Sobre a determinagio do extracto secco no leite

POR

A. Cardioso Pereira

Chefe da 3.a SecgZio do Laboratorio Geral de analyses Chimitm-fiscaes

As Tnesttriegtites regubaennéaees para a Fiscallésnato do leite €
dos lactiinidass, approvadias por decreto de 14 de setembro de
1800, que ainda estdo em vigdr, em virtude do disposto no § 2°
do art. 20 do Decreto de 22 de julho de 1905, mandam fazer o
extracto secco no leite pelo seguinte processw:

«—(0 axtnacto seereo: amprega-st & asttifta die SOXHLET ot
solu¢do concentrada de glycerina, permittindo uma seccagem ra-
pida a 103e até 104°, com ventilagio energica. Nas capsulas ta-
radas com a respectiva tampa deitam-se 10 cc. do leite bem
misturado, e peza-se com a tampa, mefie-se a capsula sem tampa
na estufa j4 aquecida, deixa-se evaporar durante quarenta e cinco
minutos e peza-se de dez a dez minutos até ao pezo constante.
O extracto secco exprime-se em grammas por 100 gramrmas de
leite».

Estes preceitos analyticos divergem um pouco dos corremtke-
mente seguidos na Allemanha, na Austria, na Suissa e nos Esta-
dos Unidos.

Na Allemanha sio aconselhados para a determinagio do ex-
tracto secco do leite um dos tres processos seguintes {*):

1. Determimall-o conjumctamemte com a gordura pelo pro-
cesso de ADAM;

2. Evaporar 10-12 gr. de leite, com substancias absorventes
apropriadas e seccar a 105 pouco mais ou menos até pezo coms-
tante ;

N. B.—Podem-se ampregar cgmsuas
chatas de nickel e a estufa de SOXHILET

carregada com glycerina. N'este caso é
conveniente empregar 5-10 gr. de leite.

() Wergmbarumgev: umei Benvdeangy won Nabkraggs uvd! Genussmiiited,
efte. 1 Hiitghbe: ffiir Nabionggeintéleldmikser von BUJARD w. BAIER 2a edicdo,
p. 114-115
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3. Calculo pela formula de FLEISCHMANN.

No Codex alimenttriégs austriaco (*) diz-se simplesmente que
se deve evaporar o leite com substancias absorventes apropriadas
e seccar a 105 C.

Observa o Codex alimevttaiies que a comparacio com a
formula de FLeiscHmANN indica que os resultados sio approxi-
mados 0,1—0,3 gr.

O Manwet! suisse des demrées alimentaifess, publicado em
1879, em nome da Sociedade dos chimicos analystas suissos, diz:

«Para a determinacio do residuo secco do leite pezam-se
pouco mais ou menos 10 gr. de leite n'um recipiente fechado,
evaporam-se 4 seccura, com ou sem addicio d'uma substancia
absorvente apropriada, e seccam-se a 1035 C. até pezo constante».

Nos Estados Unidos (=) aconselfi-se o seguinte processo:
seccar a 100° até pezo constante 3 gr. approximadamemte de leite
com ou sem addi¢io de 15 ou 30 gr. d'areia (3).

Precisei no inverno passado de comparar alguns d'estes pro-
cessos entre si e com as cifras obtidas pela determinagio com a
formula de FreiscHMANN (f), no decurso d'outras investigacdes
de que fallarei mais tarde aos leitores d'esta Revista. E claro que
essas investigacdes comparativas se poderiam, aliaz sem proveito,
multiplicar, variando a temperatura, a quantidade do leite em=
pregado, o emprego das chamadas substancias absorventes, ete.

() Apuid o livro publicado o anno passado em Bruxellas com o tittulio:
De l'wiffienition infervationaide des methodes d’mrabfyee des substareess alimem:
taives. Documenits, Ler yol.

() Method's of the Anafsiss by the Association of afficial aguitabfurl

edited by H. W. Wiy, 1899. Cit. no livro: D [lunifftatition, etc.,
mencionado na nota anterior.
Limiitdi-me, no texto, como se vé, a mencionar processos officiaes.

No decurso do artigo cito, porém, algums tratadistas cujas obras pude ter
4 mdo.

() BUJARD E BAIER, loc. cit. p. b5

Sobre este interessantissimo e importante pornto especial, da determima-
¢3o theorica do extracto secco do leite, publiicarei oppeortumamente um esttudo
especial, onde me reportarei 4s publicagies origimaes de ELEISCHMANN, que
obsequigsamente me foram indicadas pelo DR. BAIER e que sio as duas se-
guintes: 3 primeira publicada eem o Hiulg: Dhpy die Bez welehe
Zyisenen gen SPRzZifischen GRyiehy dAer Wileh, einerssits HWI Hﬁﬁi g?ﬁ' BP&%‘EH@F&
Erbpll: derselben an el nody TFBEM&U%% MRS
0l e, kansiwinsehalty. X% B, 1884, p. 4298, de E&HéBBF’l%% E@m ﬁ
AUGHST MOReEN € mais farde em 1883 e fesme orhal, Bd: XXXft, B:
251, '§98 8 titls: Beiwang, 2 Kempinss des Wesshs deF MlEh:
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Emquanto & temperatura, ndo empreguei outra que nio fosse
a mesma das Instvucgdes officiaes, isto é 103°—104°. E pelo
gue respeita 4 quantidade do leite, invariavelmente sequei 5 ce.,,
pesados (10 ce. no proc. off. port). Além de pedra-pomes e areia,
ainda ensaiei o acido acético e o acido butyrico {%).

Em todas as amastras determinei a gordura pelo mefhodo
de 6ERBER (?) e a densidade pelo picnometro (%).

Os resultados obtidos nas minhas investigacdes vio indiisa-
dos nos quadros seguintes:

A. —[AIMES GORDOS (*)

eg g :%E Processo offi- p5e5§c+d$’51e;’:_? 5 cc. de leite pess.oc-i- d:g]uegzs
Zo 3 £3 cial de pes, +-380gur. | “gottas d’acido
g g Wg portuguez pedra-pomes e areia butyrico
5,05 1 14,374 | 14,498 o
L5953 |
2 492 | 13,641 13,505 - _ _
(- 136 mgr.)
|
3 4,00 | 13,164 - | 13,268 _
| (+ 104 mgr)
4 405 | 13274 - - _ 13,413
(+1ED mgr))
5 4061 | 13,189 112,978 - -
(—2211 mgr.)
6 3,80 | 12,629 - _ 13,249 _
(+ 300 mgr.)
7 385 11,196 11,185 -
{= 1 mgr.)

() A. D. RICHMOND, Dy Chemidatry, Lomdhes, 1899, p. 70.

() GERBER, Traité¢ pratidpee du controle du lait, etc., tr. fr., Berne,
1903, p- 45 e seg.

(®) Em grande parte pelo modelo de KRUSS, Spezielle Nkfingten der
Avetyeer, Hamburg u. Leipzig, 1892, p. 6. Cf. o artigo que sob o titulo: Ein
fieues Mtddl/ eines Pydnoowettess ffirr die Bestimmumgg des spezifiscien Ce-
wichtes der Wik, publiguesi a p. 204 d'esta Revistn, (3.0 anno, n.o 6, 1907).

() Os numeros dos quadros s@io medias de 5 determinag@es parallelas,
para cada amostra (total: 55 determ.).
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B.=I:AIMES MAGROS

=] § [<R-]
9.'% ; g:; Processo official 5 cc. de leite pes. 3_ °§ig3ﬁ~. ;giteo?&i
Zg 'g EE portuguez ; +4- 30 gr. de areia daio acgtico
0 )
8 1,8 ‘ 10,449 10,322
127 mgr.)
] N S
9 | 24 | 11,603 — 11,595
i ‘ (- 8 mgr.)
16 2,4 l 11,668 i 11,682 _
| | (4 14 mgr.)
11 474 11,543
2,95 11, s

Pela inspecgido d'este quadro tira-se a seguinte primeira comn-
clusdo, que é quasi.imuiiiva, mas que em todo o caso ndo vem
indicada nos tratadistas, e vem a ser que a dosagem do extracto
secco nos leites gordos discorda mais consideravelmente do extra-
cto calculado, do que a mesma determinacfio nos leites magros,
Era d'esperar, pois que nos leites gordos férma-se uma pellicula
que impede a completa e rapida seccagem do leite. E mesmo
para evitar a formaclo d'essa pellleula que se emprega o acido
acético ou acido butyrico. Mesmo empregandiv-se uma substanela
absorvente (pedra-pomes, ete), A6 € pessivel, em geral, abalxar
as differencas para 14 e 8 mg¥. €0Me, 60M 6 proprie methede offi-
cial pertugurz, se obtém com 85 leites magres. Ne emtante, fei
€0 2 pedra-pemes gue obtive eifras Mais conesrdanies nes leites
gerdes, & prevavelmente 65 ebteria tambem nes leites magies, se
fivesse ensaiade 8 pProeesss €M &sta especie de [eites:

Mas ha um outro elemento importante na determinacgio, e
que vem a ser o fempo necessimio pavay a faresr. Especialmente
para leites gordos, o processo official portuguez é extramamente
e inutilmente moroso. Na investigacio n.6 1 (com leite de 5,93 /9
de gordura) gastaram-se 8 horas para obter o pezo constante
(sem contar o tempo perdide em deixar arrefecer as capsulas),
8 gue se pederia obter, com toda a precisdo € muitissime mais
Fapidameate, €M Y; hera, se tante, empregande a pedra-Homes
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ou a areia (). Empregando uma substancia absorvente e 5 cc. de
leite, pezados, como recommenda SOXHLET, é com effeito uma
admiravel propriedade do modelo de invengdo do sidbio profies-
sor de Mumich (¥) de se poder fazer a seccagem, rapidamentie, em
20 minutos, pouco mais ou menos (%).

Duramte as minfhas investigagdes verifiquei um facto que
mostra bem que as Instfuog®es officiaes foram propestas e redi-
gidas por pessoa instruida experimentalmente e com pratica de
analyses d'esta ordem, ndo se tendo, portanto, limitado a copiar
preceitos analyticos dos livros, Com effeito, empreganiir-se oS
10 cc. de leite, pezados, de leite, sem absorvenie, come mandam
as Instuagdes officiaes, é ao fim precisamente de ¥i deria gue
a temperatura da estufa chega outra vez 4 temperatura inisial.
Simpiesmente a seccagem nde € compRta ae fim d'este {empe,
666 empregando a pedra-poemes eu a areia.

Também observei que a seccagem se faz mais depressa (pelo
menos é o que se pdde concluir das minfas investigacdes)
quando se deixam estar as capsulas duas ou tres horas seguidas
na estufa, do que pezandw-as (depois da primeira seccagem a
1038 C,) de 10 em 10 m, como mandam as Mstfucgims.

Parecia-me, portanto, que as Imstuogides officiaes, deveriam

() IANKE (cit. por CHR. BARTHEL, D¢ NMbatimtéen zar Wtersuchiing
von Niléh undl NMbWesedproenikétan, Leipzig, 1907, p. 37) diz que se obtém
os mesmos resultados empregande ou nio substancias absorvemtes. O leitor
vé quanto ¢ inexacta, ou pelo menos exclusiva, esta affirmagio cotejamdb-a com
o trabalho de SOXHLET e com 0s meus proprios resuitados.

(® SOXHLET, Trockenapparat (Zeit. fliir. aing. Chemit, 1391, no 12, 15
junho). SOXHLET, como é sabido, aconselha, n'esta sua memoria, o emprego
d'uma sol. concentrada de sal. A glycerina que é preferivel 4 sol. de sal, foi
a primeira vez aconselhada em publico pelo Prof. DR. SEUBERT, de Tiibingen
(a mesma revista e mesmo anno, n.¢ 8), ainda que ji usada, antes da publi-
cacio de SEUBERT, por MULLER, (mesma revista e mesmo anno, p. 270), no
Laboratorio de Chimiica analytica e technica da Escola Polytechmica de
Brumswiic,

(®) E preciso nio esguecer que esta vantagem da estufa de SOXHLET
§6 se mamiffstt com substancias poresas. D'ahi a absoluta necessidade de
empregar a pedra pomes ou a areia. A p. 367 da sua memoria SOXHLET im-
dica o emprego de 7 gr. de pedra pomes em pé e na p. seguimte 7,5 gr.
N#o me parece haver necessidade de pezar rigorosamente os 7 gr. ou os 7,5
gr.; o que & preciso, evidentememte, ¢ que haja quanmtidade bastante para
absorver os 5 gr. de leite. A minha propria experiencia mostrourme ser pre-
¢iso empregar 5 gr. e ndo 10 de leite.
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ser modifficadias, na parte relativa 4 determinagio do extracto secco
do leite, pouco mais ou menos da seguinte fiémma:

*Eutentto seoap do leite. —IEmprega-se a asuita die SOXHLET,
carregada com giycerina e regulada a 103° €. Em capsulas de
nickel ou de vidro, chatas, proprias para a estufa, deita-se uma
quantidade de pedra-pomes, previamente calcinada, sufficiente
para cobrir completamentie, e na espessura d'alguns millimetiros, o
fundo da capsula (quantidade correspondente pouco mais ou me-
nos aos 7,5 gr. aconselhados por SOXHLET); peza-se a capsula
com a pedra-pomes e a tampa; espalham-se sobre a pedra-pomes
5 cc. do leite medidos com uma pipetta e peza-se de novo; met-
tem=se as capsulas na estufa, sem tampa, e ahi se deixam estar até
que a temperatura, gue se abaixdra, suba de nove a 1035. Em ge=
ral 20 m. sde sufficlentes».

Preparados candlegicos

POR

J. Salgado

[,=P® ANTI-XQIDO

Nédo ha muito tempo foi apresentado no Laboratorio Mumii-
cipal uma substancia para tratar a acidez dos vinhas, com a se-
guinte rubrica:

Ploadvee avtfi-aciidle poar enlever la verdeur et Vaciditée des vins
blames et rouges.

Este pé estava encerrado em caixa cylindrica de lata de 1
kgr.; e n'uma etiqueta verde estava indicado o modo de emprego
cOmo se sEQUe:

«O nosso p&@ amfiacidls, empregado na dose de 65 gr. por
hectolitro, destroe 1 gr. de acidez; a dose geralmente necessaria
¢ de 150 a 200 gr. por hectolitro; mas operando assim, os vinhos
os mais verdes, os mais 4cidos, tormamrse absolutamente com-
merciaveis (marchandiz). Basta diluir o nosso p6 numea pouss de
agum ffrée, deitar o soluto no vinho a tratar, e de fustigar bem,
para misturar; e alguns dias depois trasfegar. A dose péde sef
augmentada sem inconveniente».
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A analyse d'esta substancia deu o seguinte resulttadio:

E um pé de odr cinzenta, macio, leve, descriminamito-se no
no seio d'elle pontos brancos. E alguma coisa, mas nio muito,
caustico quando deitado na lingua.

Aquecido na lamina de platina, fica, depois de algum tempo,
branco, sem experimentar fusio apparemte. O residuo é atacado
pelos acidos com grande effervescencia, ficando o liquido um
pouco amarellado (presenca de pequenas por¢des de ferro).

O pé dissolve-se em parte na agua, e o soluto é mitidamente
alcalino.

Evaporado o soluto a banhe-maria, cobre-se de uma pellicula
branca, e torme-se insolavel pela maior parte, dando um residuo
branco, que da effervescencia quando tratado pelo acido chloriry-
drico. Este liquido chlorhydrico dava a cor alaranjada nitida a
chamra. O soluto, pois, continha cal, que se carbonatava durante
8 evaporacdo. A parte d'este residuo que se dissolveu, exgporado
de novo & seccura, depositou nova porgio de carbonato de cal-
¢lo, gue se dissolvia nos acidos com effervescencia, como a
anterior; e o liguido que, depois d'este segundo tratamento se
ebtinha, era muito ao de leve alcaline, e ndo deixava por eva=
peragde sends um residue Insignificante, gue s6 muite fugaz-
fRefte esrava, embera se acidwirsse com acide chlerhydrico; eram
de eerto vestigies de ealeis e sodie.

O residiuo insoluvel, que ficava do tratamento do pé pela
agua, é mais escuro que o pd primitivo; dissol\we-se em parte
promptamemnte, e com grande effervescencia, no acido chlory-
drico, deixando um residuo de carvio em pé fino e leve. O so-
luto chlorhydrico continha cal.

Para determinar o poder anti-acido d'este p6, tormourse 1
gr., que depois de bem misturado para o tornar o melhor possi-
vel homogemneo, foi diluido em agua, de modo a fazer o volume
de 100 c?,

De ensaios concordamttes resultou qne era necessdrio gastar
21 c¢? de acido chlorhydrico normal N para a sua neutralisagio.
D'estes ensaios alcalimetricos condluge-se, pois, que 1 gr. de pé
neutralisa 21 x< 0,049 gr. de acido sulfurico, isto é, 1 gr. de aci-
dez, expressa em acido sulfurico.

E uma proporgio bastante inferior 4 indicada no rotulo, pois
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que ahi se diz que para obter o mesmo resultado bastaria em-
pregar 0,65 gr. de pé.
O pé anti-acido é, pois, constiiido por oal, em parte carbo-
natada, e carvao.
(Contliiiuay).

Revista dos jornaes

SEYEWETZ e Pozatr. —Apparelho continuo para a preparagio
do oxygenio puro utilisavel na analyse organicas.- Q apparelho uti-
lisa a reac¢do do permanganato de potassio sobre a-agua oxyge-
nada; n'um funil de torneira deita-se o permanganato de potassio,
25 gr., agua 500 ¢¥; acido sulfurico concentrado, 50 ¢®; n'um frasco
em gque tem de cahir este liquido, a agua oxygenada a 10 vol.,,
500 ¢?. Assim se obtém cerca de 10 I. de oxygenio.—((C. R, ft.
exLV, no 2, de 14-1-607, p. 86-87).

Viewow. —Tinturaria e ionisacde. — As experiencias do auctor
mostram a influencia de dissociacdo electrolytica na tintura dime-
cta n'um banho; esta ionisagdo das matérias corantes é fortemente
augmentada pela diluicdo (s@lvo para o acido picrico); mas so-
bretudo pela elevagdo de temperatura. Foram ensaiadas a rocge-
lina, o orang® IV, a fuchsina e o acido picrico, —((C. R., tt. cxiuw;,
Ao 2, de 14-1-807, p. 81-83).

Corson (ALBERT). —Sobre os sulfatos chromices condensados.
-MDe accordo com o0s trabalhos de Recoura (Ann. de chim. et
de pitys., 7. série, t. v, 1895), os solutos de sulfaity ctwvomico
violete tormam-se verdes, em consequéncia de uma condensacio,
representada pela equagdo seguinte:

20 (SO + H20 = SO*H? + @«0(Bee)»
Sulfato de dtmamo Pertesufato
violete de elromo verde
Pelo mesmo modo se explica a mudamga de violete para
verde do alumen de ehromo, pelo aguecimento.



