoris

El material remenente de la extraccién de grasa, contenido en el cartucho de
Soxhlet, se pasa a un erlenmeyer de 125ml; se agregan 60ml de agua destilada
y éml de ClH concentradc. Se calienta a reflujo en bafic marfa regulado a 100°C
durante 3 horas. _ :
Se enfria. Se neutraliza con NaOH (sol.b) hasta pH7, verificado al toque con
papel pH. Be trasvasa cuantitativemente a matraz aforado de 100ml. Se
agregan 2ml de ferrocianuro de potasio y 2ml de aceiato de zinc (c ¥ d), an=
gitando después de cada agregado. Para asegurar la total precipitacién de las
proteinas se agregan 2 § 3 gotas mds de cada uno de los reactivos ¥y Se chser—
va 8l hay formacifn de precipitado .

Cuando se completa la precipitacibn de las proteinas se lleva a volumen con
agua destilada (en caso de formacidn de espuma, se destruye ésta con algunas
gotas de slcchol octflico), - :

Se filtra por papel plegado Whatman N° 1, Sobre el filtrado se delerminan aszyd
cares reductores com el reactivo de Fehling-Ceusse~Bonnas, valorado con wuna
solucidn de glucosa al 5?/00, en condiciones standard des calentamiento ¥ velo
cidad de goteo,

Se hace una primera titulacidn del filtrado proveniente de la hidrélisis para
establecer si la concentracién de azfcares es aproximads a la del testigo de
glucosa 5°/bo ¥ se puede ussr tal cualj o si es mds concentrads ¥y por lo tan—
to se debe efectuar una previa dilucidn. Hecha la solucién de concentracidn
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4).

conveniente, se titulan por duplicado los aztcares.

La titulacidn se efectda de la siguiente maneras

En un erlenmeyer de 250ml se colocan 15ml del reactivo F.C.B v 50 ml de agua deg
tilada; se caliente y cuando la solucién comienza a hervir ss aflade por medid de
la bureta la solucién problema (0 =n caso de caleular el facteor la solucidn de
glucesa) a raszén ds aproximadamente 1-2 gotas por segundo, cuidando de no inte-—
rrumpir la ebullicidn. N
Cuando el reactivo toma una coloracién verdoss se aiiaden tres gotas de solucibn
al 1% de azul de metileno ¥y se contimia valorando hasta gue el ligquido ses per—
fectamente limpido y de color amarillento.

Cilculos

Se calcula previamente el factor de 1a solucidn F.C.Bo.

F = Cantidad en gramos de glucosa gue reducen a 15ml del reactivoe FCB

Se calcula el almiddn mediante la signiente férmulas

% AlmidSn = F x 250 x 100 x 0,9
mxop

i}

factor del ¥(UB

mililitros gastados en la $itulscidn
P = peso de la muestra

0;9 = factor para =1 almidén

i

iy
m

i

Conclugidn ‘

Este método que fue elaborade en base a las caracterfsticas del producto analizg-
do, si bien es bastante largo es menos complicado que todos los descriptos en la
bibliografia yz que se trabaja directamente sobre el producto seco y desengrasadoa
Se hicieron emsayos de recup?r-ciﬁn gue fuercn satisfactorios para tenores de al
midén superior 2%. Para porcentajes menores los valores son my aproximados ¥ no
hay reproducibilidad de resultados.

En los casos en que las concentraciones mdximas que se pueden obtener se alejan
de las requeridas por el méiodo de FCR debe aplicarse un métode de meyor sengibi
lidade. Se sugiere para esos casos la posibilidad del uso del mé&todo colorimdtrie

.co de Glover . T)

_ I) DETERMINACION IE CREATININA

La base creatina y su anhidride creatinina se presentan en losg misculos en las vis
ceras y en los extracitos de carne. Por calentamiento o tratando en autoclave la
creatina es convertida en creatinina, .

1)

2)

Principio , g
La creatinina es extraida de la muestra aprovechando su solubilidad en aglia.

Frevia formecién del clorhidrate se fecidz una cromatograff en papela

Reactivos

a) Acido tricloroacétice

b) Acido clorhidrice concentrado
¢) Alcohol etflico

d) Ne-propanol
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3)

4)

e} Solucién acuosa de amonfsco al 3%
f) Solucién patrén de creatinina al 0,1%
g) Solucién de &cido pferico al 1% en etanol

h)

Solucidn alcohSlica de hidrdxido de potasio en etanocl al &0%

i) Liquido de corrimiento: n-propanol-solucién zoucss de WH3 al 3% (431)

Téonica operatoria

2)

Separacidn de la creatinina.

Se pesan 5g de la muesirs. Sz agraga 25ml de agua destilada. 8e 425D
teiniza con aproximadamente 2.5-3g de deido triclcoroacético, Se calienta
durante 20 minutos, separdndoss las grasas y coagulando las protsinas;
se deja enfriar en heladera y se filtra. En 1z solucién ACUOSa 8e inves—
tiga creatinina. }

Se toman 2ml de la solucidn acuosa ¥ se agregan 4dml de HC1 congentrado
para formar el clorhidrato de creatinina. Se lleva a sequedad en cdpsue
la de porcelana.

Se disunelve el residuc en 2-3ml de alcohol etilico ¥ se pasa el extrac
to alcohdlice por una columna de &xide de aluminio para adsorcibdn cro-
matogrifica segin Brockmani con esto se eliminan las sustancias inters
ferentes. El extracto alcoh6lico se llava a Sequedad y se retoma el re
siduc con 0,5ml de agua destilada.

Cromatografia agcendente

Se siembra en papel Whatman N° 1 aproximadamente 30ml del extracto o
CUOS0e . " .
Se deja correr aproximedamente 20 cm, en la solucién de corrimiento i)
lo gue insume 20 horas., Se secs y revela. Se trabaja con patrones de
creatinina(solucidn al 0,1% sometida a las mismas condiciones que 1a
muestra para former el clorhidrato).

¢ (Reaccibn colerimétrica de Jaffe,)8)
Se pulveriza el papel con la solucidén de Zcido picriéc, e deja seéar;
luego se pulveriza con la solucidn alcohblica de KOH (h),
La creabtinina aparsGe como una manchs anaranjada sobre fondo amarillo.

Conclugidn
Esta técnica cualitativa de cromatografia en papel se aplicd en todas las
muesiras obteniéndose resultados satisfactorios. Se adopté la misms por su
mayor sencillez y simplemente como ensayo cunalitativo de la presencia de
carne en el producto.

Tema, 2

J) INVESTIGACION IE MATERIA COLORANTE AGREGADA

Hay que proceder a la extraccién y separacién del colorante ¥ & su postarior
identificacibn, Dada la composicidn ¢ufmica de los chacinados (50% de agua ¥
15% de grasa, como valores medios), pueden ser incorporados, tanto colorarn-
tes hidrosolubles, como liposolubles, Por 1o tanto debe hacerse primero un
ensayo previo para determinar el tipo del colorante,; y aplicar luego 1la téc-
nica apropiada para su identificacidn. :
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1) Extraccidn y separacidn del colorante. 9)
A) Colorantes hidrosolubles,

Extraceitn con agua y separacidn por fijacién en lana.

Ss toman H0g és ls muesirs preparada, #e agregan aproximadamente 2500m3
de agua destilada y e hierve suavemente durante 1 horas. Se filira en
caliente, agrega 2ml de dcido acético glacial ¥y unas hebras (3 4g) de
lana desengrasada. Sz hisrve suavemenie y observa si colerea la lann.
En caso afirmativo, se retira la lana, se lava y se cede el colorante

a una solucibn de hidvréxide de amonio al 1% (100ml). Se vuelve a sciw
dificar y se fija una mieva lana,

En las muestras que fueron analizadas Se anotaron las siguientes obsep
vacionessz

~Bn algunos casos el agua no ge colorea.

. =El agua colorea con poca intensidad. En algunas de las muesiras que pree—
sentan esta caracteristica no hay fijacién del color en la lana. Ea los

casos en gue hay fijacidn el color se destruye al efectuar el desmonis en

medio alcaline o en el primer pasaje.

Por lo tanto en todos los casos hay que descartar la presencia de colow
rantes derivados del alquitrdn de hulla hidrosolubles. Para investigar
colorantes vegetales hidrosolubles se efectdan los siguientes ensayos
sucesivos. 10) '

a) Se macera 20-200g de producio con 4-5 veces su peso de alcohol 80%.
b) Idem con alcchol T0% conteniendo 1% de hidrdxido de amonio.

) Idem con alcchol y HC1 (2%)

d) Idem con agua v HCL (24)

e) Idem con alcohol a 96°

f) Idem con acetona

Cuando se trata de mezclas de colorantes, los naturales mis los agrega—
dosy a veces es necesario hacer extracciones sucesivas con mas de un mee
dio hasta gue el producte quede decoloradoc. )
Si los extraclos $ienen alcoholy; se calientan hasta evaporarlo en su ma-—
yor parte. Una vez gue se tiene el colorante concentrado, se siembrsz en
tiras de papel Whatman N°1 hasta obtener una mancha de bastante intensi
dad, unsando aire caliente para restringir el tamefio de la mancha. La
siembra puede hacerse en placas de Silicagel.

B¢ hace correr en los signientes medios:

1) Medio salino: solucién acuosa ds CINa al 1,25%

2) Medio foido 3 alcohol 96% — &cido acético = agua destilada (80-5--15)
3) Medio alcalino: slcohol butilico saturado de amonieco.

En todas las muesiras investigedas hubo una buena extraccoidn de color
en madio alcohélico a 96° y en sus dilucicnes, ya sea en medio neutro,
dcido o alealino, asf como en acetona. Pero en ningin caso se pudo aig
lar el colorante; para efectuar la cromatografia, ya que sl calentar
para evaporar 2l solvente,; la coloracién va variando de color rojo ine
tenso a marrdn, verdoso , pardo, hasta gue se destruye. Es decir gue
tambidn hemos descartado la posibilidad de colorantes vegetales hidro-
solvbles agregados, ya que todos ellos son mis estables; que el gue
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hemos enconiradc en los chacinados.

Congideramss que el color que se extrae en los medios gue hemos citado an-
teriormente =s debido al pigmento normal de la carne: la mic-gzlobing, 11)
La mio-globina es un compuesto muy complejo constituido por una cadena de
niclecs pirrélicos (la porfirina) unida a un &tomo de Fe bivalenie.

El color de este complejo depende del grado de oxidacién del hierro ¥ del
estado fisico de la globina. Durants el procesado de las salchichas, la
mio=globina rescciona con el O, y el &xido nitroso dando Iugar a la forma
cidn de la oximioglobina y nitrosomioglobina, de color rojo brillante, que
son compuestos de oxigenacidn, ya que el hierro sigue como bivalentes. Con
una oxidacién mis profunda, el Fe+r+ del pigmento hemo, es oxidade a Fetsr
dando la metamioglobina de colar marrdn.

Por otra parte, la porcidn proteica, por accibn del calor, se degrada,
produciende pigmentos de color pardo. Estos procesos de oxidacidn v degra
dacién explican el cambioc de color de la solucién hidroalconélica de color
rojo brillante cuando se calienta. '
Descartada la presencia de pigmentos hidrosolubles agregados se procedil
a la bisqueda de colorantes liposclubles, para lo cual se ensayaron los
clésicos solventes de grasas (&ter de petrdleo, benzol, &ter etflico, al
cohol~8ter) comprobdndose que en casi todos los casos hay extraccidn de
color,

Los colorentes gue se extraen en solventes de grasas pueden ser:

Natyraless Productos de degradacién de la mioglobina y sus derivados, com
pusstos de oxidacidn de la materia grasa.

Agregadoss
Roctt

Colorantes vegetales
Caroteno v derivadcs

Colorantes derivados Sudanes({derivados del
del alguitrdn de hulla benceno—azo-naftol)

Para descariar la presencia de azocolorantes hemos usado el método de
Toolitle (12) que consiste en tratar el extracto etéreo con igual volumen
de acido clorhidrico y dcido acédtico diluido. Una capa acuosa rojiza indics
colorante azmoico.

En todos los casos la reaccidn resultd negativas

Para tener un ensayo ds orientacién acerca de la naturaleza del colorante.
liposoluble extrafdo, hemos elezido como solvente el &ter etllico para aprg
vechar la extraccifn de grasa segin el método Soxhlet que nos asegura una
separacidn integral del colorante liposoluble efectuada siempre en las mige
mas condiciones. Se evapord una porcidn de los exbracios sohre placa de tom
quey y sobre el residuo se efectuaron ensayos con distintos reactivoss HCI,
Cl,Fe, C1,5b, NH OH, HCl etc. realizadas en paralelo con extractos etdreos
de colorahtes testigos. Dado cque la gran cantidad de grasa presente en las
salchichas epmascara el color de lasg regoclones,; se agregaron 1os colorantes
a muestras de salchichas y se hizo una extraccién en Soxhlet; como en todos
los otros casos,




TABLA DE LAS REAGCIONES EFECTUADAS

J Reactivos
Muestra H,80 HG1 Cl_Fe(=ol, Cl_Sb #
e conc, | eonc, |et®rea sat.) (sdl.cloro- HO al 30% HH, concend.
. 22 3
formica sat)
Rosad ™
1 Pardo Decolora |Amarillo 0S&a0 Decolora Decclora
) Parduzco
2 Pardo Decolors bPardo Pardoe Decolors Deaolora
3 Verdoso {No Altera| Verdoso Verde o Altera No Aljera
4 Pardo Decolora Pardo Pardo Decolora Decolora
5 Pardo Decolora Pardo Pardo Decolora Decolora
é Pardo Dzcolora |Amarillo Pardo Decolors BDecolora
. Decolora
T Pardo Decolora Pardo Pardo R No Altera
‘ _ parcialmnente
Pardo )
8 ¥o Altera| Verdoso Azvlado No Altera Wo Altera
Verdoso )
Pard
9 areo Anaranjadd Verdoso Azulado No Altera No Alters
Verdogo
10 Pardo Decolora Amarille | . Pardo Decolora Decolors
. Decolora
11 Pardo Amerillo Pardo Pardo . No Albtera
parcialmente
12 Pardo  {Decolora Amarillo Amarilio No Altera " Decolora
: ] Decolora
13 Pardo Amarillo Pardo Pardo X No Altera
varcialmente
FParde ' .
14 Anarenjadg. Verdoso Azulado No Altera Ho Altera
Verdoso . ' - _
15 Pardo Decolora dmarillo | FPardo Decolora Decolora
16 Pardo Decolora Amarillo Rosado Decolora Decolors
17 Pardo No Altera{ Amarillo Rosado Decolors Decolora
18 Pardo Ho Altera | Amarillo Rosado Decolora Dacolors
19 Pardo No Altera | Amarillo Rosado Decolora Decolora
) Dedblora .
20 Pardo Decolora Amarillo Pardo ] Decolora
. parclalmente _
21 Pardo |Decolora | Amerille | Pardo Decolora No Altersa




2 Muestra H2 804 HC1 Cl,\ Tz ( 80e Cc1 Sb
o Ne CONG » CONC, etgrea sat.)| (sP.cloro- HéOE al 30% Nﬁzconc.‘
férmica sat) -
- 22 Pardo Mo Alteraldnarillo Parde Vo Altera No Altera
= 23 Pardo No Alterajdmarillo Pardo Decolora Decolora
24 Pardo Decolora |Amarillo Ho Altera Decolora No Alters
. Pardo
25 No Altera|Verdcso Rosado No Altera ¥ Altera
Verdogo '
26 Pardo Decolora |Amarille To Altera Daseolora Ne Altera
(*)A Azul Ko Altera|Verds Azul Ne Aliera -No Altera
B Pardo No Altera{Verdoso Azulado No Altera No Alters
(*®) Verdoso _
- Pardo Poce Verdoso Verde Amarillo Amarillo
*} azulado |cambio
D Azul Ho Altera|Amarillo Tioldceo No Alters No Alters
{ %) Verdoso
R PR %zu} No Alterafimarillo Violdceo No Alters Ho Altera
{ %) Verdoso ,

(*) Extracto etéreo de las salchichas con agregado de colorantes testigos

4) ﬁ carotenc suministrado por la firma Roche Productos S.k.Qe e I,

B) Cantaxantina (suministrada por la misma firma),

¢) Colorante amarillo Qo liposoluble suministrado por la firma Saporiti Hmos . que
hemos identificade como M"Roci", '

D) Producto Red Tone (humectante y saborizante de salchichas) suministrado por Laborag
torios Argentinos Farmesa SRL cuyo colorante hemos identificado como una mezucla de
capsantina y caroteno {colorante Tojo de pimentén).

E) Extracto etdreo de pimerntén.

Conclugibnze

De la aplicacidn de la tfonica en Yplaca de togque® se concluye que las muestras Nos. 14,

3; 8, 9 ¥ 25 tienen agregado un colorante natural liposoluble que podria ser del tipo

de la bixira (roci) o de los carolenocides.

La determinacifn exacia de la naturaleza del mismo requiere técnicas mds depuradis.

Se ensaydé una técnica por cromatografia en capa delgada ideads por Lehman y Col (1970)

13) ¥y 14) para colorantes liposolubles paturales (carotenos? licopenos, etc.) que dio

resultados muy satisfactorios para separar colorantes testigos. Aplicada 2 las muestras

en estudio hubo algunas dificultades, por la gran cantidad de grasa presente. Como no

se ensayd un mimero suficientemenie grande de. muesiras y no se completaron los ensayos

de recuperacién e identificacién, queda como método tentativo., Intensificando su estu~

.. dio podrfan obviarse los inconvenientes observados en la detececidn de colorantes 1lipo—
-solubles agregados.
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En aguellas muestrzs ds salchichas donde los ensayeos de materia colorante
agregada fueron negativos, todo el color rosado se deberfa a la reaccién
entre la mioglobina presente en lag muestras ¥ los‘agentes de cura (ND; g
NO=): conclusifn que tambidn estd avalads por la presencia de fcido niGo-
tfhice (preservaiivoe del color rojo ds lag carnes) en casi todas las mues—
tras analigadas, )
‘Se pensé, entonces; en una determinacién de los pigmentos naturales (15)
aplicdndose en algunas muestras la téunica de Harnsey (16) basada en 1sa ex
traccidn con acetona-agua del pigmento nitrosc—hemocromo (color rosado),
La solucidn aceténica fue barrida a 650@@&»420¢@a ¢ en un espectrofotdme-
: tro modelo CARY14 (USA). La curva del andlisis present8 los ives méximas
- caracteristicas az 476, 535 ¥ 563 4ig 4o Se presentaron algunas difienlialss
quedando el ensayo como fentativo ya gue habria que estudiar un ndero su~
ficientemente grande de muestras e intensificar todos los ensayos corres-
pondientes.

. Tema 3

K) INVESTIGACION DE SUSTANCTAS CONSERVADORAS Y SECUESTRANTES,

Sustancias conservadoras:

Se investigaron 2 Acidos benzoico, sérbico, salicilico; p=hidroxibenzoico y
, sus ésteres. s negesario separar primero los conservadores y luégo proceder
; a sn identificacidn,

300

Mtodo ol oombinacifn v modificncldn de veorias hEonicas,

-

Se utilizé el procsdimientu ideado por J. Hajama y P, ma&elﬁ-(l7) para Gons-
servas de frutos y alimentos de contenido medio en grasa. Se modificl esta
téenica para su aplicacidn a productos cdrneos con un contenido en grasa del
15 al 25%. E1 procedimiento es simple y répido y no requiere ningin aparato
complicado,

1) Principio _

- Se efectia uns extraceidn y cromatografia simultdnes, en papel. ILvego el paw
pel se scmeie a dos cromatografias, ascendentes. Una rara #cidos y ofra para
éstgres, visualizdndoss los mismos a la luz UV,

2) Reactivosz
a) Solvente de extraccién: &ter etilico
b) Solucidn de impregnacifn: 1 parte de zol. de Nadh 0y5N en agua y 2 partes
de acetona; la acetona se afiade inmediatamente antes de usar el reactivo,
o) Agente arrestante aloalino: solucidn saturada de bicarbonato de sodio.
d) Solvenie de corcimientos alcohol isocamilico, etanol y NHAOH al 1C%. (62322).

: 3) Mzterial :

: a) Recipiente de extraccidng Se utiliza para este propbsito un desecador de a-
proximadamente 15 om de didmetro interno del tipo de los que poseen un ese
trangulamiento en la parte inferior ¥y dos placas de vidrio gue ¢cierran el

) mismo, mediante bandas eldsticas, de jando una ranura donde se coloca la ti

, ra de papel. El borde del desecador debe ser uniforme para que haga cierre
hermético y mantengs una atmSsfera saturada de éter. De oira manera &ste se
evaporaria del papel antes de alcangzar la ranura entre las placas de vidric.
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b} Papel cromabogréfico Whatman 3MN: cortado en tiras de 5om de ancho y de una

longitud entre 15-30 em de acuerdo a las necesidades del andlisis,
g

c) Cuba para cromatograffa ascendente,
d) Limpara luz UV 254Aﬁ//o

4) Técnica operatoria

a) Exiraceidn de los conservadores: 150=200g del producto perfeciamente homow

genelzado se emlsionan con el dble de su peso de alcohol siflicu e una
licuadora. Se siembran sproximedamente 0,5g de esta emulsién a 2,5cm  del
borde de la tira de papel Whatman 3MN (de 5 x 30cm) en la gue previamente
se deposité a 2-3 om de Ja lfnea de siembra, el agenie arrestanis "aloali-
no® c) 3e debe verificar el pH de la muestra, Bn cass de no ser 1o sufie
cientemente dcido, se lleva a pH adecuado (4-5) con HCLl diluidoo

Una vez hecha la siembra, se deja el papel 3-7 minutos en equilibrio con
el aire; de manera que la humedad se distribuya en forma pareja a lo lare
g0 de la linea de siembra, sin enbargo, no dehe Darmlﬁlrse que el material

‘Se& geque.

Se coloca la tira en el recipiente de extracoidn a través de la ranura en—
tre las places de vidrio de manera que pesque en el Tondo del desecador que
contiene el solvente de extracceiline .

El éter se absorbe en el papel y.se evapora en la ranura, concentrandoe la
grasa ¥y los ésteres del Scido p-hidroxibenzoico como una 1fnea angosta en
el frente del solvente mientras Jos dcidos quedan retenidos en la lines de
bicarbonato, La extraccidn se completa en 1530 minutos (ver fig. 1).
Separacién de los conservadores: Se corta el papel 1 cm por debajo de la
grazz depositada en el frepte de evaporaoién del solvente y 1 a 2cm por de
baje de la lines de bicarbonato, Se tienen dos porciones A y B; la porcidn
A se introduce en una cuba cromatogrifica contenlendo como solvente de co—
rrimiento la solucién d).

Los dcidos corren todos junioes formando una banda que se visuvaliza a la

luz UV 254nmﬁ (ver fig. 2) ¥ que se marca. La porcidn B de la tira se sumer
ge en la solucidn (b) recientemente preparada, hasta que el limido llegue
a l-2em de la linea donde estd depositada la grasa y los &steres. Se somete
la tira a una nueva extraccifn con éter; los &steres se separan unog de
otros como bandas diferentes en la regibn alcalina v se visualizan a la lus
v 2 2543@A° Las grasas se extraen en la lfnea de evaporacién del solvente,
quedando retenido en el borde inferior de dicha regidn alcalina el Acido
p-hidroxibenzoico. En todos los casos se mercan las bandas gque se observana

E .

De+erminacﬁ5n de la sensibilidad del método

a) C&lculo de la concentracién de conservadores en la muestra orlvlnal
considerando como cantidad de conservador agregados O,5b/kg°
4 los efectos del ensayo se prepard una emlsidn de aproximadamente 160g
{(contenido de un paguete) de salchichas de viena, picadas ocon miquina
¥y pasadas por licuadora; y dos veces su peso de alcohol absoluto, se mez
clan en una mezcladora automdtica (licuadora) obtenléndosa 480g de emul-
Sléfo
Se toman porciones de 50g cada una A; By Cy Dy E que contienen aproxi-
madamente 16.6g de muestra original.
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o)

Caloulo de la caniidad probable ds conssrvadores en uns miestra de 2iembro.
Considerando gue se agregan 0,5g de conservadore
do que en los 50umﬁ de la emulsidén sembrada hay 166mg d

se obtiene la cantidad probable de 83 ¥ de conservador.

d/ KZo de salchichsz v sstiman
:» la muestra original

,;,

Q

G, D y B cantidades ds=
salicilico; sérbice y benzeice, p-hidroxitenzosto de metilo
; de manera de tensr las siguientes concentraciones para 500ng
fn que es lo gue se siembrs =

onservadorss (sclucionss al 1% en e
[al

A B c D E
-~ 58 108 w0f 200f

Se efectud la axtraccidn y cromatograffa simultfnes para dcidez. Sz obsspe
v6 a la luz UV 254m ki encontréndose ques

. Cantidad Acidos Bateres
Maestras ; ) '
: de Banzoico Salicilicol S8rbice lp-hidroxiber~ a2 idroxd
Conserv. zoato de meti| benzoato
' 1o, ’ de wropilt
A - - - - - e
B ) é: s 4 & + o+
g 104 + 4 X + >
D 100 ¥ + T + e +
B 2008 + + v & +
El limite de deteccidn para el Acido benzoico y los dsterss es de 105 les
restanies 3e visualizan dssde SX de concentracidn.
El m&todo es altamente satisfz wtorio, para poder detectar la pressncia de

las sustancias conservadores eznsayadas dentro de los limites sellalados, pa
no permite la identificacidn de dcidos o €steres por separado.
Para ello hemos completade la técnica descripia, realizande una elucidn ds

papel en las zonas dondes se concentran los conservadorss. La elucida se hae
ce con alcohol para la banda de los &cidos, y con &ter etilico pars las que

forman los dsieres. 5

En ambos casos hay que dejar en contacto por lo menos 30 minutos. Por cone
centracidn de los liquidos de eluci6n en cidpsulas de porcelana, hasta lml.
se tienen dos extractos: Extracto alcohdlico (I) de elucidn de los &cidos,
Extracto etéreo (II) elucibu de los ésteres,

Este m&todo fue ensayado comparandose sus resultades con 1os obtienidos me~
diante la aplicacifn de un procedimiento de extracceidn nldsico, y la idenw
tificacidn de los conservadores recuperadcs, por cromsicgrafia en capa del
gada.

La extiracciln de los conservadores se efectda por arrastre con wapor en me
dio dcido (18) y la identificacifn de los mismos aplicando la téonica de
Gossele y Frizman Srebrnik (19).

Reactivog
a) clorurc de sodio
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dcido sulfiirico concentrado,
éter etilico
soluciones etzadlicas al 1% de: deido benzoiso, Scido salicf izg, deido
sdrbico, p-hidroxibenzoico y sus 6stewe
solvente de corrimientos dter de peJréieoncloroformomécida férmico

(100:40¢10),

Material

a)
b)

c)

a)

Aparato de destilacila por arrastre con vapor de aguz

Ampollas de dscantacidn

Placas para cromatograifa de 20 x 20 cm utilizando como 3Ccporits una meZe
cla de Kieselgel GuKieselgur G Merk (1:1). Secadas en corriembe de aire
caliente 10 minutos y luego activados a 110°C durante 30 minuscs.

Cubas de oromatografia sscendente.

Técnica cperatoria

a)

b)

Extraccidn ds los conservadores

& 50g de una muestra preparada que no tiene conservadores se afiaden 2:5ml
dé cada una de las zolnciones patrones (d) v 30g de cloruro de sodic. Se
acidifica con dcide sulfirico y se destila por arrastre con vapor. Se reco
gen aproximadamente 100ml del destilado, se tratan en ampolla de deuuﬂtd“
cidn con aproximadamente 80ml de &ter etilico, se evapora la capa etéres
a 5090 Yy se toma el residuo con 1-2). de alcohol etflicos Extracto ITI.
Identificacidn de los conservadores: i

Se siembrz en una placa (o) 1004 g de dcido benzoico patrdén, 25 4 g ds lcs
restantes conservadorss y una mezcla de t0dos ellos manteniendo las concen
traciones indicadas. _ '

En otra placa se siembran la mezclz de pairones, el extracto I, el II y el
Iii. -

Se colocan las placas en las cubas de cromatografia conteniendo el solven
te de corrimiento (e). Se deja correr ldcm (3—4 horas), se secan las pla=
cas al aire y se obssrvan bajo luz UV 23449é marcidndose las manchas. La
separacifn es bastente satisfacioria para los conservadores enbayadop en
las proporciones indicadas (ver fig. 4).

Bs conveniente completar esta observacién con el uso de los siguientes te
veladores quinices especificos ge se pulverizan sobre la porcidn de la
placa correspondiente a cada conservzdors:

Para el fcido benzmeicos Se utiliza una solucidn de 4.5ml de agua oxigena-
da al 30 4.5m1 de agua destilada y 1 ml de solucidn saturada de sulfato
de manganeso (como catalizador), Se seca 3 mirutos ¥ se repiie lez opsracié
Da ure mancha parda sobre fondo blanco, se vuelve z secar ¥ se trata con s
lncidn al O, Bﬁ de S0 ﬁumTHéO, se obbtiene una manchs blance que se vuslve
marrén per el secado,

Para el dcido sérbico: 8= palverlza con una solucidn formada por 5ml de ai
cromato de potasic al 0,;5% v 5ml de 4cido sulfdrice 0,3¥, Luego de secar
se trata con solucidn satwrada de dcido tiobarbitdrico. Al secar aparece
ura mencha rosada sobre fondo blanco, interfieren produstos de oxidacidn
de grasas ranclas. '

Pera el Zcido salicilicos Con solueibn acuosz de trioclorurs férrico al

0,3%, da wna mancha v1ole+a? ¢uya aparicidén se observa luego de secar.

/17,



398

G o O 'S & )
1 2 3 4 > M
Fig. 4 Cantidad RE
sembrada, :

1 Acido saliceflico 25 063 -~ 0,74
2 Acido Sérbico 254 0.72 = 0,80
3 Acido Benzoizo 100_5’ 077 -~ C.86
4 p—hidroxibenzoato de metilo 254 0.19 =~ ©.20
5 p~hidroxibenzoato de propilo 25y 0.29 - 0.31
M Mezcla de los cince conservadores 100Y

Jive



- Para los &cidces p-hidroxibenzoeico v propil, etil v metil p-hidroxihanzo

Bl mejor reactivo es el de Millon compnesto por una parée ds mercurio (en
peso), dos partes ds dcido nitrico fumanie y dos voldmenes de agua destils

da. Los &sterss dan junto con el dcido libre una mancha marrén-rojisza
roja; si después del primer pulverizado las manchas no son ola aras, la p
ca se pulveriza por segunda vez, calentando por unog minutos a 100°C,

Conclusidn

(o]
T

Aplicando el método de extraccidn cldsico (Bxtracto III) la recupsracidn

¥ la identificacidn a la luz UV y mediante reveladores quimicos “ne saw
tisfactoria.

Con el mébode utilizado la recuperacidn de ésteres fue negativa (Briraci

II). Txabajan&o wn el extracto T se obSﬂzvé la prebencia de los doido
,

cflico; no asf para los dcidos sérbico y benzowco,

Es decir que el método estudiado (modificacibn del de Rajama y Mikell) pue
de ser usado con éxito para investigar la presencia de Los conservadores
en los productos cdrneos., En los casos en que los mesultados som positivos

se aconseja wtilizar como mftodo de extraccidn el de arrasire con vapor
que permite trabajar con mayor cantidad de muestira ¥ para identificar ¢
uno de lecs comservaderes el método de Gossele ¥ Srebrnik.

s Jé
ada

En las muestras analizadas no se encontrd ninguno de los conservadores que

fueron investigados.

Investigacidn de SULFITOS:

Este conservador permitido en otros paises, ez prohibide por mestra legislaci
por'lo cual nos hemos limitzdo a investigar cualitativamente.

1)

2)

3)

Principio

dn,

Destilacidén del anhidrido sulfiroso obtenido y deteccién del mismo con papsl

reactivo de iodato de pobasio y almidén, 20) y 21)

Reactivos

a) Acido fosférico siruposo

b) Solucién de iodato de potasio al 5%

¢) Solucién de almiddn al 1%

d) Tiras de papel de filtro de 3em x 10cm.

Técnica operatoria

A 25-30g de muestrs contenidos en un erlenmeyer, se agregan 40-45ml de agua
destileda, homogenizando bien con varillas y se afiaden 5ml de dcide fecoféric
Se tapa con un corcho, que sostiene una tira de papel de filtro embebide en

Go

lag soluciones {b) y {c). Se calienta a bafic maria. En caso positive el papel

da color azul antes de 10 minutos.

Investisacidn de Sustanciag SECUESTRANTES (ACldOa cftrico y tartdrico)

Estos 4cidos actian como agentes secussirantes (antioxidantes sinérgicos) forman
do quelatos con los metales (cobre, hierro, niquel y estafio) anulando de este na
nera la accidn catalitica de los mismos en los procesocs de sutooxidacidn de las

grasas. (22).
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Investigacidn de dcidos Citrico y Tartirico

1) Principio
Sobre el extracito acuoso de la muestra, desgrasado y desproteinizade, se deter~
mingn los dcidos citrico y fartdrico por colorimetria.

2) Reactivos
a) Anhfdrido acéiico
b) Piridina
¢} Solucidén saturada de metavanadato de sodio
d) Acido acdtico glacial
e) Solucién de Permanganato de potasio (1% en scl. de hidréxido da potasic)
£) Reactivo de Imbert (solucién acédtica de nitroprusiato ds s0dic) .
g) Amoniaco concenirado.

3) Técnica Overatoria
a) Separacién de los &cidos: ‘
Se utiliza la solucidén acuosa prepareda +4al como Se indicd en la pags 9
para investigacilbn de la creatinina.
b)'Rea001cnes colorimdtricas 23).

Reacciones con anhidrido acético ¥ piridinas Da resultados pob1L¢vos ianmo

para el dcido cftrico como para el tartirico.

Fn el primer caso se desarrolla una coloracidén carmeaf y en el segundo vere

de esmeralda. la Sﬁnblbllldad es de 0,015 a O gdmge

Técnica operatorias

1l ml de solucidn acuosa se trats con 8ml de anhkidrido acético en tube de en-
Say0i Se tapa con tapbn de goma y se colcca en bafio de agua a 60°C durante
10 minutos.

Se afiade 1 ml de piridina. Se vuelve a tapar, colocindose en el bafio duran-

te 60 minutos. Se transfisre a bafio de hielo durante 5 minutos,

En todos los casos se trabaja con la muestra tal cual, en paralslo, ocon la
mismzy a la gue se agrega 0.02g% de 4cidos citrico ¥ tértérico, ya que las
interferencias del medio de la muestra, enmascaran las coloraciones a obe

tener.

En el caso de que se desarrolle color se ensavan reacciones de ideatifica—

¢idn para cada &cido.

~Para el dcido tartdrico y tartratos . ’
Reaccidn del Metavanadatos Cuando se trata una solucién incolora de metava—
nadato de sodio con dcido acético glacial se desarrolla una coloracidn ana
rangau—a En presencia de tarfrato o tartdrico pasa a rojao La intensidad
es proporcional a la cantidad de 4cido presente.
La mixima intensidad de color se obtiene a los 10 minutos de efectunada la
reaccibn; luego desaparsce gradualmente. A posteriori se produce una tona
lidad azul verdosa gque no es proporcionzl al contenido de tartdrico.
Técnica operatoria:
Se trabaja con 1 ml de solucién incolors de la muestra vy 1 ml de l= misma
muestra con el grado del testigo simultdneamente. Se agregan:. Iml de deido

: acético glacial y 4ml de solucidn saturada de metavanadato de godio. Se

compara después de 10 minutos ., Si se forma espuma, conviene agregar 1 gote
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de éter para romperla.
En el medio en que se trabaja, la reaccién da como resuliado una coloraw
cifn naranja que llega 2 su mdximo en el lapso de 30 a 60 minubtos, Mis

tarde se advierte la aparicién de un precipitado rojizo,

~Para el Citrico y Ciitratos
Reaccidn del Nitroprusiato de sodio. 24
Técnica ope: atorias A 5 ml de la solucidn acuosa preparada, se agregan 20
gotas de permanganato de potasio {e),; se lleva a ebullicidn hasta decolo-
rar. Se enfria. Se agregan 20 gotas de Nitroprusiato de sodio (£}, Se mege
cla y se hace caer lentamente gota a gota por las paredes del tuwr mzdian—
te una pipeta, 1 ml de amoniaco concentrado, hasta formacidén de uxn =aillo
violeta, que pasa a azul y finalmente al verde; anillo due se ovserva =n
la zona de separacidn de ambos liquidos.
También en este caso se trabaja en paralelo, con soluciones gie contienen
0.02¢% de dcido eftrico.
Los resultados obtenidos son satisfactorios,

Discusgidn de Resultados:

La reaccién con anhidrido acdiico ¥ piridina arrojé resultados negatives para

todas las muestras excluyendo los nos.: 4y 6, T4 9, 14, 17, 19 y 23.

Se descart6 la presencia de los dcidos en los casos en que dicha reacciln fue

negativa y se ensayaron sucesivamente las reacciones del netavanadato y nitropru
- siato en las restantes.

Resultados obtenidos:

Dudosas ds contener Zcido tartdrico: todas las muestras anieriormente seflaladas,

excepto la (19) que dio las reacciones del citrico; aungue nec en forma precisza.

Conclusidn

Encontramos que los métodos ensayados nc son satisfacitorios ya que ofrecen bage
_ tante inssguridad. Serfa necesario profundizar. este tema, para 1o cual hemos
- ~iniciado ensayos de cromatograffa descendente sobre papel Whatman ¥° 1 (25) uii
lizando como liguido de corrimientos l-pentanol = Solucién 5M &cido férmico{l: 1)
Lz falta de tiempo no permitid la puesta a punto de -esta téonica con los ensgayos
de recuperacifn correspondientes. Queda entonces, como método tentative, para
la resolucidén de este problemas.

Tems, 4

L) INVESTIGACION DE CONSERVADORES DE COLORz2 Acide Nicotinico ¥y Asclrbico. Su proba-
ble estimacibne.

La niacina o Zcido nicotinice ha sido patentado para usar como preservativo del
color rojo en carnes, '

La combinacién del &cido micotinico y la mioglobina de la carne produce un Gome
puesto rojo descripto como un hemocromo en el que el dcido nicotfnico estd unim
de al Fe de la porfirina y a la globina. La nicotinamida también forms hemocro-
mos. (26)
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A) Determinacién de decide Nicotfnico

Téenica suminisirada por el Instituto Naciomal de Farmacolegfa y Bromatologia(2]

1)

3)

'4)

5)

Principic

El métedo se basa en la extraccidn del dcido nicotinico con alcohol, su se-
paracién de otros constituyentes por cromatografia en pluca delgada ¥ re-—
conocimiento por observacién de las manchas a la luz UV. Las menchas se ely
yen y en la solucidn resultante se determina el 4cido nicotinico cuantitati
vamente por especirofotometriz,

En los andlisis efectuados se omitid la evalunacidn cuantitativa, reemplazin
dola por una estimacién semicuantitativa de dcido nicotinico Y nicotinamida,

Reactivos
a) Alcohol etilico 96%.
b) Liguido de corrimiento
Acetonas Benceno: Metanol: Acido Acético. (44:56:16:24)
¢) Solucidén patrdn de dcido nicotinico 240mg/100m1
d) Soluciln patrén de nicotinamida 240mg/100ml

Haterial

a) Bafio de agua (1009C)

b) Placas de vidrio (10 x 20cm) recubiertas con sflica gel HF 254 ¥y activa-
das 10 minotos a 1109C '

¢) Cuba cromatografica

d) Matraces de 10ml

e) Lémpara de luz UV de 254 M,

Técnica Operatoria

Se extraen 30z de la muestra preparada durante 30 minutos con 100ml de elge
nol 962 en bafio de agua hirviente. Se filtra ¥y el residuo se lava con etanocl
96°, Los extractos se evaporan a casi sequedad y el residuo se disuelve en e
tanol 96°, llevando a wvolumen de 104l. Se dejan reposar durante 1 hora.

Se siembran 50ul de de dicha solucién en las placas (b) en paralelc con 1041.
de cada una de las soluciones patrdn {c) ¥ (d)« Se desarrollan las placas en
el liguido de corrimiento hasta unos 15cm del lugar de siembra {aproximada-—
mente 1 hora). Se secan con aire caliente y se observan a la luz UV de 254
My, marcando las manchas evidenciadas. . - i
Ademéds se siembran 50 &1l de extracto de la muestra en investigacidn con el
agregado de los conservadores para observar la influencia del medio sobre

el comportamiento cromatogrdfico,

Se verificS que las manchas de 4cido nicotfnico y nicotinamida tienen valo
res de BRI distintos de las que provienen de obros compuestos no identifica
dos del producto que corren en el medio usado.

Betimacidn semicuantitativa _

Tenizndo en cuenta que la concentracién mixima admitida por nuestras legis-
lacién es de 150ppm de &cido nicotinico, en los 504l sembrados habria como
maximo 22,5 X del acide y que los 10 Al de siembra de los testigos puros
contienan 24.5 directamente la comparacién del tamafio ¢ intensidad de las
menchas permite apreciar si la muestra analizada tiene una concentracidn
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de &cido nicotinico y nicotinamida, mayor ¢ menor que el limite mdvimo
permitido.

6) Conclusidn
El método es satisfactorio y permite una estimacida semicunantitativa.,

B) Determinacidn de 4cido ascérbico (Vitamina G)
Se efectus una biscueda bibliogrifica para estableser un método de andlisis,
pero dado que su determinacidn ofrece numerosas dificultades en un medio tan
complejo como es el material con el cual se ha trabajado; en esta primera e-
tapa, no se encard la resolucién de este probliema,

RESULTADOS OBTENIDOS

Se analizaron veintisiete muestras de salchichas de diferentes marcas cuya compom

sicién guimica sprovimada se indica en los cuadros 1 y 2,

CONCLUSIONES FINALES

1)

Gon respecto a la metodolocis

Las técnicas whilizadas para las determinzciones bésicas fueron puestas a punte
en forma satisfactoria, de tal manera que su aplicacidn no arrojé ninguna duda
acerca de los resultados obtenidos,

Estas técnicas fueron las que se usaron para las determinaciones de: agua, ceri-
zasy cloruros; nitrdgeno total, materia grasa, creatinina, sustancias conservado
ras (dcidos salicilico, benzoico, sérbico, p-hidroxibenzoico ¥ sus ésteres,; sul-
fitos) y 4cido nicotfnicos

En cuanto a las fécnicas desarrolladas para las determinaciones de almiddn, aci-
dez, materia colorante, dcido eftrico y tartédrico, si bien nos han permitids obw

Cbener rssulitados primariog, consideramos que, de acuerdo a los problemas presene

tados gue se sefialaron en cada opertunidad, tendrian que ser perfeccionados ¥ am

‘pliados,

Con respeecio a los resuliados obtenidos

Las salchichas $ipo viena (Frankfurters) consumidas en la Repo Argentina no di-
fieren fundamentalmente desde el punto de vista de su compeosicién gufmica de las
que se consumen en USA, ‘ '
En el cuadro 3 figuran los valores encontrados en distintas publicaciones (28) ¢
(29) ¥ (30)2 (I, II, IXI, IV, ¥ V) y los obtenidos por nosotros (VI).

Las diferencias mis notables se observan en el contenido de materis grasa, gue
€5 mayor para los produchos argentinos, y en el de proteinas que es Mencr.

El tenor de agua, si bien es aceptable, como valor promedio, es muy elevado en
algunas de las muestras analizadas, o

(%) Capital Federal y Gran Buenos Aires.
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Cuadro
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Cuadro 3

Humedad, Cenizas Proteinas . Grasas
gr%h grth (Wx6,25) gr%h g

i 64,0 3,1 15.2 14,0
Mine40.3 0,7 14.6 14.8
IT ¥ Prome57e2 el 19.6 18,6
Max.64.8 8,1 26,9 2509

IIT 52e2 2.6 8.7 20,4
v 5561 363 14.5 255
v 60,0 2.7 14,2 20,5
Mine45.8 244 6.8 10,3

VI#*s% Prom-55c5 299 1004 .22‘04.
Maxo71e9 a2 18.5 29,8

4,

Con respecto al almiddn y los componentes que figuran en el cuadro 2 no hemos en~
contrado datos estadisticos gue nos permitan establecer comparaciones.

De acuerdo a las legislaciones vigentes en nuesiro pals, pedemos sefialar las si
guientes discordancias con aguélliasg

1) Doce de veintiseis , o sea el 46% se exceden en materia grasae.
2) Cince de veintisiete, ¢ sea el 15% se encuentran en mal estado de conservasién.

3) Cinco de veintiseis , o sea el 19% tienen agregado de materia colorante no decla
rada.en el rotulado, ' '

(#*)Promedio de 8 andlisis
(¥*)Promedio de 26 andlisis

Este trabajo fue realizade por la Dra, Rosa Rosovsky de Cernadas,; el Dr. Carlos (.,
Wifiez, las Srias. Elsa de 54 Souza y Silvia E. Rojas y el Sr. Guillermo Tarcuini,
en los laboratorics de CITECA, del sistems de Centros de INTI, en el predic dc li-

guelete,
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8)
9)
10)
11)
12)
13)
14)

16)
17)
18)
19)
20)
21)
22)
23)

24)
25)
26)
27)

. 28)

29)
30)
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