METODO PARA DETERMINACION DE BENZALDEHIDO
EN ALMENDRAS DULCES

J. Scamior pE GIL y A, CATALINI DE Favrcon!

SUMMARY

It has been stablished a method of determination of benzal-
dehide in sweet almonds.

It was compared with the potencionemtric method.

The purpose of this work was to find a more sensitive method
that these usually used the literature.

INTRODUCCION

El presente trabajo, se hizo con el objeto de encontrar un mé-
todo mas esnsible, para la determinaciéon de benzaldehido en al-
mendras dulces: fruto, raiz y hoja; utilizando menor cantidad de
muestra que la exigida por los métodos gravimétricos y potencio-
métricos.

Ademds mediante el empleo de cromatografia en capa fina, se
eliminan posibles interferencias.

MATERIAL Y METODO

Para las determinaciones se usaron frutos, raices y hojas da
almendras dulces (Texas y Languedoc).

Hidrdlisis
Se muelen en un mortero 10 gramos de material; se colocan en

un erlenmeyer con tapa, agregandole 15 a 20 m! de agua destilada
¢ incubar 2 hs. 30 min. a 37 - 409 C., para hidrolizar la amigdalna.
Extraccion

Se separa el benzaldehido liberado mediante destilacion por
arrastre con vapor de agua; el destilado se recibe en un matraz de
100 ml que contiene 5 ml. de reactivo de 2,4 dinitrofenilhidracina
(100 mg. de 2,4 dinitrofenilhidracina se muelen en un mortero, afia-
diendo poco a poco 100 ml. de acido clorhidrico 2 N, conservar en
refrigerador).
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Cuando se completa el matraz a 100 ml con ¢l destilaco, agitar
bien, dejar en reposo 5 min. Pasar el contenido a una probois gra-
duada y con tapa, agregar 3 ml. de acetato de etile y agitar bien
hasta que la capa acuosa quede incolora, completar nuevam cate el
acetato de tilo a 3 mlL

Cromatografia

Sembrar cn placas de silica gel G, para determinaciones cuan-
titativas, activadas 30 min. a 1009 C.; se siembra con micropipeta
30 microlitros en forma de linea de 5 em. de longitud aproxzos
mente,

Como solvente de desarrollo se usa éter de petréleo-acetato de
ctilo (85-15). Sc deja correr aproximadamente hasta la mitad de la
placa, Se retira, dejar secar unos minutos al aire.

Elucidn

Extracr la mancha superior con una pequefia espatula, volcando
¢] material cn un tubo de centrifuga.

Agregar al tubo 6 ml. de acetato de etilo, agitar y centrifugar.

Se lee al espectrofotémetro en 420 milimicras, llevando al apa-
rato a 0 con acetato de etilo. Se lee dentro de los 30 min. despues
de eluido.

Cdlculo

El valor ohtenido se compara con una serie de testigos de ben-
zaldehido, preparados a partir de una solucidn de benzaldehido 1/
100 en alcohol al 609%. Se precipitan con el reactivo, se extraen con
acctato de etilo v se contintia como la muestra.

Con los datos se construye una curva y por transpolacién se
obticne la concentracién de benzaldehido que contiene la muestra.
Los resultados se pueden expresar en gramos por mil.

EXPERIMENTOS Y RESULTADOS

Se trabajd con muestras de almendras dulces (Texas v Langue-
doc); 10 g. sc hidrolizaron durante 2 hs. 33 min., paralelamente sc
hicieron muestras hidrolizadas 3 hs. 30 min. comprobandose que
varia el contenido de benzaldehido con el ticmpo de hidrélisis, ya
observado por Axkazawa, Mirjaxtca y Conn*, Disminuyendo
aproximadamente cn un 10% el contenido de benzaldehido, segin
se puede apreciar en la curva.

También se realizaron ensayos de recuperacién, con una eli-
ciencia del 99,5%. Todos los ensayos se realizaron por duplicado o
triplicado. Se probd la extraccién del benzaldehido del hidrolizado
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con solventes orgdnicos como éter etilico, acetato de ctilo, con te-
sultados poco catisfactorios, por extraccion deficiente recurriéndose
entonces a la extraccién por arrastre con vapor de agua 19,

Segtn el método potenciométrico se recogen 45 ml. del desti-
lado; se comprobé que este volumen es insuficiente para completar
la extraccidn, por lo que se trabajé destilando 95 ml,
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Para ¢l desarrollo cromatografico se probd con otras mezclas de
solventes como hexano-zcetato de etilo (83-13), éter de petrolen-
acetato de-etilo (2-1) y ses obtuvo mejor resolucidén con éter (o
petréleo-acetato de ctilo (85-15).

Las lecturas en el espectrofotémetro se hicieron a diferentes
longitudes de onda, selccciondndose como mas conveniente 420 m-
limicras.

DISCUSION

Los métodos gravimétricos propuestos por la literatura resultan
dificiles de aplicar por la gran cantidad de muestra exigida pars
la determinacion, con las que a veces no se cuenta y ademds por la
laboriosidad del método. En cuanto al método potenciométrico fun
comparado con el método que se describe en el presente trabajo v
los valores son comparables, siendo algo mas elevados con el po-
tencidmetro (1% ).

Para almendras amargas es muy préctico el método potencio-
métrico, pues la cantidad de muestra cmpleada no es grande, cn
cambio con almendras dulees se debe trabajar con 100 g. de mues-
tra, lo que a veces imposibilita el trabajo.

Los métodos fotocolorimétricos con 2,4 dinitrofenilhidracina son
mds sensibles y por lo tanto se trabaja con menor cantidad de mue:-
tra.
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Con la destilacién por arrastre con vapor de agua aseguramos
que la extraccion os completa del benzaldehido obtenido por hidra-
lisis de la amigdalina. La posterior cromatografia en capa fina nos
ascgura la eliminacién de posibles interferencias.

RESUMEN

Se ha elaborado un método de determinacion de benzaldehido
para almendras dulces.

Se ha comparado con el método potenciométrico,

El método es conveniente para aplicarlo ¢n estos casos, dado
que ¢l contenido de benzaldehido es del orden de 10-%, lo que exi-
girfa por otros métodos trabajar con muestras superiores a los 10 ¢.
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