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MINISTERIO DA ECONOMIA

:Dlréécéo Geral dos 'Servicos Agricolas

Reparticdo de Estudos, Informagdo e Propaganda

Portaria n.° 10:134

Tomando em consideragdo o disposto na alinea a) do
artigo 85.° do decreto-lei n.® 27:207, de 16 de Novem-
bro de 1936, e no decreto-lei n.° 30:692, publicado no
suplemento ao Didrio do Govérno n.° 199, de 27 de
Agosto de 1940: manda o Govérno da Reptblica Por-
tuguesa, pelo Ministro da Economia e sob proposta da
comiss#io técnica dos métodos quimico-analiticos, que
sejam adoptados os Métodos oficiais para anilise das
gorduras alimentares, que baixam assinados pelo mesmo
Ministro.

Ministério da Economia, 9 de Julho de 1942. — Pelo
Ministro da Economia, André Francisco Navarro, Sub-'
Secretario de Estado da Agricultura.

Métodos oficials para andlise das gorduras alimentares

Os presentes Métodos: oficiais para-anélise das gor-
duras -alimentares, aprovados pela comissfo técnica dos
métodos quimico-analiticos apés exame atento do pro-
jecto apresentado pela sub-comissiio encarregada dos
estudos . prévios necessdrios, visain a apreciagio tam
extensa -quanto possivel dessas gorduras, por métodos
de valor reconhecido, atendendo com especial cuidado
& possibilidade de garantir a sua pureza e bondade.

A mintcia e latitude que se lhes imprimiram nio
foram apenas motivadas pela necessidade de descrigdo
pormenorizada dos processos a utilizar em andlises de
fiscalizagdo e contraprova, mas ainda porque se 1mpde
unificar os métodos aplicdveis em todos os campos da
apreciagiio dos produtos, como sejam os da cooperagdo
técnica dada ‘a0 comércio e & indistria.

A divisio em Métodos gerais e Métodos especiais re-
sulta da existéncia, na técnica analitica, de processos
de aplicagio geral e outros restritos, muitas vezes a
ama tdnica gordura; ela constitue vantagem universal-

mente reconhecida em trabalhos de natureza idéntica.
Para a determinagiio de algumas constantes descre-
vem-se dois métodos, pelo rigor que tem a sua aplica-
¢do selectiva, indicando-se para cada gordura a pre-
feréncia a dar. ' '

Aplicando os métodos preconizados a numerosas gor-
duras garantidas da produc¢fio nacional, péde ainda a
sub-comissdo, estabelecer bases de apreciagio convenien-
tes, mediante trabalhos seus e de outros autores, em
parte j4 publicados.

Lisboa, 18 de Fevereiro de 1942.— A Sub-Comiss#o:
Engenheiros Agrénomtos Isidoro de Oliveira Carvalho
Costa Neto o Vasco Armando Canhoto Vidal.
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Colheita e conservagdo das amostras

1. A amostra da gordura deve representar o produto
de onde foi colhida, para que sejam validos os resultados
analiticos.

Ao efectuar-se a colheita das amostras das gorduras
alimentares surgem muitas vezes dificuldades conside-
raveis relacionadas com as embalagens, o volume, o es-
tado fisico da gordura, a presen¢a de dgua, impure-
zas, etc. O pessoal colhedor deve, por esta razio, ser
experiente e portanto capaz-de tomar uma resolugio
em presenga de circunstincias imprevistas.

As gorduras alimentares podem encontrar-se nos es-
tados sélido e liquido, devendo-se no primeiro caso,
sempre que seja possivel, liquefazé-las, para se proce-
der & colheita das amostras. As amostras podem resultar
directamente do produto ou de uma série de amostras
parcelares, devendo ser colhidas com péso varidvel com
a natureza da gordura e embaladas, apenas, em reci-
pientes de vidro susceptiveis de vedagio hermética.

As amostras devem conservar-se em local fresco, séco,
a0 abrigo da luz e das variagBes de temperatura. Para
gorduras com elevado teor de umidade a temperatura
ndo deve ser superior a +7° C.

Material

2, O material a empregar na colheita das amostras
escolhe-se de entre o que tenha os seus modelos aprova-
dos oficialmente. Comp®@e-se principalmente de:

1.° Para as gorduras no estado liquido: seringas, pi-
petas de escoamento livre ou munidas de valvulas, son-
das funiculares, torneiras, bombas, etc.;

2.° Para as gorduras no estado sélido: espatulas, son-
das helicoidais, sondas em forma de meia cana, etc.
O material deve empregar-se limpo e séco.

Regras para a colheita das amostras

3. 1) Em referéncia ds quantidades contidas nos reci-
plentes e ao numero déstes: :

a) Em recipientes contendo mais de 5 toneladas co-
lhem-se, de cada um, quatre amostras parcelares, nas
seguintes condigGes:

1.° Da camada superior (situada a cérca de 10 por
cento da altura total, medida a partir da superficie
livre);

2.° Da camada média (situada a cérca de 50 por cento
da altura total);

3.° Da camada inferior (situada a cérca de 90 por cento
da altura total, medida a partir da superficie livre);

4.° Da camada junto ao fundo.

b) Em recipientes contendo menos de 5 toneladas:

Se a gordura apresenta aspecto homogéneo, para o
conjunto dos recipientes, colhe-se um ndmero de amos-
tras parciais, nunca inferior a 10 por cento do nimero
de recipientes. :

Do conteddo total das amostras parciais, homogenei-
zado, colhe-se a amostra definitiva.

¢) Se a gordura n3o apresenta aspecto homogéneo
no conjunto dos recipientes, formam-se grupos com os
recipientes que contenham gordura com o mesmo as-
pecto € colhe-se de cada grupo um nimero de amostras
parcelares, como se indica em b).

a) Durante o enchimento de recipientes (biddes, va-
gdes, tanques, cisternas de navios, etc.):

Colhem-se amostras parciais de 1 quilograma 3 saida
do tubo de descarga, a intervalos de tempo regulares,
durante o periodo de enchimento, ou, sendo possivel,
por intermédio de uma torneira colocada conveniente-
mente na linha de descarga, que se conserva aberta du-
rante o enchimento. Em ambos os casos regula-se a
tomada de amostras parciais de forma que o péso total
nfo seja inferior a 25 quilogramas. As amostras par-
ciais assim obtidas homogeneizam-se cuidadosamente, a
fim de delas se retirar a amostra definitiva.

b) De recipientes (vagles, tanques, cisternas de na-
vios, depésitos, etc.) contendo gorduras no estado li-
quido: ' :

Procede-se como ficou indicado em 1), alineas a) e b).
Quando f6r julgado conveniente colhem-se amostras par-
ciais a toda a altura da gordura. A pipeta ou sonda in-
troduz-se neste caso com a valvula inferior aberta, ver-
tical e lentamente, de forma a recolher a gordura em
toda a extensdio do seu percurso; atingido o fundo, fe-
cha-se a védlvula e retira-se imediatamente. :

As amostras parciais homogeneizam-se, a fim de se
constituir a amostra definitiva.

Se a inspecgdo do produto mostrar a presenga de ex-
tractos, de sedimentos, dgua, emulsGes, etc., ou da sua
mistura, deve indicatr-se a sua proporgdo e colhér amogt
tras em separado.

" ¢) De recipientes (bidSes, depésitos, vagdes, tanques,
cisternas, etc.) contendo gorduras no estado sélido:
¥ dificil colhér amostras de um produto concreto, tor-
nando-se por isso preferivel, desde que n3o haja razdes
a objectar, liquefazé-lo e proceder como ficou indi:
cado em 2), alinea b). . T

%) E'm referéncia ds gorduras em trénsito ou em ar-
mazém e ao seu estado fisico:
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Se nfio é pratico liquefazer a gordura, tira-se uma
gérie de amostras parciais em vérios sentidos, com o
auxilio de uma sonda de comprimento suficiente para
atingir os pontos mais afastados da ebertura do reci-
piente. O péso das amostras parciais nio deve ser infe-
rior a 25 quilogramas. Procede-se seguidamente & sua
homogeneizagio a fim de se retirar a amostra defi-
nitiva.

Preparagdo das amostras para analise

4. Consoante as determinagdes a efectuar, a prepara-
g¢io prévia das amostras para andlise consta apenas de
homogeneizagdo para as determinagGes respeltantes a:

a) Substancias estranhas;
Insaponificivel;
Substincias corantes estranhas;
Alteragles das gorduras;
Substancias conservantes;

¢ de homogeneizagdo, eliminagdo da dgua e filtragdo
para as determinagGes respeitantes a:

b) Caracteristicas fisicas;
Caracteristicas quimicas.

Devem ter-se em consideragio as excepgdes indicadas.

no texto (veja-se 32 e 33).

Homogeneizagdo

5, No caso de gorduras liquidas, a homogeneizagio
obtém-se mediante agita¢io num recipiente em que o
conteido da amostra nSo ocupe mais de trés quartos
da sua capacidade. As quantidades para os doseamen-
tos respeitantes 3 alinea a) devem tomar-se logo apés
ter-se procedido & homogeneizagio, repetindo-se esta
mais tarde, caso seja necessirio efectuar nova toma.

No caso de gorduras s6lidas, e homogeneizagio obtém-
-se com auxilio de uma espatula, misturando intima-
mente numa cépsula todo o conteido da amostra. As
quantidades para os doseamentos respeitantes  alinea a)
podem tomar-se apés esta unica homogeneizagéio, dan-
do-se primazia 38 que ee referem a alteragGes.

Eliminagdo da agua e filtragédo

" 6. A eliminagio da igua obtém-se agitando demo-
radamente, com sulfato de sédio anidro (@), a gordura
homogeneizada e no estado liquido. As gorduras sélidas
fundem-se a temperaturas pouco superiores aos respecti-
vos pontos de fusdo.

Em seguida procede-se a uma filtragio por filtro de
pregas, utilizando-se um funil aquecido nas condigdes
j4 referidas, no caso de gorduras sélidas, & temperatura
do ambiente.

Nas gorduras cisentas» de dgua procede-se apenas &
filtracdo.

Exame organoléptico

7. No exame organoléptico deve atender-se ao as-
pecto, & cdr, ao cheiro e ao sabor.

Nos Métodos especiais, relativos a cada uma das gor-
duras alimentares, indicar-se-io as normas a adoptar.

(a) O sulfato de sédio cristaliza com dez moléculas de égua
gbsorvendo 1 grama de sulfato de sédio anidro, portanto cérca
de 12,2 de dgua.

Deve aplicar-se sempre em excesso.

Substancias estranhas

8. Como substincias estranhas, normalmente conti-
das nas gorduras alimentares, consideram-se a dgua, as
outras impurezas que sejam insoliveis no éter do petrd-
leo (ponto de ebuligdo, 40°-60° C.) e o residuo de
incineragiio ou cinza.

Anormalmente as gorduras alimentares poderdo con-
ter sabGes, 6leos minerais, dcidos inorgénicos livres, ete.

«  Agua

9. A égua encontra-se interposta nas gorduras, ge-
ralmente em pequenas quantidades.

Determinacgdo directa

10. A determinagio directa da dgua efectua-se por
destilagio num aparelho como o de Bidwell ¢ Sterling.
Este aparelho, construido em vidro (fig. 1), consta de
um tubo cilindrico graduado em fracgdes de centimetro
ciibico, ligado superiormente a um refrigerante vertical
de refluxo e lateralmente a um matrds, onde se provoca
a vaporizagio da igua. Esta condensa-se no refrigerante
e é recolhida no tubo graduado.

Existem aparelhos com tubos graduados, a 20°/4°
em décimos de.centimetro cibico e outros em centési-
mos, apropriados para a determinagfio da dgua em gor-
duras que a contenham em quantidades deminutas.

f

Fig. 1

Doseamento

11. No matris do aparelho dissolvese, em 100 a
200 c. c. de xilol, uma quantidade de gordura ngo fil-
trada (veja-se 5), entre 20 a 100 gramas, consoante a
percentagem de 4gua esperada e a graduagio do tubo
do aparelbo empregado. Introduzem-se alguns fragmen-
tos de pedra-pomes, enche-se o tubo graduado com xilol,
monta-se o aparelho e leva-se & ebuligio 0 contetido do
matrés. A dgua existente condensa-se no refrigerante e
é recolhida no tubo graduado.

Mantém-se a ebuligio até nio haver mais condensa-
¢io de dgua, arrastam-se com xilol as goticulas aderen-
tes as paredes internas do refrigerante ¢ desmonta-se o
aparelho. Com o auxilio de uma vareta destacam-se as
goticulas de 4gua aderentes 4s paredes do tubo gra-
duado, deixa-se arrefecer, aguarda-se que cesse a tur-
vagiio possivelmente existente e procede-se, & tempera-
tura de 20°, & leitura do volume de dgua recolhido.

Este volume, expresso em centimetros cibicos, corres-
ponde ao péso de dgua p, expresso em gramas, contido
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na quantidade de gordura P empregada no doseamento.
A percentagem seri:
Agua g = 100p

P
Determinag@o indirecta

12, Em gorduras possuindo pequenas percentagens
de dgua pode efectuar-se a sua determinagio pelo se-
guinte método:

Num recipiente com rélha esmerilada agitam-se 20
a 40 gramas de gordura com & c. c. de piridina. Adi-
cionam-se 10 c. c. de uma solugio V2 de cloreto de
acetilo (CH, .CO . Cl) em tetracloreto de carbéneo, con-
tidos numa galheta cuja extremidade inferior mergulha
na gordura.

Agita-se enérgicamente e deixa-se em repouso du-
rante meia bhora, adicionam-se em seguida 5 c. c. de
anilina p. a. recém-destilada, torna-se a agitar e titu-
la-se, passados dez minutos, com solugéio alcodlica N [4
de hidréxido de potdssio, utilizando como indicador a
fenolftaleina.

De igual modo executa-se um ensaio sem gordura.

A percentagem de dgua é:

(n—0,04p 4)—n'] 4,5

Agua 0/o = [ 107

sendo:
p=péso da gordura.
n=volume expresso em centimetros cibicos de so-
lugdo alcodlica V|4 gasto no ensaio com gor-
dura.

A=acidez da gordura expressa em centimetros -

cibicos de solugdo alcalina N por 100 gra-
mas (veja-se 33).
n/=volume expresso em centimetros cibicos de so-
zluga”to alcélica N [4 gasto no ensaio sem gor-
ura.

Impurezas insoluveis no éter do petroleo
(ponto de ebuligao, 40°-60°)

13. As impurezas insoliveis no éter do petréleo
(ponto de ebuli¢fo, 40°-60°) sio constituidas por im-
purezas mecénicas (terra, areia, etc.), matérias mine-
rais, hidratos de carbéneo, matérias azotadas, certas
resinas, oxidcidos, lactonas e sabdes de cdlcio. Os sa-
bdes alcalinos, os dcidos gordos oxidrilados e os seus gli-
céridos sfio parcialmente insoliveis.

Doseamento

14, Num baldo de Erlenmeyer de 300 ¢. ¢. de ca-
pacidade dissolvem-se, em 200 c. c. de éter do petréleo
(ponto de ebuligdo, 40°-60°), 20 a 100 gramas de gor-
dura n#o filtrada (veja-se 4 e 5), consoante a percenta-
gem esperada de impurezas. Rolha-se o baldo (a), agi-
ta-se e deixa-se em repouso, durante meia hora, a uma
temperatura préxima de 20°.

A solugfio filtra-se por filtro séco e tarado, ou duplo
equilibrado, promovendo-se o desengorduramento déste
por lavagem cuidadosa com o dissolvente. Seca-se o fll-
tro a 105° e pesa-se. O aumento de péso é ocasionado
pelas impurezas. ,

Altas percentagens de impurezas, contidas em gordu-
ras sélidas, podem determinar-se mediante secagem da
gordura e extracgdo pelo éter do petréleo (ponto de
ebuligdo, 40°~60°) num aparelho de Soxhlet. As pesa-
‘gi-ens incidem sébre o involucro onde se introduz a gor-

ura.

(s) Nio se devem empregar rolhas de borracha.

Sendo P o péso da quantidade de gordura tomada
para o doseamento e p o aumento de péso ocasionado
pelas impurezas, teremos que a sua percentagem é:

100 p

Impurezas insoldveis no éter do petréleo 0= >

Residuo de incineragdo ou cinza

15. A cinza é constituida pelo residuo mineral das
gorduras apds a filtragio e provém de impurezas liposso-
liveis e de certos lipéides.

Doseamento

16. Numa cipsula de platina pesam-se 10 a 100 gra-
mas de gordura filtrada (veja-se 4 e 5), consoante a
percentagem esperada da cinza, aquecem-se com cui-
dado até a inflamagio espontinea e deixam-se consumir
pela prépria chama. Para gorduras liquidas é recomen-
davel conseguir o consumo da maior parte da gordura
por intermédio de uma chama acesa num pavio de péso
de cinza conhecido, que se coloca sdbre a superficie
livre.

Para evitar a.perda de sais alcalinos volateis trata-se
o residuo carbonoso com igua quente, filtra-se por filtro
de péso de cinza conhecido e guarda-se o filtrado. Lan-
gam-se o filtro e o carvio néle retido, na cépsula de
platina, adicionam-se algumas gotas de dgua oxigenada
(a 0 volumes, isenta de residuo) e incineram-se numa
mufla sob ligeira corrente de ar. A cinza obtida adicio-
na-se o filtrado, evapora-se & secura sdbre banho-maria,
adicionam-se algumas gotas de solugdo de carbonato de
aménio, ou de dgua saturade de anidrido carbénico,
seca-se, calcina-se novamente e pesa-ge.

Sendo P o péso da quantidade de gordura tomada
para o doseamento ¢ p o péso de cinza, teremos que a
sua percentagem é:

. 100 p
Cinza % =
/o 5
Observagdes

17. 1) No caso de gorduras contendo aprecidveis
quantidades de sabBes que ndio devam ser consideradas
como impurezas senfio pelas bases que contenham, in-
troduzem-se as impurezas insoliveis no éter do petré-
leo, num baldo munido de refrigerante de refluxo, e tra-
tam-se com &acido cloridrico 1:5 até que o conteddo de
gabGes insoliveis no éter do petréleo se decomponha
completamente. Passa-se tudo para um funil de decan-
tagio e extraem-se os dcidos gordos pelo éter do petro-
leo (ponto de ebuligdo, 40°-60°). A camada etérea é
lavada virias vezes com 4gua, até extingio da reacgdo
dcida, filtra-se, evapora-se o éter, secam-se os 4cidos
gordos e pesam-se. O péso obtido exprime-se em ani-
drido de 4cidos gordos e a sua percentagem subtrai-se
da das impurezas.

2) No caso de gorduras contendo sabdes de célcio e
sabGes alcalinos em quantidades apreciiveis, - s6 os
primeiros deverem ser considerados como impurezas,
Incineram-se as impurezas insoldiveis no éter do petré-
leo (ponto de ebuligdo, 40°-60°) e, na cinza obtida, do-
geia-se alcalimétricamente o alcali soldivel na 4gua,
proveniente dos sabBes alcalinos. Calcula-se o péso
equivalente dos anidridos dos acidos gordos, multipli-
cando o nimero de centimetros cibicos de licor V gas-
tos por:

191 para a gordura de copra, palmiste e simi-
lares;

247 para a gordura de palma;

273 para todas as outras gorduras;
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e subtr:}n-se a0 péso das impurezas insoliveis no éter
do petréleo.
. d3) A percentagem de cinza ndo deve ser adicionada
:;11 28 1mpurezas. No caso de a solugiio da gordura em éter
a.o ,Peftﬁoleojponto de ebuli¢do, 40°-60°) poder conter,
Pos filtragio, subtdncias minerais que devam ser con-
sldera-d.as mmpurezas, adiciona-se & percentagem destas
a da cinza determinada na gordura empregada no do-
seamento das impurezas, apés expulsio do dissolvente.

_Acidos inorgénicos livres

4 18. As gorduras alimentares s6 excepcionalmente po-
911(11 conter scidos morganicos livres, o sulfdrico e,
alnda mals raramente, o cloridrico.

Determinagéo qualitativa

_'l 9. Agitam-se, sdbre banho-maria, durante alguns
minutos, 10 a 20 gramas de gordura com 10 a 20 o. o,
de dgua destilada, neutra ao alaranjado de metilo ou
ao vermelho de metilo. Separa-se a camada aquosa, fil-
tra-se e verifica-se se revela a reacgdo 4cida. ’

No caso afirmativo, acidula-se a camada aquosa com
dcido acético, ou 4cido nitrico, e procede-se is pesquisas
dos ides sulfato (a) e cloro (b).

_Comprova-se em seguida a presenga do icido sulfd-
rico, ou cloridrico, no estado livre quando a solugdo
aquosa da cinza da gordura nfo acusa a presenca dos
respectivos anides.

Sendo positivos os resultados destas dltimas pesqui-
8as, procede-se & determinagio quantitativa,

Detirminagdo quantitativa

20. Agitam-se, sobre banho-maria, durante alguns
minutos, 100 gramas de gordura com 100 c. c. de dgua
destilada e neutra ao alaranjado ‘de metilo ou ao ver-
melho de metilo. Esgota-se a camada aquosa num funil
dg separagiio, toma-se uma parte aliquota e, apés filtra-
¢do por filtro umedecido, determina-se gravimétrica-
mente o sulfatifio, ou o cloretifio. Caso a cinza da gor-
dura acuse igualmente qualquer déstes anides, devem
subtrair-se os seus valores aos determinados no extracto
aquoso a fim de calcular o cido sulfdrico livre, ou o
dcido cloridrico livre. ’

Oleos minerais

21. Grandes quantidades de 6leos minerais podem
ser reveladas nas gorduras dissolvendo 1 c. ¢. de dcidos
gordos totais insoliveis na 4gua (separados como se
indica em 64) em 50 c. c. de alcool a 85°. A solugdo é
opahna se existir 6leo mineral, devido & sua insolubi-
lidade no alcool.

Quantidades muito deminutas de 6leos minerais po-
dem ser reyeladas, em determinados casos, pela percen-
tagem de insaponificivel (veja-se 23 e 24).

Insaponificdvel ,

22. Entende-se por insaponificdvel de uma gordura
o conjunto de substincias libertas por saponificagio
pelos alcalis e de substancias livres que nfio sejam vo-
ldteis a 100° nem soliveis na dgua.

No insaponificdvel podem, portanto, encontrar-se,
além de componentes de lipéides como alcodis superiores

(a) Pesquisa-se pelo cloreto de bario em meio ligeiramente
clor{drico.
(b) Pesquisa-se pelo nitrato de prate em meio nitrico.

e hidratos de carbéneo, substdncias estranhas lipossold-
veis eventualmente contidas nas gorduras, tal como os
6leos minerais.

Os métodos de determinagdo do insaponificavel, apli-
cévels em andlise corrente, nfio atingem grande exacti-
ddo e devem ser considerados como convencionais. Em
gorduras de animais marinhos determina-se o insaponi-
ficdvel por intermédio do método do éter sulfirico, apli-
cando-se nas outras gorduras o método de Honig e Spitz
modificado (extracgfo pelo éter do petréleo). Em qual-
quer dos casos a determinagfo do insaponificivel efec-
tua-se nas gorduras nio filtradas (veja-se 4 e 5).

Os esterdis, fitoesterol e colesterol determinam-se qua-
litativamente pelo método de Bomer (prova de acetato
de fitoesterol), com a finalidade de distinguir as gordu-
rag vegetais das gorduras animais e revelar as suas mis-
turas.

Determinacgédo do insaponificavel pelo éter etilico
Método internacional

23, Num baldo de 250 c. c. de capacidade, munido
de refrigerante de refluxo, saponificam-se, sdbre banho-
-maria mantido em franca ebuligio, b gramas de gor-
dura nfo filtrada (veja-se 4 e 5), com 50 c. c. de uma
solugio alcodlica NN, incolor e limpida, de hidréxido
de potdssio. .

Terminada a saponificacio (@), desmonta-se o refri-
gerante e transfere-se o liquido sapondrio para um funil
de separagdo de 500 c. ¢. de capacidade, lavando com
100 c. c. de dgua. Adicionam-se 100 c. c. de éter sul-
férico (D,;,=0,720—0,724) e agita-se vigorosamente
o funil de separagio antes que a temperatura do seu
conteido baixe ao nivel da do ambiente.

Aguarda-se a separagiio das duas camadas liquidas,
destruindo com algumas gotas de alcool quaisquer emul-
sdes, esgota-se a camada aquosa alcoélica para outro
funil de separagdo e adicionam-se 40 c. c. de dgua a
camada etérea que fica no primeiro funil empregado.

No segundo funil de separagio agita-se a camada
aquosa-alcodlica, novamente, com 100 c. c. de éter sul-
firico, aguarda-se a separagio das duas camadas liqui-
das, destruindo eventuais emulsSes como anteriormente,
e esgota-se a camada aquosa-alcodlica para um terceiro
funil de separagio. A camada etérea reine-se & do pri-
meiro funil empregado.

No terceiro funil de separagdo executa-se com outros
100 c. c. de éter extracgio idéntica & realizada no se-
gundo funil, desprezando-se a camada aquosa-alcoblica,
apés o esgotamento, e reiinindo a camada etérea as do
primeiro e segundo funis empregados.

Faz-se rodar sbbre si préprio o primeiro funil de de-
cantagio empregado, contendo as trés camadas etéreas
reiinidas, e, apdés Trepouso, esgotam-se os 40 c. c. de
dgua néle também existentes.

Se as camadas etéreas contiverem particulas sélidas
em suspensdo, dever-se-3o filtrar, lavando depois o filtro
com éter. '

O liquido etéreo lava-se duas vezes, por agitagfo vi-
gorosa, com 40 c. c. de 4gua, que se esgota de cada vez,
apds separacgio das duas camadas liquidas. Em seguida
agita-se da mesma forma, sucessivamente, com 40 c. c.
de solucfo aquosa V /2 de hidréxido de potdssio, 40 c. c.
de 4gua, novamente com 40 c. c. de solugiio aquosa N[2
de hidréxido de potédssio e mais tantas vezes com 40 c. c.
de dgua quantas as necessarias para que, apés o esgo-
tamento, a 4gua nio apresente reac¢do alcalina, empre-
gando como 1ndicadar a fenolftaleina.

- . \
(a) Em gorduras elimentares esta saponificagio néo excede o
perfodo de uma hora.

.
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Filtra-se o liquido etéreo para um baléo tarado, la-
vando o filtro com éter, destila-se a maior parte do éter
e adicionam-se 6.c. c. de acetona. -

Immerge-se qudsi inteiramente o baldo, em posigéo
obliqua, num banho-maria (a) em franca ebuligdo e dei-
xa-8e evaporar os restos de dissolvente, insuflando ar
de vez em quando. Coloca-se o baldo, em posigiio ho-
rizontal, numa estufa regulada a 100°, secando-se por

eriodos de quinze minutos, até que o seu péso nio varie
em mais de 0,1 por cento. Seja p o péso do residuo.

Dissolve-se 8ste residuo em 20 c. c. de dlcool a 95
por cento, recentemente fervido e neutralizado em pre-
senga da fenolftaleina, e titula-se com a solugdo alcodlica
N/[10 de hidréxido de potdssio. Se a titulagio excede
0,1 c. c., deve repetir-se a determinagio, calculan-
do-se, no caso contrdrio, e percentagem ‘de insaponifi-
cével pela seguinte férmula:

Insaponificdvel °/, =20 x p

Determinagdo do insaponificavel pelo éter do petréleo

Método de H¥nig e Spitz modificado (Wizéff)

24, Num baldo munido de refrigerante de refluxo ea-
ponificam-se, sbbre banho-maria mantido em franca
ebuligdo, 5 gramas de gordura ndo filtrada (veja-se 4
e b) com 15 ¢. c. de uma solug@io alcoélica 2V, incolor
e l{mpida, de hidréxido de potéssio.

Terminada a saponificagio (b), adicionam-se pela
abertura superior do refrigerante 15 c. c. de dgua des-
tilada e deixa-se arrefecer. Transfere-se- o liquido para
um funil de separagdo, lavando com 50 ¢. c. de alcool
a 50 por cento e agita-se vigorosamente durante um
minuto com 50 c. c. de éter do petréleo redestilado,
com ponto de ebuligio 40°-60°, isento de residuo e de
hidrocarbonetos insaturados e arométicos (ind. Br<<1).

Aguarda-se a separagiio das duas camadas liquidas,
destruindo com elgumas gotas de alcool, ou de solugio
concentrada de hidréxido de potdssio, emulsdes even-
tuais, esgota-se a camada aquosa-alcodlica para outre
funil de separagio e deixa-se ficar a camada etérea. - -

No segundo funil de separagio agita-se a camada
aquosa-alcoélica novamente com 50 c. c. de éter do pe-
tréleo, aguarda-se a separagio das duas camadas liqui-
das, destruindo, como anteriormente, eventuais emul-
sdes, e esgota-se a camada aquosa-alcodlica para um
terceiro funil de separagio. A camada etérea retine-se a
do primeiro funil empregado. - '

No terceiro funil de'separa¢io executa-se, com outros
80 c. c. de éter do petrdleo, extrac¢fo idéntica & efec-
tuada no segundo funil,” desprezando-se & camada
aquosa-alcodlica, apds esgotamento, e reiinindo a ca-
mada etérea ¥ duas outras j& obtidas.

As trés camades etéreas, reiinidas no primeiro- funil
de decantagio empregado, agitam-se trés vegzes com
60 c. c. de alcool a 50 por cento, contendo algumas gotas
de alcali, e esgotando o liquido alcoélico, de cada vez,
apds separagio pelo repouso. :

O liquido etéreo, assim expurgado de pequenas por-
¢Oes de sabdo dissolvido, filtra-se para um baldo tarado,
lavando o filtro com éter do petréleo. Destila-se a maior
parte do éter, immerge-se qudsi inteiramente o baldo,
em posi¢gio obliqua, num banho-maria (c¢) em franca

(a) Deve nutilizarse, de preferdncia, um banho-maris com
aquecimento por emergia eléotrica, ou entio um banho-maria s
que se tenha retirado a chama.

erY)) Em gorduras alimentares esta saponificagio nido excede o
periodo de uma hora,

(c)_ Deve utilizar-se, de preferéméia; um banlio-maria’ com
aquecimento por energia eléctrica, ou entio um banho-maria s
que se tenhs retirado a chams. -

ebuligio, e deixa-se evaporar os restos de dissolvente,
insuflando ar de quando em quando. Coloca-se o balgo,
em posigio horizontal, numa estufa regulada a 100°, se-
cando-se por perfodos de quinze minutos até qué o seu
péeo néo varie em mais de 0,1 por cento.

.Sendo p o péso do resfduo, & percentagem de insapo-
nificdvel é:

‘Insaponificivel °[,=20x p

Determinag8o qualitativa dos esterdis
Prova do acetato de fitoesterol

25. O fitoesterol, o colesterol e outros esteréis for-
mam com a digitonina combinag¢des de adigiio, digito-
nidos, que se podem isolar. Os acetatos de esteréis, obti-
dos a partir dos digitonidos, examinam-se de forma a
peniu'tir e verificagiio da existéncia de acetato de fitoes-
terol. '

O acetato de colesterol e o acetato de fitoesterol fun-
dem, respectivamente, entre 114°,3 a 114°8 e entre
125°6 a 137°, possuindo ainda o.segundo a propriedade
de ser menos solivel no alcool do que o primeiro. Desta
forma torna-se possivel reconhecer a presenga de gor-
duras de origem vegetal em gorduras de origem animal.

Método internacional

26. Libertagdo dos dcidos gordes. — Num baldo de
500 c. c. de capacidade, coberto com um vidro de re-
16gio, saponificam-se, sébre banho-maria em franca ebu-
ligdo, cérca de 650 gramas (a) de gordura com 100 e. c.
de solug@io alcodlica de hidréxido de potdssio (200 gra-
mas de hidréxido de potdssio em 1:000 c. c. de alcool a
70 por cento). ' :

Apés a saponificagio (meia hora é em geral sufi-
ciente) expulsa-se, por.ebuligio, a maior parte do alcool,
adicionam-se 100 c. c. de 4gua fervente € mantém-se a
ebuligio até completa expulsdio do alcool. Libertam-se
os dcidos gordos com 50, ¢. c. de dcido cloridrico a
25 por cento e continua-se a ebuli¢iio até os dcidos gor-
dos formarem uma camada sobrenadante, liquida e
transparente. -Os 4cidos gordos filiram-se a quente,
usando papel de filtro espésso, pio devendo ser langados
directamente sébre o papel, mas sdbre uma camada de
figua quente que primeiro se langa no filiro, até meijo.
Separa-se a dgua num funil de separagio e filiram-se
o8 dcidos gordos novamente a quente, empregando um
filtro de pregas, séco.

Obtengdo dos digitonidos. — Os écidos gordos rei-
nem-se num copo de 400 c. ¢. e aquecem-se, até cérca
de 80°, adicionando pouco a pouco 20 c. ¢. (b) de uma
solugdio alcodlica de digitonine, aproximadamente a
1 por cento (0%,4 de digitonina (c) em 50 c. c. de al-
cool a 96°). Com auxilio de uma vareta agita-se o li-
quido vérias vezes, mantendo a temperatura a cérca de
80°, durante uma hora, para que os digitonidos crista-
lizem. Adicionam-se imediatamente 20 a 100 c. c. de
tetracloreto de carbéneo quente e, sem demora, filtra-se
com auxilio de trompa, aplicando o filtro num funil de
Buchner. '

Lava-se o filtro primeiramente com tetracloreto de
carbéneo e depois com éter etilico, até ficar isento de
dcidos gordos, seca-se a 100° durante dez minutos, trans-
ferem-se os cristais para uma pequena cédpsula, onde se

(a) Em certas gorduras com pequens percentagem de esterdis
podem saponificar-se cérca de 200 gramas de gordura com 200
c. c. de potasss alcodlica. .

(b) Partindo de quantidedes de gordura superiores & 50 gra-
mas adiciona-se a solucdo alcodlics de digitonina, pa proporcho
de 10 c. c. para 20 gramas de dcidos gordos.

(¢) Deve ser ensaiads numa mistura constituida por 192 gra-
mas de banha de porco e 8 gramas de dleo de algodiio. .
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tratam com éter sulfirico, e executa-se uma nova fil-
tragéo. '

Obtengdo dos acetatos de esteréts. — Num tubo de
ensaio munido de refrigerante de refluxo tratam-se os
cristais, & ebuligio, durante quinze minutos, com 3 a
b c. c. de anidrido acético e evapora-se & secura a solu-
¢do obtida.

Dissolve-se o residuo em 10 c. c. de alcool a 96 por
cento, quente, filtra-se apés alguns minutos e concen-
tra-se até cérca de 2-3 c. c. Deixam-se cristalizar os
acetatos de esteréis e filtram-se com auxilio de trompa.
Fazem-se cristalizar por duas vezes, no alcool a 96 por
cento, e, apés terceira cristalizagfio, secam-se os cristais
a 100° e determina-se o seu ponto de fusfio (a).

Os valores de ponto de fusio superiores a 117° indi-
cam a presenga de acetato de fitoesterol e, por conse-
guinte, de gordura vegetal.

Obtengdo dos esteréis. — Com cérca de 3 ¢. ¢. de po-
tassa alcodlica N |2 saponificam-se os acetatos de este-
r6is obtidos. Diluem-se com dgua, extraem-se os esbe-
réis por agitagio com éter etilico, lava-se a solugfo duas
ou trés vezes com 4gua e evapora-se o éter. Trata-se o
residuo com 10 c. ¢. de elcool a 96 por cento e deixam-se
cristalizar lentamente os esterdis. ~

O colesterol funde entre 148°,4 e 150°,8 e o fitoeste-
rol entre 132° e 144°.

Ao microscépio podem observar-se os cristais de es-
teréis, colocando-os directamente s6bre uma ldmina, ou
deixando-os nela recristalizar apés dissolugdo numa gota
de alcool absoluto.

O colesterol forma cristais ortorrdmbicos (fig. 2), a

maior parte das vezes com a forma @ e mais raramente-

d

4 b &

Fig. 2

com as formas b, ¢ ou d. O fitoesterol cristaliza em agu-
lhas vulgarmente pontiagudas (fig. 3, @), ou, mais ra-
ramente, terminadas em bisel (fig. 3, b, ¢, d, ¢, £, g,
ou k). As misturas de fitoesterol e colesterol cristalizam,
de uma maneira geral, sob as formas do fitoesterol, 86
podendo excepcionalmente, no caso de um grande ex-
cesso de colesterol, observarem-se as formas restantes da

figura.
@ < e: >
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Substancias corantes estranhas

27. Consideram-se como contendo substdncias coran-
tes estranhas todas as gorduras alimentares com edr que
nso lhes seja prépria, ou que se apresentem coradas,

(a) Pode aplicar-se o método de Knapp modificado (veja-se 66).

sendo naturalmente brancas ou incolores. Igualmente
ge devem considerar contendo substdncias corantes es-
tranhas as gorduras que nfo satisfagam &s seguintes
pesquisas:

Pesquisa segundo a Wizoff

28. Num balio munido de refrigerante de refluxo
aquecem-se 50 gramas de gordura com 75 c. c. de eal-
cool absoluto, sébre banho-maria mantido em franca
ebuli¢io. Arrefece-se agitando o balio num' banho de
dgua a uma temperatura préxima de 0° e filtra-se a
parte fluida, para um tubo de ensaio com 18 a 20 mi-
limetros de didmetro, apés solidificagio da gordura.

Nas gorduras refinadas, uma coloragio vermelho-
-amarelada indica a presenga de substincias corantes
estranhas, que serdo confirmadas por fluorescéncia 2 luz
de Wood, imprépria da gordura em anilise.

Prova de substincias corantes derivadas da hulha
(Wizbff)

29. Dissolvem-se 5 gramas de gordura em 10 c. c.
de éter etilico, ou éter do petréleo, e divide-se a solugio
em duas partes equivalentes, introduzindo cada uma em
geu tubo de ensaio. Adicionam-se a uma das partes
5 ¢. ¢. de 4cido cloridrico a 25 por cento, & outra & c. c.
de dcido cloridrico a 38 por cento e agitam-se ambas
com vigor. .

Na presenga de corantes derivados da hulha, em quan-
tidade apreciivel, qualquer das camadas acidas, ou am-
bas, tomam uma coloragiio vermelha ou amarela. A cér
amarela ou castanho-amarelada s6 deve considerar-se
como denunciativa quando desaparecer apés adigdo de
algumas gotas de uma solugio de cloreto de zinco.

Alteragdes das gorduras

30. As alteragBes quimicas e bioquimicas das gordu-
Tas sio reveladas pelos produtos que originam; a hidré-
lise dos gliceridos pelos dcidos gordos livres, a oxidagdo
dos componentes écidos saturados, ou rango cetdnico,
pelas metil-cetonas e a oxidagdo das duplas ligagGes
livres dos componentes dcidos insaturados, ou rango por
auto-oxidag8o, pelos aldeidos.

Hidrolise dos gliceridos

31. Os 4cidos gordos libertos pela hidrélise dos gli-
ceridos sfo avaliados pela acidez da gordura.
Acidez
32. Entende-se por acidez de uma gordure a percen-
tagem de acidos gordos livres nela existentes, e expri-
me-se em péso de dcido oleico por 100 gramas de gor-
dura séca e filtrada. A acidez da gordura de palma
poderd ser expressa em scido palmitico e a das gorduras
de copra e palmiste em dcido ldurico. Sempre que nos
resultados de andlise se nfio faga mengio do 4cido em
que estd expressa a acidez, tratar-se-d, por convengdo,
da acidez expressa em &cido oleico. Em gorduras pos-
suindo dcidos gordos «volateis soliveis» determina-se a
acidez sem prévia isengdo da dgua e executam-se os
doseamentos necessérios (4gua e impurezas) para a re-
ferir & gordura séca e filtrada.
Poder-se-4 também (a) exprimir a acidez em centi-
metros cibicos de solugdo alcalina /N necessdrios para
neutralizar os 4cidos gordos livres de 100 gramas de gor-

(@) Em virtude de decisio da Convengio internacional para
& unificagiio da apresentagiio dos resultados de anélise das maté-
rias destinadas & alimenta¢iio do homem e dos animais.
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dura. O indice de acidez (veja-se T7) é também outra
forma de exprimir a quantidade de dcidos gordos livres
existentes numa gordura.

No caso rarissimo da presenga de 4cidos inorgénicos
revelados pela sua investigagio qualitativa (veja-se 19),
dever-se-a subtrair & acidez total aquela correspondente
aos referidos 4cidos (veja-se 20).

33, Método

Mistura dissolvente constituida em partes iguais por
éter sulfdrico e alcool etilico a 95°, e neutralizada em
presenca da fenolftaleina por uma solugio alcalina
N[10.

Solugdo alcalina N[10, aquosa ou alcodlica (a) de
hidréxido de potdssio ou hidréxido de sédio.

Determinagdo

Num baldo de Erlenmeyer com 100 c. c. de capacidade
dissolvem-se, consoante a acidez esperada, 5 a 10 gramas
da gordura isenta de dgua e filtrada (veja-se 6) em 50

c. ¢. da mistura dissolvente. Agita-se, adicionam-se al-

gumas gotas de solugio alcodlica a 2 por cento de fenol-
ftalefna e titula-se com solugfo alcalina N/10.

Para a determinacfio da acidez de gorduras bastante
coradas é recomendivel substituir os baldes de Er-
lenmeyer vulgares por balGes acidimétricos (fig. 4),
em que a viragem de cOr possa ser observada em face
de uma pequena espessura de liquido.

Sendo:

p o péso de quantidade de gordura empregado na
determinagiio € v o volume de solugdo alcalina
N[10 gasto na titulagfo, a acidez é:

©3<0,0282><100
4 |
v>< 0,0256 >< 100

r
v ><0,0200 >< 100

»

Acidez expressa em centfmetros ciibicos de solucio al-
v><10

?

Acidez expressa em acido oleico =

Acidez expressa em acido palmitico =

Acidez expressa em 4cido ldurico =

" calina N por 100 gramas de gordura =

Fig. 4

Rango cetdnico

34. O rango ceténico é facilmente identificado pelo
exame organoléptico das gorduras, particularmente de
cheiro e sabor suaves, dos quais possam sobressair ao
olfacto e paladar as qualidades pungentes e penetrantes
das metil-cetonas. A investigagdo quimica destas torna-
-se contudo necessiria como meio de reconhecer o rango
ceténico em gorduras possuindo rango por auto-oxida-
¢do, e confirmd-lo em gorduras de fragrincia pronun-
ciada ou de acidez elevada, assim como em quaisquer
outros casos de exame organoléptico duvidoso.

A prova quimica do rango ceténico deve ser apenas
admitida como confirmag¢do ou esclarecimento do exame
organoléptico, nio se devendo considerar concludente
em face de gorduras com cheiro e sabor normais.

(a) Deve verificar-se o titulo na ocasiio de ser empregada.

57l

* Prova do ran¢o ceténico

35. Método de Taufel e Thaler
Ensaio testemunha. — Num baldo de 200 c. e. de

capacidade, ligado a um refrigerante curto, de Liebig,
por intermédio de uniSes de vidro esmerilado, intro-
duzem-se 120 ¢. c. de sgua destilada, 10 c. ¢c. de.uma
solugio de cloreto férrico a 50 por cento e alguns fra-
gmentos de pedra-pomes. Destilam-se 25 a 30 c. c. para
uma proveta de 50 c. c. de capacidade, munida de rélha
esmerilada, e adicionam-se ao destilado 0,4 c. c. de al-
deido salicilico, agitando fortemente. Aguarda-se que o
aldeido deposite, decanta-se a dgua até cérca dedc.c.,
agite-se novamente e adicionam-se, gota a gota, 2 c. c.

-de 4cido sulfirico concentrado, tomando as necessirias

precaugdes para que as paredes da proveta ndo sejam
por &le atingidas.

Agita-se vigorosamente e aguarda-se a separagfio das
duas camadas. A camada aquosa inferior apresenta uma
turvagio leitosa e deve possuir, quando muito, uma co-
loragdio ligeiramente rosada. A camada superior, cons-
tituida pelo aldeido, toma uma coloragdo amarelo-palido
ou, por vezes, também, ligeiramente rosada.

Ensaio principal. — No baldo de 200 c. c. de capa-
cidade em que se encontra o remanescente de dgua des-
tilada introduzem-se por intermédio de um funil 10
gramas de gordura (cuidadosamente fundida no caso de
ser s6lida) e destilam-se novamente 25 a 30 c. c. para
outra porveta de 50 c. c. de capacidade, munida de 16-
lha esmerilada.

Procede-se seguidamente como no ensaio testemunha
e observa-se finalmente a cor da camada superior de al-
deido, que, na presenga de cetonas, é francamente ro-
sada ou vermelho-escuro.

Se em presenga do ensaio testemunha surgirem divi-
das, mergulham-se as provetas, durante quinze minutos,
num banho-maria em ebuligfio, a fim de se provocar o
avivamento das cores.

Toda a aparelbagem deve ser constituida por vidro,
ndio devendo aplicar-se seja o que for de borracha ou
cortica.

Rango por auto-oxidagdo

36. O rango por auto-oxidagfo, ou, mais propria-
mente, por oxidag¢io das duplas ligagdes livres dos com-
ponentes 4cidos insaturados, é facilmente identificado
pelo exame organoléptico, constituindo o cheiro e sabor
caracteristicos dos seus produtos as provas mais simples
e evidentes desta alteragio. Contudo, em determinados
casos, como em gorduras de cheiro e sabor naturais
pronunciados, 'torna-se muitas vezes dificil a sua carac-
terizagio apenas por intermédio do olfacto e paladar, e
do mesmo modo diferengar, em quaisquer gorduras, o
rango ceténico do rango por auto-oxidagdo.

As provas quimicas do rango por auto-oxidagio tém
por conseguinte aplicagio para confirmar os resultados
do exame organoléptico ou esclarecer em caso de ddvi-
das suscitadas ao olfacto ou paladar, nfo devendo ser
consideradas concludentes em face de gorduras com
cheiro e sabor normaisr

Prova do rango por auto-oxidacio (a)

37. Prova dos aldeidos (método de von Fellenberg) (b)

Reagente (4cido sulfo-fucsinico). — Em 800 c. c. de
dgua dissolvem-se, a quente, 5 gramas de fucsina,

(a) O método do bissulfito devido a Lea (Ind. Eng. Chem.
anal., ed. 1932, 1v, 209) e o indice de aldefdos devido s
Schibsted (Ind. Eng. Chem. anal., ed. 1934, vi, 241) constituem,
tedricamente, as melhores provas quantitativas do rango por auto-
-oxidagéo, carecendo, contudo, ainda de confirmagio prétics.

(b) Modificagio do antigo método de Schiff.
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deixa-se arrefecer, adicionam-se 544 de metabissulfito
de potdssio (K,S,0;) dissolvido em 20 c. c. de 4gua e
depois 100 c. c. de 4cido cloridrico NV. Perfaz-se o vo-
lume de wum litro, agita-se, deixa-se em repouso du-
rante duas horas, completa~se o descoramento por agita-
g¢8o com carvio animal e filtra-se.

Este reagente pode manter-se pelo menos uma se-
mana, ao abrigo da luz, nfo se devendo empregar logo
que tem inicio o aparecimento de coloragfo.

Método. — Dissolvese 1 c. ¢. de gordura em 1 c. c.
de cloroférmio e procede-se de forma que a tempera-
tura da solugdo seja cérea de 20°. Agita-se, durante dois
minutos, com 2 c. ¢. do reagente e deixa-se em repouso,
ao ebrigo da luz, durante dez minutos.

Uma coloragio em qualquer das camadas, ou em am-
bas, indica rango por auto-oxidagdo.

Prova do aldefdo epihidrinico (reacgio de Krelss)

Método de Kreiss. — Este método aplica-se apenas a
gorduras vegetais refinadas pelo processo dos alcalis (a)
e a gorduras animais.

Reagente. — Solugao a 0,1 por cento de floroglucina
em éter sulfirico isento de peréxido dietilénico. O éter
sulfirico isenta-se do peréxido por destilagio sébre hi-
dréxido de sédio.

Método. — Agitam-se endrgicamente, durante um mi-
nuto, 2 c. ¢. de gordura (fundida quando se tratar de
gordura sélida) (b) com 2 c¢. c. de 4cido cloridrico
d=1,19. Adicionam-se imediatamente 2 ¢. c. de rea-
gente, procede-se a mova agitagio por igual periodo de
tempo e deixam-se separar, pelo repouso, as duas cama-
das, 4cida e etérea. Uma cér rosa, vermelha, ou mesmo
violeta, da camada 4cida inferior indica rango por
auto-oxidagdo.

O 4cido cloridrico empregado deve encontrar-se isento
de nitritos e cloreto de nitrosilo, devendo verificar-se,
sempre que se enceta uma nova embalagem, se nio tem
lugar o aparecimento de uma falsa coloragdo, aplicando
o método a uma gordura sem rango.

As coloragBes obtidas em gorduras que possam encon-
trarse coradas artificialmente devem comparar-se as
obtidas, nas mesmas gorduras, pela aplicagio do método
sem adigdo de floroglucina, ou seja, substituindo apenas
o reagente por éter sulfirico.

Substancias conservantes

38. Nas gorduras elimentares consideram-se como
conservantes as substincias estranhas, adicionadas com
a finalidade de impedir ou dificultar o desenvolyimento
de alterag@es.

As substancias conservantes vulgarmente adicionadas
as gorduras alimentares podem ser de natureza mineral
e de natureza orginica, encontrando-se entre as 1ltimas
ndo 86 substincias alifiticas como também substincias
aroméaticas.

As investigagdes das substincias conservantes devem
incidir sdbre as gorduras nfo filtradas.

(¢) Os falsos resultados positivos obtidos em gorduras vege-
tais ndo refinadas podem distinguir-se dos resultados verdadeiros
por processos espectro-fotométricos (Porvick, W. C./J. Acric.
Pes., 1923, xxvi, 323).

(b) Gorduras com ponto de fusio bastante elevado empregam-
-se dissolvidas em éter sulfirico ou benzol.

Substdncias minerais conservantes
Sal das cozinhas
Pesquisa

39. Agitam-se 2 a 3 gramas de gordura com 10 c. c.
de 4gua destilada, em ebuligdo, procedendo-se depois
& investigagio do anidio cloro (a).

Determinagéo

40. A percentagem de cloreto de sédio contido numa
gordura calcula-se a partir da determinagio quantita-
tiva do anifio cloro por qualquer dos seguintes processos:

a) A cinza obtida pelo método descrito (veja-se 16),
a partir de 10 a 50 gramas de gordura nfo filtrada,
consoante a percentagem de cloretos, trata-se com cérea
de 25 c. c. de dgua destilada, em ebuligio, e deter-
mina-se o anido cloro pelo método de Mohr.

b) Dissolvem-se 50 gramas de gordura, nio filtrada,
em 100 c. c. de éter etilico, agitam-se longa e vigoro-
samente com 25 c. c¢. de dgua destilada, num funil de
separagdo, deixam-se decantar as duas camadas liquidas
e recolhe-se 2 dgua. ,

Exe¢utam-se novas lavagens com dgua destilada, até
isengdo de cloretos, e nas dguas de lavagem concentra-
das até 25 c. c., ou numa parte aliquote, titula-se o
anido cloro pelo método de Mohr.

Trtulagdo do anido cloro pelo método de Mohr:

Reagentes. — Solugdo de nitrato de prata N|[10. —
Pesam-se 47,2470 de nitrato de prata e dissolvem-se
em 250 c. c. de dgua destilada.

Solugdo saturada de cromato amarelo de potdssio. —
Dissolvem-se 50 gramas de cromato amarelo de potdssio
em 100 c. ¢c. de dgua em ebuligio e deixa-se arrefecer.

Método. — A um volume de solugio aquosa dos clo-
retos, inferior ou igual a 25 c. c., adicionam-se 2 gotas
da solugdio de cromato de potdssio e, agitando, titula-se
o anifio cloro com a solugdo de nitrato de prata N /10
até que se obtenha uma coloragdo vermelha persistente
(cor de carne de salmdo). Em 25 c. c. de 4gua desti-
lada deve efectuar-se um ensaio testemunha.

lc.c.de AgNO,, N/[10, corresponde a 0,008546 de

cloro ou ¥

1ec.c de 49 NO,, N/10, corresponde a 0,005846 de
NaCl.
Acido boérico

Pesquisa

41. Prova pelo papel amarelo de circuma. — Num
balio de Erlenmeyer agitam-se endrgicamente durante
meio minuto 50 gramas de gordura fundida com 30 c. c.
de dgua destilada, & temperatura de 50°, apés adigdo
de 0,2 c. c. de 4cido cloridrico a 25 por cento. O baldo
aquece-se sobre banho-maria até 4 separagio das duas
camadas (aquosa e de gordura), filtra-se a camada
aquosa e alcaliniza-se fracamente o meio com solugfo
N[10 de hidréxido de sédio, empregando a fenolfta-
leina como indicador.

Tomam-se 5 c. c. do filtrado e filtram-se depois de
serem acidulados com 0,5 ¢. c. de 4cido cloridrico a
25 por cento. Umedece-se, até meio, uma tira de papel
de circuma no liquido filtrado e seca-se em seguida en-
tre 60° a 70° sobre um vidro de relégio.

Se nfio se nota qualquer modificagio da cér primitiva
do papel, a gordura nfo contém 4cido bérico, mas se
pelo contririo, é visivel uma modificagio da cér para
vermelho ou alaranjado, toca-se na tira de papel com

(a) Pesquisa-se pelo nitrato de prata em meio nitrico.
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uma vareta préviamente mergulhada numa solugdo a
2 por cento de carbonato de sédio anidro. Uma nédoa
vermelho acastanhada ou vermelho violeta, tal como se
forma sébre uma tira de papel amarelo de circuma tes-
temunha (nfio mergulhada no filtrado), indica ainda a
auséncia de dcido bérico. Uma nédoa azul prova, pelo
contrdrio, a presenga de dcido bérico.

No caso de coloragBes azul-violetas, ou de qualquer
outra forma duvidosas, decidird o ensaio pirognéstico.

42. Ensaio pirognéstico. — Numa cépsula de porce-

N

lana ou quartzo evaporam-se, & secura, 5 c. ¢. do fil--

trado alcalino obtido para a prova anterior. Carboniza-
-se 0 residuo & chama fraca, incinera-se levigando, tendo
o cuidado de n@o ultrapassar 120° quando se levam 2
secura os liquidés de levigagdo.

Adiciona-se 3 cinza uma mistura de 5 c. c. de aleool
metilico e 0,6 c. c. de 4cido sulfdrico concentrado, tri-
tura-se e transfere-se para um baldo de Erlenmeyer de
100 c. c. de capacidade, lavando com 5 c. c. de aleool
metilico. Rolha-se o balfio, agita-se repetidas vezes pelo
espago de meia hora e destila-se por completo o alcool
metilico para outro baldo com 6 centimetros de altura
e 40 c. c. de capacidade. Adapta-se, em seguida, a éste
baldo uma rolha atravessada por dois tubos de vidro,
um dos quais desce até ao fundo e o outro apenas até ao
mivel do gargalo. Este wltimo tubo possue na extremi-
dade superior, fora do baldo, uma pequena chapa de
platina perfurada.

Faz-se passar através do liquido uma corrente de hi-
drogénio lavado e séco, que, apds expulsio completa do
ar, se inflama & saida do baldo, junto & chapa de pla-
tina. A corrente deve ser regulada de forma que a
chama possua 2 a 3 centimetros de comprimento.

Na presenga do 4cido bérico a chama toma a colora-
¢do verde.

O ensaio pode realizar-se mais simplesmente adiciv-
nando as cinzas e misturando uma gota de 4cido sul-
firico concentrado e um pouco de alcool etilico. No
caso de’existir dcido bérico e se o dcido sulfiirico o liber-
tar, a chama do alcool toma uma coloracio verde.

Acido fluoridrico e icido ffluossilicico
Pesqulisa

43, Misturam-se 30 ¢. c. de gordura fundida com
30 c. c. de 4gua num baldo de 500 c. c. de capacidade,
munido de refrigerante de refluxo e de um tubo de con-
dugdo de vapor. Introduz-se uma corrente de vapor du-
rante meia hora, filtra-se apés arrefecimento e adicio-
na-se leite de cal ao filtrado até forte reacgfio alcalina.

" Deixa-se sedimentar, filtra-se, leva-se & secura e tri-
tura-se o residuo num cadinho de platina ou de chumbo
com 3 gotas de dgua destilada. Adiciona-se 1 c. c. de
dcido sulfiirico e adapta-se imediatamente ao cadinho
um pequeno vidro de relégio ou baldo inutilizado co-
berto externamente por uma camada de cera, apresen-
tando nalguns pontos solugdes de continuidade. Aque-
ce-se brandamente, sdbre placa de amianto, durante uma
hora e de forma que nfo funda a camada de cera. Depois
de arrefecer deixa-se em repouso durante um periodo de
tempo bastante longo.

. A presenga de dcido fluoridrico ou dcido fluossilicico
fica provada, depois de retirada a camada de cera,

quando se verifique encontrar-se o vidro atacado nos
pontos onde existiam as solugGes de continuidade.

* Anidrido sulfuroso e sulfitos

Pesquisa

44. Introduzem-se 30 gramas de gordura num baldo
de Erlenmeyer com 100 c. c. de capacidade e agitam-se

4

com 5 c. c. de scido fosférico a 85 por cento. Coloca-se
uma roélha, a que se fixa uma tira de papel de amido
iodetado (@), de forma que a sua extremidade inferior,
umedecida em 4gua destilada, fique a cérca de 1 cen-
timetro da superficie da massa gordurosa. Se decorridos
dez minutos a tira de papel ndo se cora de azul, coloca-se
o baldo sdbre banho-maria, levantando um pouco a rd-
lha e agita-se. Se ndo aparece a cdr azul transitéria ou
permanente apés dez minutos, rolha-se o baldo herms-
ticamente e deixa-se arrefecer, agitando repetidas vezes.
Se passada meia hora nfo se apresenta a cor azul, con-
sidera-se a gordura isenta de anidrido sulfuroso.

Em qualquer dos casos o aparecimento da cér azul
revela a presenga de anidrido sulfuroso.

A existéncia de anidrido sulfuroso pode comprovar-se,
quando haja dividas, pelo seguinte processo: )

Num balio de destilagio com 500 c. c. de capaci-
dade agitam-se 50 gramas de gordura fundida com
50 c. ¢. de dgua. Fecha-se o baldo com uma rdlha atra-
vessada por trés tubos de vidro, dois dos quais descem
até ao fundo e outro até ao nivel do gargalo ligando-se
externamente a uma pequena tina por intermédio de um
refrigerante. Introduz-se uma corrente de anidrido car-
bénico, isenta de compostos de enxdfre, através de um
dos tubos que desce até ao fundo e, apés expulsio com-
pleta do ar, langam-se na tina 50 c. c. de uma solugio
de iodo e iodeto de potassio (5 gramas de iodo ressubli-
mado e 7¢,5 de iodeto de potassio em 1:000 c. c. de 4gua
destilada). Em seguida levanta-se a rolha, sem inter-
romper a corrente de anidrido carbénico, e adicionam-se
10 c. c. de 4cido fosférico a 25 por cento. Coloca-se no-
vamente a rdlha e introduz-se, pelo outro tubo, uma cor-
rente de vapor de dgua sem que se interrompa a de ani-
drido carbénico. Quando o volume de liquido na tina
atinge 50 c. c. transfere-se para um copo, 1a.vando’cgm
dgua destilada, e adicionam-se algumas gotas de 4cido
cloridrico. Leva-se & ebuli¢gio e procede-se a pesquisa
de sulfatos por intermédio de uma solugio de cloreto de
bario a 10 por cento. .

A formacio de um precipitado branco de sulfato de
bario comprova a existéncia de anidrido sulfuroso ou

sulfitos.
Hipossulfitos

Pesquisa :

45, Agitam-se'50 gramas de gordura com 50 <. c. de
dgua destilada mum baldo de 500 c. c. de capacidade
munido de refrigerante de refluxo. Faz-se passar uma
corrente de vapor de 4gua durante meia hora, filtra-se
apés arrefecimento e adiciona-se Acido cloridrico ao
filtrado. .

Caso tenha lugar a formagdio de um precipitado di-
ficilmente solivel no éter etilico, filtra-se novamentd e
lava-se com dgua destilada. )

Dissolve-se o precipitado em 25 ¢. c. de hidréxido de
sédio a b.por cento e leva-sa & ebuligio com 50 c. c. de
4gua de bromo, saturada. Acidula-se em seguida com
dcido cloridrico e filtra-se. : .

Se a gordura contiver hipossulfitos dé-se a precipi-
tagio do sulfato de bério no filtrado pela adigdo, a
quente, de solugio de cloreto de bario a 10 por cento.

Substdncias organicas cons;,rvantes
Substincias alifaticas
Aldeido f6rmico e substincias que o originam
Pesquisa
46. Aquecem-se com precaugdio, num baldo, 50 gra-
mas de gordura com 2 a 3 gramas de 4cido tartarico e

(a) Solugdo de 08,1 de iodeto de potdssio em 100 c. c. de
cozimento de amido & 1 por cento.
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60 c. c. de dgua destilada. Encontrando-se a gordura
fundida, submete-se a mistura a uma destilagéio em cor-
rente de vapor de 4gua e recolhem-se 50 ¢. c. do des-
tilado. Apés agitagio e filtragfo introduzem-se 5 ec. c.
do destilado num tubo de ensaio amplo e levam-se &
ebuli¢iio, durante um minuto, com 2 c. c¢. de leite fresco
e 7 c. ¢. de uma solugio de dcido cloridrico a 25 por
cento, contendo por 100 c. ¢. 0,2 c. ¢. de uma solugéo
de cloreto férrico a 10 por cento.

Se nfo se verifica uma coloragdo violeta, adiciona-ge
amdnia, em excesso, ao restante destilado e evapora-se
4 secura, juntando aménia repetidas vezes de forma a
manter o liquido alcalino (a).

Dissolve-se o residuo em 0,2 ¢. ¢. de dgua destilada
e mistura-se sobre uma limina uma gota desta solugio
com uma gota de solugdo saturada de cloreto mercirico.

Se nesta ocasifio ou passado algum tempo tem lugar
a formagio de um precipitado regular e cristalino (ao
microscopio, estrélas de trés ou mais raios e depois
octaedros), estd provada a presenga de aldeido férmico.

Acido férmico e formiatos

Pesquisa

47. Aquecem-se com precaugio, num baldo, 50 gra-
mas de gordura com 2 a 3 gramas de 4cido tartdrico
e 50 c. c. de 4gua destilada. Encontrando-se a gordura
fundida, submete-se a mistura a uma destilagio em
corrente de vapor de dgua, recolhendo-se 50 c. ¢. do des-
tilado, que se levam & secura, sdbre banho-maria, de-
pois de adicionados com 10 ¢. c. de solugio N de hidrés-
xido de s6dio. Dissolve-se o residuo em 10 ¢. ¢. de 4gua
destilada e 5 e¢. ¢. de dcido cloridrico a 20 por cento,
transferindo-se para um balio coberto por vidro de re-
légio. Adicionam-se 0%,5 de magnésio (em limalha),
aquecendo préviamente a 130°, durante uma hora, no
caso da pesquisa do aldeido f6rmico ter dado resultado
positivo. Deixa-se em repouso durante duas horas, de-
cantam-se b c. c. da solugiio para um tubo de ensaio
amplo e prossegue-se como se descreve para a pesquisa
do aldeido férmico, levando & ebuligfio com leite e solu-
¢fio de dcido cloridrico a 25 por cento, contendo por
100 c. ¢. 0,2 de uma solugiio de cloreto férrico a 10
por cento.

Se o liquido ou, pelo menos, a albumina coagulada
pela ebuligdo apresenta uma cdr mitidamente violeta,
fice provada a existéncia de dcido férmico.

Substincias aromaticas
Kcido salioflico e seus compostos

; Pesquisa '

48. Num tubo de ensaio misturam-se 4 ¢. ¢. de al-
cool a 20 por cento com 2 a 3 gotas de uma solugo re-
cente de cloreto férrico a 0,05 por cento. Adicionam-se
% c. c. de gordura fundida e agita-se vigorosamente.
Na presenca de 4cido salicilico a cemada aquosa infe-
rior apresenta uma coloragdo roxa ou violeta.

Acido cinfmico

Extracgao

49. Num funil de separagio agitam-se.25 gramas de
gordura (fundida) com um volume equivalente de dgua
destilada, aquecida a uma temperatura préxima da de
ebulicio, e 0,5 c. c. de dcido sulfdrico diluido (1+4).
Filtra-se a camada aquosa por um filtro préviamente

(a) Na presenca de grandes quantidades de aldeido férmico
verifica-se imedistamente no residuo a existéncia de hexameti-
lena tetra-azoto.

umedecido, agita-se o filirado vigorosamente noutro
funil de separagio, com um volume duplo de éter eti-
lico, e esgota-se a &gua, apdés a separagdo das duas
camadas. Toma-se 5 camada etérea, destila-se o éter e
trata-se o residuo com 2 a 3 c.c. de dgua destilada,
aquecida a uma temperatura préxima da de ebuligdo.
Filtra-se novamente, para eliminar vestigios de gor-
dura, agita-se o filtrado, como anteriormente, com um
volume duplo de éter etilico, toma-se a camada etérea

e evapora-se o éter.
. Pesquisa

50. Num tubo de ensaio dissolve-se o residuo de eva-
poragiio do éter com uma gota da solugdo N de hidré-
xido de sédio e 2 a 3 gotas de 4gua destilada. Adiciona-
-se 1 gota de solugdo de permanganato de potdssio a 5
por cento e acidifica-se com 1 gota de dcido sulfirico
diluido (1+4).

No caso de a gordura conter dcido cinédmico, desen-
volve-se 0 cheiro peculiar do aldeido benzdico, que se
acentua pelo aquecimento a banho-maria.

Acido benzéico
Extracgio

51. Procede-se como para o 4cido cindmico (veja-se
49), excepto quando se tenha verificado a presenga
déste, de acido salicilico ou de ambos; entdo, para que
se ppossa proceder & pesquisa de 4cido benzéico, dever-
-se-4 separar qualquer déstes dcidos, ou ambos, apés
a extrac¢do, como a seguir se descreve.

Trata-se o residuo de evaporagio do éter com 1 c. ¢.
de dgua destilada, aquece-se a banho-maria e deixa-se
cristalizar a maior parte do écido cindmico & tempe-
ratura do ambiente. Filtra-se por filtro de 3 centimetros
de didmetro, sem proceder a qualquer lavaiem, adi-
ciona-se ao filtrado 1 gota de solugdo NV de hidréxido
de s6dio e 1 gota de soluglio a 5 por cento de perman-
ganato de potdssio. Leva-se & ebuligio e descora-se,
apés arrefecimento, com algumas gotas de solugio de
bissulfito de potdssio e 1 gota de acido sulfirico diluido
(1+4). Agita-se tudo, num pequeno funil de separagdo,
com um pequeno volume de éter etilico, esgota-se a ca-
mada aquosa, retira-se a camada etérea e evapora-se o
éter.

Quando esteja presente o dcido salicilico, torna-se
necessirio aumentar com algumas gotas a quantidade
de solugfio NV de hidréxido de sédio a adicionar e, igual-
mente, a de solugio de permanganato, de forma que a
solugdo alcalina aquecida a banho-maria conserve a sua
cbr vermelha durante alguns minutos.

Pesquisa

52. Num tubo de ensaio adicionam-se ao residuo de
evaporagdo do éter 0%,1 de nitrato de potdssio e 1 c. c.
de 4cido sulfirico concentrado. Aquece-se durante vinte
minutos sébre banho-maria em franca ebuli¢io, deixa-
-se arrefecer e dilue-se com 2 c. c. de dgua destilada.
Deixa-se novamente arrefecer, adicionam-se 5 e. c. de
éter etilico e agita-se endrgicamente num pequeno funil
de separagdo. Esgota-se a camada 4cida e lava-se a
camada etérea, por agitagio, com 0,56 c.c. de dgua
destilada. Retira-se a camada etérea, evapora-se o éter
num tubo de ensaio, adicionam-se ao residuo 0,25 c. c.
de aménia concentrada e deixa-se arrefecer. Adiciona-se
um pequeno cristal (cérca de 0%,05) de cloridrato de
hidroxilamina, aquece-se, agitando, sébre banho-maria
em ebuli¢ggo durante cinco segundos rigorosamente veri-
ficados, deixa-se arrefecer e dilue-se com 0,75 c.ec. de
dgua destilada.

Caso se verifique uma coloragio vermelha, fica de-
monstrada a presenga de dcido benzéico, podendo exe-
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cutar-se, para melhor seguranga da apreciago, um
ensaio sem gordura.

FERY
.

Combina¢des aromaiticas cloradas

Aocldo microbinico (o-e p-clorobenzéico), p-clorothetacresol (6-clo-
ro-8-oximetilbenzina), eloroxilenol (2-oloro-8-o0xi-1,3-dimetilben-
zina), clorotimol (6 cloro-3 oxi-1-metil-%-isopropilbenzina), etc.

Extracgcdo

' 53, Procede-se como para o dcido cindmico (veja-se
49).

Pesquisa

54. Numa capsula de platina adiciona-se ao residuo
de evaporagio do éter 1 gota de uma solugdo saturada
de hidréxido de potédssio isento de cloro e um pequeno
cristal de nitrato de sédio igualmente isento de cloro.
Seca-se com cuidado, calcina-se ao rubro sombrio, trata-
-se apés arrefecimento com algumas gotas de dgua des-
tilada, acidifica-se com é4cido nitrico e procede-se & in-
vestigagdo do anido cloro.

~ Keldo p-oxibenzéico e seus ésteres (a)
( . ' ' Extrac¢do

i 55. Procede-se como para o 4cido cindmico (veja-se
9). '

Pesquisa

I3
LS

* 56. Reagente de Denigés. — Dissolvem-se 5 gramas
de 6xido mercirico em 20 c. c. de 4cido sulfdrico con-
centrado e 100 c. c. de dgua destilada.

Método. — Trata-se o residuo de evaporagio do éter
tom 1 c.c. de reagente de Deniges, aquece-se sobre
banho-maria em franca ebuligio durante dois minutos
rigorosamente verificados, deixa-se arrefecer e adiciona-
‘se 1 gota de solugéio a 2 por cento de nitrito de sédio,
recentemente preparada. .

A presenga do écido p-oxibenzéico, ou dos seus éste-
res, na gordura é denunciada, imediatamente, por uma
coloragdo violeta-avermelhada, quando de percentagens
relativamente elevadas destas substincias conservantes,
ou apés alguns segundos, atingindo o seu méximo
passados trés a cinco minutos, quando de percentagens
menores. Em qualquer dos casos, a coloragio violeta-
-avermelhada deve persistir durante horas. O 4cido

salicilico d4 igualmente uma coloragio violeta-averme-

lhada menos estivel.

A vanilina (b) e o éleo de sinalbina (¢) podem,
igualmente, dar ume reacgdo idéntica & do dcido p-oxi-
benzéico, ndo sendo contudo de esperar a sua presenga
em gorduras.
~ Porém, caso assim ndo suceda, poder-se-4 separar a
vanilina, apés extracgdo, tratando o residuo de evapo-
ragio do éter com 1 c. c. de solugdo saturada e recente
de bissulfito. Deixa-se repousar durante dez minutos,
agita-se com 5 c. c. de éter etilico, separa-se a camada
etérea, evapora-se o éter e procede-se & pesquisa do
4cido p-oxibenzéico.

"0 6leo de sinalbina separa-se, apds a extracgdo, agi-
tando o residuo de evaporac¢io do éter com um pequeno
volume de sgua quente. Deixa-se arrefecer, filtra-se
por filtro umedecido, agita-se o filtrado (geralmente
turvo) com um volume duplo de éter etilico, separa-se
a camada etérea, adiciona-se um pequeno volume de

(a) O éster metilico encontra-se no comérecio com os nomes de
Nipagin M., Solbrol M. Agipan; o éster etilico com os nomes
de Nipagin A., Solbrol A. e o dster propilico com os nomes de
Nipasol, Solbrol P.
< (b) Existente na baunilha.

(¢) Existente na mostarda brancs.

reagente de Denigés, separa-se a camada etérea e eva-
pora-se o éter. Trata-se o residuo novamente pelo éter,
agita-se com dgua destilada, separa-se a camada etérea,
evapora-se o éter e procede-se & pesquisa do 4cido p-oxi-
benzdico.

Caracteristicas fisicas

57. As caracteristicas fisicas determinam-se na subs-
tancia filtrada e isenta de dgua (veja-se 6).

Densidade

58. Entende-se por densidade de uma gordura & tem-
peratura ¢ a sua densidade absoluta, ou seja a massa
da unidade de volume expressa em gramas por centi-
metro cibico e representada simbdlicamente por Dt (a).

A densidade absoluta difere em cérca de 0,000027

da” densidade em relagiio & dgua & temperatura de
4° ( df), que basta, por conseguinte, determinar. A tem-
peratura ¢ escolhida é a de 20° C.

Determinagio pelo densimetro

59. Para anslise suméria de gorduras liquidas ou
outros fins técnicos em que seja admissivel um &rro
na determinagio da densidade de +0,001, como para o
caleulo de taras e capacidades, pode esta ser efectuada
por intermédio de densimetros aferidos em relagdo &
densidade a 20°/4°. As escalas dos densimetros devem
encontrar-se divididas, pelo menos, em milésimos, ndo
sendo admitidas outras escalas.

A leitura efectua-se a uma temperatura ¢ o mais pré-
ximo possivel de 20°, e 86 passados quinze minutos de
o densimetro se encontrar mergulhado na substincia
mantida a essa temperatura. Devem seguir-se as indi-
cagdes fornecidas pelos fabricantes dos densimetros e
utilizar-se, apenas, os que tenham sido contrastados com
valores determinados pelo picnémetro. As provetas em
3113 se realizam as determinag@es nZo devem possuir

idAmetro interno inferior a 40 milimetros.

As correcgdes para referir os resultados & temperatura
de 20° efectuam-se pelas férmulas seguintes:

D,y.= Dt + (t,—20) x 0,00068
se f6r ¢, Superior a 20°, ou
D,,.=Dt, — (20 — t,) x 0,00068

se for ¢, inferior a 20°.

Determinagio pelo picnémetro

60. As determinacBes da densidade das gorduras por

‘picnémetro admitem, apenas, erros de +0,0005. Os pi-

cnémetros mais adequados sfio os de Sprengel, mas po-
dem empregar-se os de Ostwald, ou mesmo os de Rei-
schauer (fig. 8).

e Hi 111 |- s cswrrreemy rorryowtn o

111 i i L i e

Fig. 5

(a) Definigdo internacional.
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a) Gorduras liguidas

61. Para determinagio da densidade de gorduras li-
quidas pelo picnémetro procede-se do seguinte modo:

‘Pesa-se o picnémetro depois de perfeitamente limpo
e séco, enche-se com dgua destilada recentemente fer-
vida, de modo que n3o fique qualquer bélha de ar inter-
posta, e mergulha-se num banho de dgua & temperatura
de 20°+0,2 (a), verificada por termémetro d1\.71‘d1’do em
quintos ou décimos do grau. Mantém-se o picnémetro
no banho durante meia hora, acerta-se a dgua destilada
néle contida pela marca do tubo capilar, rolha-se o
picnémetro, limpa-se externamente com um pano ou
papel de filtro que n&o desfibre e pesa-se apés encontrar-
-se 4 temperatura do ambiente. )

Despeja-se o picndmetro, lava-se com alcool, depois
com éter e seca-se insuflando ar sdco; enche-se com a

ordura, de modo que ndio fique qualquer bélha de -ar
intercalada, e mergulha-se novamente, durante meia
hora, num banho de d4gua mantida & temperatura de
20°+0,2 (a). Deixa-se 0o picnémetro no banho durante
meia hora, acerta-se a gordura pela marca do tubo
capilar, rolha-se, limpa-se e pesa-se como anterior-
mente.

A densidade da gordura calcula-se pela férmula:

D,, =D+0,0012 (1 — D)
sendo:

D= ( °= “) 0,99823
b

—a
em que:

a=péso do picnémetro;
b=péso do picnémetro com dgua a 20°;
¢=péso .do picnémetro com gordura a 20°.

b) Gorduras sélidas

62, Para a determinagio da densidade de forduras
s6lidas procede-se, como no caso das gorduras liquidas,
as determinagBes do péso do picnémetro e do péso do
picnémetro com 4gua destilada a 20°. Introduz-se cui-
dadosamente a gordura fundida até.cérea de um térgo
do volume do picnémetro, de modo que nio fique qual-
- quer bolha de ar intercalada, deixva-se solidificar, rolha-
-se e pesa-ge. :

Preenche-se o picnémetro com dgua destilada recen-
temente fervida, que se adiciona sébre a gordura soli-
dificada, mergulha-se no banho de dgua a 20°+0,2 (a)
durante meia hora, acerta-se o volume da agua destilada
pela marca do tubo capilar, rolha-se, limpa-se e pesa-se.

A densidade da gordura calcula-se pela férmula:

D,,=D+0,0012 (1 — D)

sendo

' D= (#_> 0,09823
(b-—a)-— (tl—c)

em que:

a=péso do picnémetro;

b=péso do picnémetro com dgua a 20°;

¢=péso do picnémetro com gordura;

d=péso do picnémetro com gordura e dgua a 20°,

Ponto de fusdo
63. Entende-se por ponto de fusio a temperatura a

que uma substincia, sob determinada pressio, passa do
estado sélido ao liquido.

(#) Isto é, admite-se uma oscilagio de 0,2 do grai.-

Na anilise das gorduras alimentares o ponto de fuséo
pode determinar-se:

a) Na gordura;

b) Nos écidos gordos totais insoldveis na idgua, nfo
permitindo, quer a mistura dos gliceridos, no primeiro
caso, quer a mistura dos 4cidos gordos, no segundo caso,
a existéncia de um ponto de fusdo nitido. H4 por con-
seguinte a considerar um intervalo entre a temperatura
a que a substincia comega a tornar-se fluida ¢ a tempe-
ratura a que fica completamente fundida (transparente).
Os métodos de determinagdo s3o, portanto, convencio-
nais.

O ponto de fusdo de gorduras ou dos 4cidos gordoa
depende do estado de solidificagso, havendo que consi-
derar o correspondente ao ponto de fusio mais elevado.
Este facto implica uma preparagsio prévia da substancia
(refrigeracdio). :

Para determinar o ponto de fusio dos scidos gordos
totais insoliveis na agua procede-se, préviamente, i
separagdo déstes.

Separa¢io dos dcidos gordos totais insoluveis na dgua

64. Num balio munido de refrigerante de refluxo
saponificam-se 50 gramas de gordura com 150 c. c. de
solugdio alcodlica, aproximadamente 2V, de hidréxido
de potdssio sbbre banho-maria em franca ebuligdo.
Transfere-se o liquido para uma cdpsula de 2:000-¢. o, de
capacidade, lavando com 1:000 ¢. c. de 4gua destilada e
quente, adicionam-se alguns fragmentos ge pedra-pomes
e mantém-se & temperatura da ebuli¢io até completa
expulsdio do alcool. Transfere-se o contevdo quantitati-
vamente para um balgo de 2:000 c. c., perfaz-se aproxi-
madamente o volume primitivo com 4dgua destilada,
libertam-se os 4cidos gordos com 4cido cloridrico diluido,
abé reacgdo dcida (em presenga da fenolftaleina), o
aquece-se 3 ebuligio até os 4dcidos gordos formarem
uma camada sobrenadante, liquida e transparente.

Sifona-se a camada aquosa e lavam-se os 4cidos gordos
com dgua em ebuligio, tantas vezes quantas as neces-
sdrias para que as dguas de lavagem sifonadas nio apre-
sentem reac¢io dcida. As 1ltimas lavagens podem
realizar-se num funil de separacdo.

Deshidratam-se os dcidos gordos com sulfato de sédio
anidro, s6bre banho-maria, e filtram-se a quente.

Determinacio

65. Método da Wizéff. — Empregam-se tubos capi-
lares em forma de U, de vidro, com 1"24 g 1™ 5 de
didmetro interno e 0™=,15 a 0==,2 de espessura de pare-
des. Uma das hastes deve medir cérea de 60 milimetros,
a outra 80 milimetros e a distadné¢ia entre ambas 5 mili-
metros. :

A gordura fundida introduz-se*pela haste maior, de
forma que 1 centimetro acima :da curvatura fique uma
extensio de 1 centimetro cheia de substincia, e em
seguida, como preparagdo prévia, deixa-se vinte e qua-
tro horas a uma temperatura inferior a 10° ou sdbre
gélo. A determinagio pode também realizar-se apés
uma hora de repouso sébre gélo, o que deve ser indicado
1o boletim de anslise e nfio é aplicsvel em analises de
fiscalizacdo.

"Passado o témpo prescrito, fixa-se o tubo capilar a
um termémetro graduado em quintos ou décimos de
grau, de tal modo que a curvatura fique ao nivel do
depésito de merciirio.

Para a determinagdo utilizam-se dois copos dispostos

um dentro do outro, sem contactarem, ambos munidos
de agitador de argola e cheios de dgua recentemente
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fervida. Introduz-se o termémetro no copo interno, de
maneira que as extremidades do tubo capilar fiquem
acima da superficie livre da dgua. Aquece-se o sistema,
assente s6bre placa de amianto, de modo que a tempe-
ratura nfo se eleve mais do que 1° por minuto, agita-se
de vez em quando e observa-se a temperatura a que a
substancia comega a deslizar pelo tubo (ponto de fusio
inicial). A temperatura a que a substincia, observada
sobre um fundo negro, se torna completamente trans-
parente (ponto de fusdo completa) constitue o valor que
se procura determinar.

66. Método de Knapp modificado. — O método de
Knapp modificado deverd aplicar-se quando a quanti-
dade de substincia for tam deminuta que se torne im-
possivel o enchimento dos tubos capilares.

Numa pequena cépsula contendo mercirio distribue-
-se a substincia fundida sébre a superficie livre do
metal, de forma a ficar dividida em pequenas parti-
culas, e em seguida, como preparagio prévia, deixa-se
vinte e quatro horas a uma temperatura inferior a 10°
ou sbbre gélo.

Passado o tempo prescrito coloca-se a cdpsula no copo
interno de um dispositivo igual ao utilizado para o mé-
todo da Wizsff, substituindo-se a dgua por qualquer
outro liquido apropriado (a) quando haja que deter-
minar pontos de fusdo bastante elevados. Monta-se sébre
a cdpsula um termdémetro graduado em quintos ou
décimos de grau, de forma a ficar a sua parte inferior
mergulhada no metal, aquecendo o sistema de modo
que a temperatura nfo se eleve mais do que 1° por
minuto. Considera-se como ponto de fusio o valor lido
na ocasido em que as particulas da substincia se tornam
liquidas sébre o mereirio.

67. Correcgdo.—Na determinagfio de pontos de fusgo
bastante elevados, em que fica uma grande extensfo da
coluna de mercirio do termémetro emergente do liquido
que possue a temperatura desejada, deve proceder-se i
seguinte correcgfo da leitura efectuada na escala do
termémetro: -

S=T+n (T — t) x 0,000154

sendo:

S=leitura corrigida;
. T'=leitura feita na escala do termémetro; .

n=nimero de graus centigrados abrangidos pela
extensdo da coluna de mercirio emergente;

t=temperatura média do ar que cerca a coluna
emergente, observada num termémetro ligado
ao primeiro de forma a ficar o seu depdsito
de mercirio a meia altura da coluna emer-
gente.

Ponto de solidificagao

68. Apés fusdio da substincia considera-se como ponto
de solidificagéio o valor maximo de uma ligeira subida
de temperatura ou o da suspensfo temporiria do seu
abaixamento devido & perda do calor de fusfio latente.

Na anilise das gorduras alimentares o ponto de soli-
dificagio pode determinar-se: ’ ‘

a) Na gordura;

b) Nos édcidos gordos totais insoliveis na dgua.

O ponto de solidificagdo dos acidos gordos totais inso-
liveis na égua, ou «titulon, deve preferir-se ao ponto
de solidificagdo da gordura, que varia com a percen-
tagem de acidos gordos livres. Para determinar o ati-
tulo» procede-se, préviamente, 4 separagfio dos dcidos

"’ (a) Pode utilizar-se o éleo _&é.pa.r&ﬁn&

gordos totais insoliveis na dgua (veja-se 64), os quais
se deixam cristalizar num exsicador durante vinte e
quatro horas.

Determinagéo

69. Método de Shukoff. — Com a substincia fundida
a uma temperatura que ndo.ultrapasse 5° a 10° o ponto
de fusfo, enche-se um baldo de Shukoff, pequeno ater-
mos» de 10 a 50 c. ¢. de capacidade (fig. 6). Tapa-se o
balgo, herméticamente, com uma rdlha atravessada por
um termémetro graduado em décimos ou quintos de
grau, de maneira que o depdsito de mercirio fique,
aproximadamente, no eixo ¢ a meia altura do recipiente.

Deixa-se arrefecer e logo que se comega a notar uma
ligeira turvag@io da substancia imprime-se a0 termémetro
um movimento circular (trés vezes para a esquerda e
trés vezes para a direita), tendo o cuidado de destruir
as particulas sélidas formadas. Coloca-se o termémetro
na posigio primitiva e o baldo em repouso, observando
a temperatura de trinta em trinta segundos. O valor
observado quando a temperatura se detém alguns mi-
nutos, ou atinge o méximo de uma ligeira subida,
constitue o ponto de solidificagdo.

Jem §
Sem =
Fig. 6

70. Método Dalican. — Procede-se como no método
de Shukoff, substituindo o balfo por um tubo de ensaio
mantido por uma rélha adaptada a um frasco de béca
larga formando banho de ar (fig. 7). O:tubo meds
™75 de didmetro interno e 12 centimetros de com-
primento, dos quais 3 centimetros ficam acima da rélha
do frasco, o qual deverd possuir 13 centimetros de al-
tura e 10 centimetros de didmetro interno.
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Ponto de congelagdo

71. 'Nas gorduras alimentares liquidas & tempera-
tura normal do ambiente pode determinar-se o ponto
de congelagio, convencionando-se designar como tal a
temperatura a que tem infcio a congelagdo da substin-
cia.

Determinagio

72, Mergulha-se um tubo de ensaio contendo a gor-
dura liquida em anilise num banho de dgua, que se
arrefece pouco a pouco por adigio de fragmentos de
gélo, e observa-se 0 momento em gque comega a conge-
lagdo da substincia. ‘ }

Aprecia-se entio a temperatura por intermédio de
um termémetro sensivel dividido em décimos ou quintos
de grau e mergulhado na substincia. Esta temperatura
constitue o ponto de congelagio.

Indice de refraccéo

73. Entende-se por indice de refrac¢fo de uma subs-
tincia a relag@o entre os senos dos 4ngulos de incidéncia
e de refracgio da luz, com um determinado compri-
mento de onda, passando do ar para a substincia man-
tida a tempperatura e pressio constante.

O indice de refracgio determina-se, apenas, nas gor-
duras ou 4dcidos gordos constituindo substincia homogé-
nea, isotrépica e transparente, aplicando-se a radia¢do
do sédio (a) correspondente & risca D do espectro de
Frauenhofer e utilizando os refractémetros:

a) De Wollny (ou butiro-refractémetro de Wollny)
para indices de refracgfo de 1,418 a 1,492;

b) De Abbe para indices de refracgio de 1,3 a 1,7.

Tabela n.° 1

Leitura Leitura Leltura
refrac- n refrac- n refrac- n
tométrica tométrica ' tométrica
0 1,4220 35 1,4488 70 1,4793
1 1,4228 36 1,4495 71 1,4729
p) 1,4236 37 1,4502 72 1,4736
3 14244 38 1,4510 73 1,4742
4 1,4252 39 1,4517 74 1,4748
5 1,4260 40 1,4525 75 1,4754
6 1,4268 41 1,a531 76 1,4760
7 1,4276 12 1,4538 7 1,4766
8 1,4284 43 1,4545 78 1,4772
9 1,4292 44 1,4552 79 1,4778
10 1,4300 45 1,4559 80 1,4783
11 1,4308 46 1,4566 81 1,4789
12 1.4316 47 1,4573 82 1,4795
13 1,4324 48 1,4580 83 1,4801
14 1,4331 49 1,4587 84 1,4807
15 1,4339 50 1,4593 85 1,4812
16 1,4347 51 1,4600 86 1,4818
17 1,4354 52 1,4607 87 1,4824
18 1,4362 53 1,4613 88 1,4829
19 1,4370 54 1,4620 89 1,4835
20 1,4377 55 1,4626 90 1,4840
21 14385 56 1,4633 91 1,4846
22 1,4392 57 1,4640 92 1,4851
23 1,4400 58 1,4646 93 1,4857
24 1,4408 59 1,4653 94 1,4862
25 1,4415 60 1,4659 95 1,4868
26 1,4423 61 1,4666 96 1,4873
27 1,4430 62 1,4672 97 14879 .
28 1,4438 63 1,4679 98 1,4884
29 1,4445 64 1,4685 99 1,4890
30 1,4452 65 1,4691 100 1,4895
3 1,4460 66 1,4698 101 1,4901
32 1,4467 67 1,4704 102 1,4906
33 14474 68 1,4710 103 1,4912
34 1,4481 69 1,4717 104 1,4917

(a) As observagdes executam-se por vezes & luz difusa, mas
devem encontrar-se sjustadas & luz do sédio por dispositivo de
scromatismo. As determinagdes de precisio realizcam-se 4 luz do
sédio. .

Devem seguir-se as indicagGes fornecidas pelo fabri-
cante do refractémetro utilizado, executando-se sempre
as observagles a uma temperatura superior ao ponto
de fusfo da substincia em anilise. Como temperaturas
de referéncia admitem-se as seguintes:

a) 20° para gorduras liquidas 3 temperatura normal
do ambiente;

b) 40°, 50°, 60° e 80° para gorduras sélidas, conforme
0s respectivos limites maximos do ponto de fusio.

As leituras efectuam-se apds cinco minutos de a tem-
peratura se encontrar estabilizada, nfo devendo ser exe-
cutadas a temperaturas diferindo mais do que + 5° da
temperatura de referéncia.

Os valores refractométricos, lidos na escala do refrac-
témetro de Wollny, convertem-se em indices de refrac-
¢do utilizando a tabela n.° 1.

Os indices de refracgdo observados a temperaturas di-
ferentes da temperatura de referéncia ajustam-se a esta
pelas férmulas:

nf=nt—(t—1t)F

‘no caso de a temperatura ser inferior a de referéncia;

nt=nt4(t,—t) F

no caso de a temperatura ser superior & de referéncia.
Em ambos os casos:

n*=indice de refracgdo & temperatura de refe-

réncia;

n**=indice de refracgfo determinado & tempera-
tura t,;

t, =temperatura a que se efectuou a determina-
gao;

t=temperatura de referéncia;

F=0,00035 no caso de gorduras liquidas & tem-
peratura normal do ambiente, ou 0,00036
para gorduras sélidas e scidos gordos.

Na interpretagio dos resultados deve ter-se em con-
sideragfio o facto de a presenca de dcidos gordos livres
tornar inferior o indice de refracgio de uma gordura.

Fluorescéncia e espectrografia

74. O exame da fluorescéncia das gorduras a luz de
Wood (radiagBes ultra-violetas filtradas pelo filtro de
Wood) pode fornecer indicagles muito dteis para a sua
caracterizagio e anilise fiscal (a). Utiliza-se qualquer
aparelho emissor de luz de Wood (luz negra), seguindo-
-se a8 indica¢Bes fornecidas pelos respectivos fabrican-
tes. As gorduras observam-se em tubos de ensaio, de
quartzo, colocados em posigdo paralela ao plano do fil-
tro de Wood.

O estudo do espectro de absorpgiio nas diferentes gor-
duras pode igualmente fornecer elementos peculiares,
revelando faixas de absorpgdo caracteristicas devido a
presenca dos vérios lipocromas.

Em fotémetros como o de Pulfrich podem também
determinar-se nas diversas gorduras os respectivos coe-
ficientes de extingdo, correspondentes & absorpgdo de
ran(iliagﬁes luminosas com determinados comprimentos de
onda.

Viscosidade

75. Entende-se .por viscosidade absoluta a férga ca-

paz de deslocar & velocidade de 1 centimetro por se-
gundo uma camada liquida de 1 centimetro quadrado
de superficie, em relagiio a uma outra camada de igual

s

superficie situada & distincia de 1 centimetro.

(a) Veja-se, para os diferentes casos, os métodos especiais
para andlise das gorduras alimentares.
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Esta viscosidade dindmica determina-se nas gorduras
liquidas e exprime-se em poises (unidades C. G. 8.) ou
na centésima parte do seu valor (centipoises):

1 poise=1 em.”! seg.”!

As determinacfes efectuam-se & temperatura de 20°,
utilizando o viscosimetro de Hoppler (modélo de pre-

cisdo). Seguem-se as indicagGes do fabricante e empre-

ga-se a esfera r1.
O valor da viscosidade em centipoises é:

n20"==IF (Sk — Sf) K;

em que:

1 90" = viscosidade absoluta em centipoises (c. P);
Sk=densidade da esfera utilizada (x11), conforme
, o certificado de aferigio do aparelho;
F =tempo de queda da esfera na gordura a 20°;
Sf=densidade da gordura a 20°;
K =constante da esfera, conforme o certificado
de aferi¢iio do aparelho.

Caracleristicas quimicas

76. As’ caracteristicas quimicas determinam-se na
substincia filtrada e isenta de dgua, com unica excep-
¢io do indice de acidez para os casos prescritos (veja-se

32).
Indices respeitantes aos acidos gordos

Indice de acidez

77. Entende-se por indice de acidez a quantidade de
hidréxido de potdssio, expressa em miligramas, neces-
saria para neutralizar os 4cidos gordos livres contidos
em 1 grama de gordura.

Determinagio .

78. Procede-se como se descreve para a acidez (ve-
ja-se 33), tendo em atengdio as consideragBes anteriores.

Sendo:

p o péso da quantidade de gordura empregada na
determinagdo;

v o volume, expresso em centimetros cibicos, de
solucdo alcalina /V/10 gasto na titulagdo;

o indice de acidez é:
I A - v><581
P

tndice de neutraliza¢do dos dcidos gordos

79. Entende-se por indice de neutralizagio dos 4ci-
dos gordos a quantidade de hidréxido de potdssio, ex-
pressa em miligramas, necessiria para neutralizar 1
grama de cidos gordos.

-0 indice de meutralizagio pode determinar-se:

Nos dcidos gordos totais insoliveis na dgua obtidos
pelo método da Wizoff (veja-se 125). :

Nos deidos gordos fluidos obtidos pelo método de Tor-
telli e Ruggeri (veja-se 131). :

Nos doidos gordos sélidos insoliveis na dgua obtidos
pelo método de Twitchell (veja-se 127) ou pelo método
de Baughman e Jamieson (veja-se 128).

Determinagio

80. Dissolve-se cérca de 1 grama de dcidos gordos
em 50 c. ¢. de alcool etilico a 95°, neutralizado, e titu-
la-se com solugfio alealina N[10, utilizando a fenolfta-
lefna como indicador. - :

Sendo:

p o péso da quantidade de dcidos gordos empre-
gados na determinagéo;
v o volume, expresso em centimetros cibicos, de
solugdio alcalina /10 gasto na titulagfo;
o indice de neutralizagdo é:
v > 5,611
b

I N =

Nas gorduras contendo acidos gordos oxidrilados deve
efectuar-se o indice da saponificagdo (veja-se 81) a par-
tir de 1 grama de scidos gordos (a), em vez da deter-
minagfo directa do {ndice de neutralizagfo. .

O indice de neutralizagdio dos dcidos gordos totais in-
soliveis na dgua equivale ao indice de neutralizagdo
dos dcidos gordos totais nas gorduras alimentares em
cuja composi¢io niio figurem dcidos gordos inferiores.

Nas gorduras alimentares contendo 4cidos gordos in-
feriores, com excepgio do butirico, o indice de neutra-
liza¢do dos dcidos gordos totais insoldiveis na dgua con-
sidera-se como indice de neutralizagdo dos dcidos gordos
totais. Nas gorduras alimentares possuindo dcido buti-
rico pode calcular-se o indice de neutralizagio dos dci-
dos gordos totais em fungfo do indice de saponificagdo
da gordura, admitindo-se a existéncia, apenas, de tri-
gliceridos: : :
I — 100 >< {ndice de saponificaglo

T T 1—(0,0002259 >< iudice de saponificagio)

saponificavel 9/).

: (100 — in-

Nas gorduras alimentares naturais o indice de neu-
tralizagdo dos dcidos gordos fluidos pode considerar-se
como ifndice de neutralizagio dos ‘deidos gordos insatu-
rados. O indice de neutraliza¢dio dos dcidos gordos sa-
turados, nas gorduras alimentares naturais, calcula-se
em fungio do indice de neutralizagiio e do indice de
iodo dos 4cidos gordos sélidos insoliveis na dgua (veja-
-se 127 e 128).

Indice de saponificagiio

81. Entende-se por indice de saponificagio, ou de
Kottstorfer, a quantidade de hidréxido de potéssio, ex-
pressa em miligramas, pecessiria para saponificar
1 grama de gordura.

Método
Reagentes

82. Solugdo N|2 de dcido cloridrico. — Prepara-se
uma solugio um pouco mais concentrada, titula-se por
comparagio com uma solugiio NV /2 de carbonato de sé-
dio (26¢,5010 de carbonato de sédio anidro em 1:000
c. ¢.) e dilue-se até titulo exacto, empregando como in-
dicador o alaranjado de metilo. : '

Solugdo alcodlica N[2 de hidrézido de potdssio. —
Prepara-se uma solugio um pouco mais concentrada,
utilizando para dissolver o hidréxido de potdssio um vo-
lume de 4gua destilada correspondente a cérca de 2 por
cento do volume total a preencher, agita-se e perfaz-se
o volume com alcool (pelo menos a 90°). '

() A férmula a aplicar serd entdio

1. N.=98,05 (v—7)
sendo:
v o volume, expresso em centimetros cubicos, de HC(CL,
N/2, gasto no ensaio sem écidos gordos;
v’ o volume, expresso em centimetros ctbicos, de HCl,
N/2, gasto no ensaio com é4cidos gordos. .
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Titula-se com a solugio V/2 de édcido cloridfico e-di-
lue-se com alcool até titulo-equivalente; empregando
como indicador a fenolftaleina. Faga-se inicamente uso
.de solugdes incolores. A '

Determinagiio

83. Pesam-se 2 gramas de gordura num baldo de vi-

dro neutro munido de refrigerante de refluxo. Adicio-
nam-se 25 c. c. da solugio alcodlica V/2 de hidréxido de
potassio, alguns fragmentos de pedra-pomes, coloca-se
o refrigerante e saponifica-se sbbre banho-maria man-
tido em franca ebuligdo.
" Realizada a saponificagio, que dura, o maximo, meia
hora, retira-se o balio do banho-maria, desmonta-se o
refrigerante e titula-se a quente com a solugio N [2 da
4cido cloridrico, empregando como indicador a fenolfta-
lefna.

De igual modo executa-se um ensaio sem gordura.
' Sendo:

2 o volume, expresso em centimetros cibicos, de
HCI, N|2, gasto no ensaio sem gordura;

v o volume, expresso em centimetros cibicos,
de HCl, N|2, gasto no ensaio com gordura;

o {ndice de saponificagdo é:
1.8.=14,025 (v — )

O valor de v deve estar incluido entre 26+0,3 c. c.
Caso contrario, deve acertar-se novamente a solugfo
alcoélica V|2 de hidréxido de potdssio.

Para converter o indice de saponificagiio em equiva-

lente de saponificagdo, ou seja o nimero de gramas de -

um corpo gordo que ¢ saponificado pelo equivalente-
-grama de hidréxido de potdssio (KOH =56, 104), di-
vide-se o nimero 56,104 pelo indice de saponificagio.

fndice de éster

‘

~ 84, Entende-se por indice de éster a quantidade de
hidréxido de potéssio, expressa em miligramas, neces-
shria para saponificar os ésteres existentes em 1 grama
de gordura.

O indice de éster calcula-se subtraindo ao valor do
fndice de saponificagio-o valor do indice de acidez:

- 1.E.=1.8 —1I.A.

Indices respeitantes aos 4cidos gordos inferiores .

85. Como icidos gordos inferiores, contidos nas gor-
duras naturais, consideram-se os &cidos (@) butirico,
is6-valérico (b), eapréico, caprilico e caprico, que pos-
éuém, em rélagio aos outros dcidos gordos, a proprie-
ddde de serem muito mais facilmente arrastados pelo
vapor de dgua (voliteis) e formarem sabdes de magnésio
goliiveis. O 4cido butirico distingue-se dos restantes pela
sua superior solubilidade na dgua.

indices de Reichért-Meissl e de Pblenské

-.86, Entende-se por indice de Reichert-Meissl, ou
fndice ‘de 4cidos volateis soltveis, o nimero de centi-
metros cibicos de solugdo alcalina NV /10 necessirio para
neutralizar os 4cidos gordos soliiveis na 4gua, arrastados
pelo vapor de dgua, segundo o processo estabelecido
e correspondente a 5 gramas de gordura.

_ Entende-se por indice-de Polenske, ou de 4cidos vol4-
teis insoldveis, o nimero de centimetros ctbicos de

."{d) Segundo estudos de Uchida, Xomori e Ueno, a gordura de
Akclia ]%uinatu possue gliceridos com #cido acético. -
JO®) Existe tnicamente nag gorduras dos animais marinhos da
familia Delphinides. Lo S0 Tt

‘golugio alcalina N /10 necessirio para neutralizar os
‘4eidos gordos insoldiveis na 4gua, arrastados pelo vapor
de 4gua, segundo o processo estabelecido e correspon-
dentes a 5 gramas de gordura. -

Estes dois indices designam-se por indice de Reichert—
Meissl unificado € indice de Polenske unificado quando
referidos a 1 grama de gordura e expressos em mili-

_.gramas de hidréxido de potdssio. Ambos se aplicam

nio s6 como indices analiticos comprovativos da pureza
das gorduras contendo 4cides gordos inferiores soldveis,
ou insoldveis, ma dgua, como sejam a manteiga, a gor-
dura do cbco, a gordura de palmiste, etc., mas também
para revelar a adigfo destas gorduras aquelas em cuja
constituigio natural nfo existam &cidos gordos infe-
riores, como sejam a banha de porco, os sebos, ete.,
e vice versa.
0s métodos de determinagdo sdio convencionais.

Método de Lefimann e Beam

87. Num baldo de vidro neutro com 300 c. c. de capa-
cidade saponificam-se directamente sdbre a chama 5
gramas de gordura com 20 gramas de glicerina bides-
filada ¢ 2 c. c. de solugio a 50 por cento de hidréxido
de s6dio isento de carbonatos. . ,

0 balso mantém-se em agitagio constante até ao mo-
mento em que a mistura se torna limpida e homogénea,
ou seja o final da saponificagfo. Deixa-se arrefecer até
cérea de 80° e adicionam-se com cuidado 90 c.c. de
dgua destilada recentemente fervida e & mesma tem-
peratura. Agita-se até solugho completa, aquecendo um
pouco se for necessdrio.

Introduzem-se, imediatamente, 50 c. c. de 4cido sul-
fdrico diluido a 25 por mil em volume, 05,6 a 05,7 de
pedra-pomes’ reduzida a pequenos fragmentos e liga-se
o balfo, sem demora, a um aparelho como o da fig. 8,
respeitando-se as dimenses convencionadas.

Sob o balio fica uma réde com circulo de amianto
de 65 de didmetro. Estabelece-se a ligagiio da dgua
para o refrigerante e aquece-se o baldo com chama forte,
regulada de forma a serem obtidos 110 c. c. de destilado
em dezanove a vinte € um minutos, contados a partir
do inicio da destilagio. Quando tenham destilado exac-
tamente os 110 c. ¢. retira-se a chama e substitue-se o
balso aferido por uma proveta de 25 c. c.

Coloca-se 0 baldo aferido num banho de dgua a cérea
de 15° durante dez minutos, agita-se quatro a cinco
vezes, evitando-se uma agitagiio forte, e filtra-se por
filtro de 8 centimetros de didmetro. .

Tomam-se 100 c.c. do filtrado para um baldio de
vidro neutro e titulam-se com solugiio N[10 de hidré-
xido de sédio, empregando como indicador a fenolfta-
leina a 1 por cento (3 a 4 gotas).

De igual modo executa-se um ensaio sem gordura.

Sendo:

v 0 volume, expresso em centimetros cibicos, de
NaOH, N|10, gasto no ensaio sem gordura;

»' o volume, expresso em centimetros cdbicos, de
NaOH, N|[10, gasto no ensaio com gordura;

o indice de Reichert é:
1.R.=1,1 (v/ —v)

A proveta de 25 c. c., o balfo aferido, o refrigerante

“do aparelho, a respectiva cabega de alambique e, por

fim, o filtro lavam-se trés vezes com Agua destilada,
aplicando 15 c. c. de cada vez, N&o se deve langar no
filtro qualquer destas dguas de lavagem sem que a
anterior tenha filtrado completamente.

Coloca-se o filtro sdbre um balfo de vidro neutro com
céreca de 200 c.c. de capacidade e procede-se a frés
lavagens, idénticas as anteriores, utilizando alcool a 95°,
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neutralizadp em presenga da fenolftaleina, em vez de
dgua. : - o : o
'gO filtradg alcoélico titula-se com solugio N {10 de
" hidréxido de sédio, utilizando como indicador-a fenol-
ftaleina a 1 por cento (3 a 4 gotas).

= 0O indice de Polenske é expresso pelo ntimero de cen-
timetros giibices gasto na titulagio:

1.P.=v"

Os indices de Reiohert-Meissl unificadoe o de Polenske
unificade calpulam-se, respectivamente, pelas seguintes
férmulas;

I R'u =€M
P g

1.p, = 2XLE
N 5 g!

- _ Indice de 4cido butirico

88. Entende-se por indice de dcido butirico o nimero
de centimetros ciibicos de solugfo alcalina NV /10 neces-
giria para neutralizar os 4cidos gordos goldveis na dgua
e arrastados pelo vapor de dgua, segundo o processo es-
tabelecido, partindo de 5 gramas de gordura e apés tra-
tamento com uma solugfio saturada de sulfato de potas-
sio, acidificagio pelo dcido sulfirico e adigdo de acidos
gordos de gordura de céco. . .

Este indice constitue uma caracteristica para a apre-
ciagdo da gordura de coco e da manteiga, sendo o seu
método de determinagfio convencional.. :

Método de Kulhmann e Grossfeld.

Reagentes

89. Solugdo aquosa saturada de sulfato de potdssio-

(10 por cento). o -

Solugdo aquosa de sabéo. — Num balso de 1:000-

c. c. de capacidade saponificam-se, com precaugio, 50
gramas de gordura de cdco com 20 c.c. de solugdo a
50 por cento de hidréxido de potdssio e 50 gramas de
glicerina até a mistura se tornar limpida e homogénea.
Deixa-se arrefecer até cérca de 80° e dilue-se cuidadosa-
mente em 500 c. c. de dgua destilada. -

Determinagio .

90. Num baldo de vidro neutro com 300 c. c. de capa-

cidade saponificam-se, directamente sdbre a chama,
5 gramas de gordura com 2 c. c. de solugfio de hidréxido’

581

de potissio a 75 por cento e 10 gramas de glicerina
bidestilada. .

" O baldo mantém-se em agitagdo constante até ao mo-
mento em que a mistura se torna limpida e homogénea,
ou seja o final da saponificagiip. Deixa-se arrefecer até
cérea de 80°, adicionam-se 150 ¢. ¢. de solugdo de sulfato
de potdssio e, quando a temperatura atinge 20°, acidi-
fica-se com a c.c. de deidp sulfdrico diluido (1+3).
Adieionam-se 10 ¢.c. da solugio de sabdo de ceo e
cérca de 0%,1 de terra de infusérios préviamente calei-
nada. Agita-se enérgicamente, durante cineo minutos,
e filtra-se por filtro de pregas séco. Tomam-se 125 ¢. c.
da filtrado para um baldo de 500 e. ¢., diluem-se com
50 ¢.e. de dgua, adicionam-se alguns fragmentos de
pedra-ppmes e destilam-se 110 c. ¢. num aparelho idén-
tico ae aplicado na determinagio dos fndices de Reichert-
Meigsl @ de Polenske, aguecende o balfo sdhre chama
forte, regulada de forma a serem obtidos 110 c. . do
destiladp em dezanove a vinte e um minutos, contados
a partir do infein da destilagdo.

O destilado titula-se, num baldp de widro neutro,
com solugdo N /10 de hidréxido de sédio, utilizando a
fenolftaleina camo indicador.

De ignal modg executa-se um ensaio sem gordura.

Sendo: )

v o volume, expresso em centimetros cibicos, de
NaOH, N |10, gasto no ensaio sem gordura;

v o volume, expresso em centimetros cibicos, de
NaOH, N |10, gasto np ensaio com gordura;

o indice do dcido butirico é:

1.B.=14 (v/ — )

Indice de Aede B

91. Entende-se por indice de A o nimero de centi-
metros ctdbicos de solu¢o dcida N[10 correspondente’
aos dcidos gordos de 65,4 de gordura que formam sabGes
de magnésio soliveis na dgua e sabBes de prata insoli-
veis. ‘

- Entende-se por indice de B o nimero de centimetros
cibicos de solugdo N /10 correspondente aos dcidos gor--
dos de 68,4 de gordura arrastados pelo vapor de dgua,
nas condigdes do processo, e que formam sabGes de
magnésio e sabBes de prata soliveis ma dgua. '
" Pelo indice de A sfio abrangidos os 4cidos capréico,
caprilico e cdprico, emquanto que o indice de B-abrange:
apenas o dcido butirico. Estés dois indices interessam,’
por conseguinte, nfo s6 como caracteristicas do grupo
das gorduras de cbco ‘e de palmiste, mas ainda da man-
teiga. Na auséncia de gorduras do  grupo das de cbeo
e de palmiste basta, contudo, a determina¢io do fndice
de dcido butirico para caracterizagio da manteiga.
.*Os processos de determinagdio sdo convencionais.

[

Método de Bertram, Bos'e Werhagen -

. Determinacgéo

92. Num baldo de 700 c. c. de capacidade saponifi-
cam-se, directamente sébre a chama, 20. gramas.de gor-
dura com 8 c. c. de solugio a 75 por cento de hidréxido
de potéssio e 30 gramas de glicerina bidestilada. O ba-
180 mantém-se em agitago constante até ao momento
em que a mistura se torna liquida e homogénea, ou seja
o final da saponificagfio. Deixa-se arrefecer durante al-
guns minutos e adiciona-se 4gua quente até o contetido
do baldo atingir 409 gramas. .

" Aquece-se até 80° e, mantendo o balio em agitagdo
constante, adicionam-se, & mesma temperatura, 103'c. ¢,

" de solugiio ‘a "15 por cento de sulfato de magnésio
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cristalizado. Tapa-se o balio com uma péra de vidro,
conserva-se em agitagdo continua durante dez minutos,
a 80°, e deixa-se, em seguida, arrefecer.até 2Q° em
agua corrente, agitando com vigor. Apés cinco minutos
de repouso filtra-se por filtro de pregas, séco. .

De igual modo executa-se um ensaio sem gordura.

Indice de A. — Num baldo aferido de 250 c. c. con-
tendo 20 gramas de nitrato de sédio introduzem-se
200 c. ¢. do filtrado e neutraliza-se com &cido sulfi-
rico ¥, utilizando como indicador a fenolftaleina.

Apés dissolugio completa do nitrato de sédio adicin-
nam-se, pouco a pouco, 25 ¢. c. de solugdo N[5 de ni-
trato de prata, agitando o baldo continuamente. Com-
pleta-se o volume com dgua destilada, rolha-se o baldo,
agita-se enérgicamente durante cinco minutos, deixa-se
em repouso por igual periodo de tempo e filtra-se.

A 200 c. c. do filtrado, correspondentes a 20 e. c. de
solugfio de mnitrato de prata, adicionam-se 6 c. c. de so-
lugio, saturada a frio, de alimen férrico amoniacal,
4 c. c. de dcido nitrico a 40 por cento e titula-se o ex-
cesso de prata com solugdo N/10 de sulfocianato de
aménio.

Sendo:

v o volume, expresso em centimetros cibicos, de
solugdo NV /10 de sulfocianato de aménio gasto
no ensaio com gordura;

v’ 0 volume, expresso em centimetros cibicos, d2
solugdo /V[10 de sulfocianato de aménio gasto
no ensaio sem gordura;

o indice de A é:
1. de A=(v.— )

Indice de B. — Para um balio, aferido, de 250 c. o.
tomam-se 200 c. ¢. do filtrado obtido apés formagio de
sabGes de magnésio e neutralizam-se com dcido sulfd-
rico NV, utilizando como indicador a fenolftaleina. Adi-
ciona-se dgua destilada até perfazer o volume de 250
c. ¢. e adicionam-se, pouco a pouco, & temperatura de
20°, 2 gramas de sulfato de prata pulverizado, mantendo
a solugdo & mesma temperatura. Rolha-se o baldo, agi-
ta-se, durante cinco minutos, com vigor, deixa-se em
repouso por igual periodo de tempo e filtra-se & tempe-
ratura de 20°.

Introduzem-se 200 ¢. c. do filtrado num baldo, de
fundo plano, de 500 e. c. de capacidade, adicionam-se
alguns fragmentos de pedra-pomes, acidifica-se com
50 ¢. ¢. de 4cido sulfiirico a 26 por mil e destilam-se
200 c. c. por intermédio de um aparelho idéntico ao
utilizado para a determinagio dos indices de Reichert—
Meissl'e de Polenske. Titulam-se, em peguida, los 200 . c.
com solugdo V/10 de hidréxido de sédio, até persis-
téncia da cdr rosada, empregando como indicador a
fenolftaleina.

Sendo:

v o volume, expresso em centimetros cibicos, de
solugdo N /10 de hidréxido de sédio gasto no
ensalo com gordura;

v/ o volume, expresso em centimetros cibicos, de
solugdo /10 de hidréxido de sédio gasto no
ensaio sem gordura;

o indice de B é:

1. de B=(v— ')

Indices respeitantes as duplas ligagdes livres
Indice de iodo

93. Entende-se por indice de iodo a percentagem de
halogéneos, expressa em gramas de iodo, que uma gor-
dura, em solugfio num dissolvente indiferente, pode fi-
xar por adigdo, em condiges determinadas.

O indice de iodo, quando determinado na gordura,
constitue uma indicagdo do- total das duplas ligagdes
livres existentes, tanto nos gliceridos, como no insapo-
nificivel. Como a percentagem déste é, em geral, de-
minuta, o indice de iodo fornmece, na maioria das gor-
duras naturais, uma medida da insaturacio do con-
junto dos 4cidos gordos, livres e combinados, a qual
melhor se avaliard em face do indice de iodo dos deidos
gordos totais insoléveis isentos de insaponificivel. Sob
éste ponto de vista é ainda mais elucidativo o indice
de iodo interno, ou dos dcidos gordos fluidos (veja-se
133), o qual, em certos casos, pode até ser utilizado iso-
ladamente para a estimativa dos decidos gordos insatu-
rados.

O indice de iodo dos 4cidos gordos sélidos (veja-se
130) utiliza-se, em geral, na estimativa dos dcidos gor-
dos saturados e constitue uma caracteristica denuncia-
tiva da presenga de gorduras hidrogenadas, que pos-
suem percentagens relativamente elevadas de &cidos
gondos sélidos insaturados (a) (isémeros de dcidos gor-

os fluidos insaturados existentes nas gorduras natu-
rais antes do endurecimento).

O indice de iodo pode, por conseguinte, ser determi-
nado:

Na gordura;

Nos dcidos gordos totais insoliveis na dgua obtidos
pelo método da Wizsft (veja-se 125);

Nos doidos gordos fluidos (indice de iodo interno)
obtidos pelo método de Tortelli e Ruggeri para as gor-
duras alimentares naturais (veja-se 131), ou determi-
nado por cileulo (veja-se 133);

Nos deidos gordos sélidos insolivers obtidos pelo mé-
todo de Twitchell (veja-se 127), ou pelo método de.
Baughman e Jamieson (veja-se 128).

Método de Hanus (Internacional)
Reagentes

94. Solugdo de Hanus. — Prepara-se uma solugdo de
12¢,3 de iodo bissublimado em 1:000 c. ¢. de scido acé-
tico glacial (99-100 por cento) (). Determina-se o teor
em iodo, titulando até & descoloragio 10 ¢. c. da so-
lugdo iodada com solugdo aproximadamente N/10 de
hipossulfito de sédio e adiciona-se bromo, até que o ti-
tulo da solugdio seja quasi o duplo do determinado pri-
meiramente. Para comodidade, use-se bromo a uma
temperatura préxima de 0° (2,4 ¢. c. de bromo é o sufi-
ciente). A solugdo deve conter um excesso de iodo livre
(cérca de 2 por cento da quantidade combinada com o
bromo) e ser conservada ao abrigo da luz.

95. Solugdo titulada, aprozimadamente N|[10, de
hipossulfito de sédio. — Prepara-se uma solugdo de hi-
possulfito de sédio em dgua destilada, recentemente fer-
vida (25 gramas de hipossulfito de sédio em 1:000 c. o.
de 4gua), e determina-se por titulagio o péso de iodo

(a) Acidos gordos sélidos insaturados:

Elaidico — isémero.do 4cido oleico;

Vacénico — isémero do 4cido oleico;

Ericico — caracteristico das gorduras naturais das ecru-
ciferas;

Brassidico — isémero do 4cido ericico;

Eleostedrico — caracteristico das gorduras naturais de
certas sementes do China (Aleurites fordii e Aleuritss
moniana);

Chalmugrico— caracteristico das gorduras naturais de se-
mentes de Hydnocarpus;

Hidnocérpico — caracteristico das gorduras naturais de
sementes de Hydnocarpus.

(b) A dissolugiio torna-se mais répida colocando o iodo numa
bonecs de tela de séda, que s6 mergulha no 4eido o suficiente para
que fique immersa.
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que corresponde a 1 c. ¢. da solugfio (coeficiente de hi-
possulfito:- g).

Esta titulagio pode reéalizar-se pelo método de
Volhard, que consiste em tratar uma solugdo 4cida de
iodeto de potdssio a 10 por cento pelo dicromato de po-
téssio pulverizado e séco até péso constante, de forma
que a 100 c. c. corresponda 1 grama de iodo (3¢,8633 de
dicromato em 1:000 c. ¢. de solugfio) (a). Num baldo de
Erlenmeyer de cérca de 300 c. c. de capacidade e com
rolha esmerilada introduzem-se 20 c. c., rigorosamente
medidos, da solugdio de dicromato de potéssio. Adicio-
nam-se 50 c. c. de dgua destilada, 15 ¢. c. de uma solu-
¢do a 10 por cento de iodeto de potdssio livre de iodato
e, por fim, 5 ¢. c. de dcido cloridrico concentrado. Ti-
tula-se imediatamente ¢com a solugio de hipossulfito de
sédio, adicionando cérca de 2 c. c. de cozimento de
amido, recentemente preparado (05,2 de amido solival
em 100 c. c. de d4gua), quando a cbr for amarela-palida.
Continua-se titulando até & viragem da cdr azul para
verde crémio desvanecido, mantendo o balio em agita-
¢do constante. .

Sendo v o volume de hipossulfito gasto, expresso em
centimetros cibicos:

0,20
g =

v

O valor de ¢ deve estar apoiado em duas a trés de-
terminacGes concordantes, isto €, em que os valores de
v o difiram em mais de 0,05 c. c.

Os valores fornecidos por qualquer nova solugfio de
dicromato de potdssio devem ser contrastados com os de
uma antiga e, de tempos a tempos, verificados pelo mé-
todo directo, que consiste em titular a solu¢do de hi-
possulfito de sédio por meio de uma quantidade rigo-
rosamente pesada de iodo bissublimado (05,2 a 0%,3
dissolvidos em solugio a 10 por cento de iodeto de po-
tdssio).

O titulo da solugdo de hipossulfito de sé6dio mantém-
-se, em geral, bastante tempo inalterivel apés dez a
quinze dias da sua preparagio.

Determinacio (b)

96. Num baldo de Erlenmeyer com rélha esmerilada
e 300 ¢c. ¢. de capacidade dissolve-se em 10 c. c. de te-
tracloreto de carbéneo um péso de substincia, cérca de:

0%,80 para indice de iodo entre ( a
0%,50 para indice de iodo entre 30 a

02,25 para indice de iodo entre 50 a 100;
0%,17 para indice de iodo entre 100 a 150;
0%,12 para indice de iodo entre 150 a 200.

Adicionam-se 25 c. c. de solugio de Hanus, rolha-se
e coloca-se o baldo ao abrigo da luz, agitando de vez
em quando.

Passadas duas horas adicionam-se 20 ¢. c. de uma so-
lugdio a 10 ppor cento de iodeto de potdssio, lava-se a
rdlha e a parte interna do gargalo, juntando 100 c. c.
de dgua destilada, € titula-se com a solugdo aproxima-
damente /V/10 de hipossulfito de sédio, utilizando como
indicador o cozimento de amido, que se adiciona (cérea
de 2 c. c.) quando a cor fér amarela-pilida. Na proxi-
midade da viragem deve agitar-se de vez em quando
mais fortemente, colocando a rolha.

De igual modo executa-se um ensaio sem gordura.

(@) Devem utilizar-se baldes rigorosamente aferidos e 4gua
destilada & temperatura de graduagdo do balso.

(b) A determinagiio deve executar-se por completo num sé dis
de trabalho.

Sendo:

g o coeficiente de hipossulfito;

2 o péso da substancia;

v 0 volume, expresso em centimetros cibicos, de
hipossulfito gasto no ensaio sem gordura;

v’ 0 volume, expresso em centimetros cibicos, de
hipossulfito gasto no ensaio com gordura;

o indice de iodo é:

I I — 100> g (v—v)

»
Método de Wijs (Internacional)

Reagentes

97. Solugdo de Wijs. — Prepara-se uma solugio de
12 gramas de iodo bissublimado em 1:000 c. c. de dcido
acético glacial (99-100 por cento). Determina-se o teor
em iodo, titulando até & descoloragfio 10 <. c. da solugdo
iodada com solug@io aproximadamente V/10 de hipossul-
fito de sédio e faz-se passar uma corrente moderada de
cloro lavado e séco, obtido pela maneira habitual, até
que o titulo da solugdo seja duplo do determinado pri-
meiramente (a). A solugio deve conter um excesso de
iodo livre (cérca de 2 por cento da quantidade combi-
nada com o cloro) e ser conservada ao abrigo da lua.

98. Solucao titulada aprozimadamente N[10 de hi-
possulfito de sédio. — Prepara-se e titula-se como se
descreve no método de Hanus (veja-se 95).

Determinagio

99. Determina-se como para o método de Hanus (ve-
ja-se 96), empregando como dissolvente 15 c. ¢. de te-
tracloreto de carbéneo e substituindo a solugio de Ha-

nus pela de Wijs.

Indice de sulfocianogénio, ou de iodo sulfocianogénico

100. Entende-se por {ndice de sulfocianogénio a per-
centagem de sulfocianogénio, expressa em gramas de
iodo, que uma gordura, em solugdo num dissolvente in-
diferente, pode fixar por adig¢iio, em condi¢des determi-
nadas. .

Emquanto os halogénios tém a propriedade de saturar
todas as duplas ligagGes livres na molécula das gorduras
naturais (afastadas do grupo carboxilo), o sulfociano-
génio comporta-se diferentemente, saturando:

Nos dcidos oleico e erdcico a tnica dupla ligagdo
livre;

No icido linoleico uma das duas duplas ligagdes
livres;

No 4cido linolénico duas das trés duplas ligagGes
livres;

No scido eleostearico uma das trés duplas ligages
livres. '

Devido & grande sensibilidade do sulfocianogénio
para com a umidade e impurezas (perigo de hidrdlise
e polimerizagdo) deve evitar-se a presenca de dgua e o
emprégo de reagentes impuros. )

O indice de sulfocianogénio pode ser determinado tal
como o indice de iodo, nfio apenas nas gorduras, mas
também nos 4cidos gordos (veja-se 93). )

Método da Wizéff ou de Kaufmann (modificado)
Reagentes

101. Solugio de sulfocianogénio. — Destila-se dcido
acético (99-100 por cento) sdbre pentadéxido de fésforo

(e} Reconhece-se aproximadamente o momento desejado quando
se comega a distinguir a chama de um pavio através do liquido.
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(100 gramas por cada litro) e aproveitam-se as: fracgdes
com ponto de ebuligio entre 118> e 120°. Para melhor
-solubilidade das gorduras, adiciona-se ao dcido acético
assim depurado 30 por cento em volume de tetracloreto
de carbéneo, também recém-destilado sdbre pentadxido
de fésforo, e, para assegurar a isengio de dgua, ainda
mais 10 por cento, em volume, de anidrido acético re-
cédm-destilado. A 500 c. ¢. desta mistura, contida num
frasco castanho bem séco, possuindo. rélha esmerilada,
adicionam-se 30 gramas de sulfocianato de chumbo n#o
basico (a) que tenha sido mantido pelo menos durante
oito dias ao abrigo da luz num exsicador castanho com
pentaéxido de fésforo. Noutro frasco castanho bem séco,
possuindo rélha esmerilada, dissolvem-se 8 gramas de
bromo (2,6 c. ¢.) em 500 c. e. da mistura contendo dcido
acético. O sulfocianato de chumbo deixa-se em coh-
tacto durante oito dias, agitando o frasco algumas ve-
zes. A solug@io de bromo pode preparar-se, pelo contrd-
rio, apenas préximo do momento do emprégo.

Para preparar a solugdo de sulfocianogénio adicic-
nam-se, pouco a pouco, num frasco castanho bem séco,
possuindo rélha esmerilada, volumes equivalentes dos
contetidos dos dois frascos anteriormente referidos, de-
pois de agitados enérgicamente. Agita-se até & descolo-
ragio, deixa-se assentar e filtra-se por filtro de pregus
séco numa estufa a 105°.

102, Solugdo titulada aprozimadamente N [10 de hi-
possulfito de sédio. — Obtém-se como se descreve para
os reagentes mnecessirios & determinagfo do indice de
iodo (veja-se 95).

Determlinagao

103. Num baldo de Erlenmeyer com rolha esmeri-
lada e 300 c. c. de capacidade adicionam-se 25 c. c. da
solugio de sulfocianogénio a um péso de substincia
(cérca de metade do indicado para a determinagio do
indice de iodo pelo método de Hanus) (veja-se 96). Ro-
lha-se, agita-se para facilitar a dissolugdo da substin-
cia e coloca-se ao abrigo da luz durante vinte e quatro
horas. As solugGes precipitam, pouco a pouco, produtos
amarelos de sulfocianogénio. :

Adicionam-se 25 c. c. de uma solugdo a 10 por cento
de iodeto de potdssio, lava-se a rélha e a parte interna
do gargalo com 25 c. c. de dgua destilada e titula-se
com a solugiio aproximadamente NV/10 de hipossulfito
de sédio, utilizando como indicador o cozimento de
amido, que se adiciona (cérca de 2 c. ¢.) quando a cér
for amarela-pilida. Na proximidade da viragem deve
colocar-se a rolha de vez em quando e agitar entfio
mais fortemente.

De igual modo executa-se um ensaio sem gordura.
Sendo:

q o coeficiente de hipossulfito;

P o péso da substincia;

v o volume, expresso em centimetros ciibicos, de
hipossulfito gasto no ensaio sem gordura;

v/ o volume, expresso em centimetros cibicos,
de hipossulfito gasto no ensaio com gordura;

o indice de sulfocianogénio é:

I. Sulfoc. _-—__—. M_("—_vl)
2

(a) O sulfocianato de chumbo deve ser obtido no laboratério,
adicionando a frio solugdes de acetato de chumbo e de sulfocia-
nato de aménio nas quantidades necessérias

2(CNS)NH,+ (C;Hi0)2 Pb, 8 ag=(CNS); Pb+2C;H;0,NH,.

. Sifona-se o liquido, lava-se o precipitado.com 4gua fracamente

acidulada com 4cido acético e, depois de fortemente comprimido,

deshidrata-se com anidrido acético e filtra-se com auxilio de uma

zzoinpa. Conserva-se em exsicador castanho sobre pentadxido de
sforo.

Indice de polibrometos

104. Entende-se por indice de polibrometos o péso
déstes bromoderivados, obtidos segundo o processo es-
tabelecido, referido a' 100 gramas de gordura. Para a
sua determinac¢fo utilizam-se os dcidos gordos totais in-
goliveis na dgua, podendo igualmente efectuar-se nos
dcidos gordos fluidos.

O fndice de polibrometos constitue uma indicagéo da
existéncia de dcidos gordos insaturados com mais de
duas duplas ligagBes livres, cujos compostos bromados
de adigdo (polibrometos) sfio dificilmente soldveis mno
éter etilico a baixa temperatura (@), contrariamente ao
que acontece com os compostos bromados de adigdo (di-
brometos e tetrabrometos) provenientes dos dcidos gor-
dos insaturados com uma ou duas duplas ligagdes li-
vres (b).

Método Internacional

Reagentes

105. Solugdo de Lromo no éter etilico.— A 100 c. c.
de éter etilico séco, arrefecido préviamente a 0° e man-
tido a essa temperatura, adicionam-se 4 c. ¢. de bromo
a igual temperatura. A adigfo efectua-se introduzindo
o bromo, gota a gota, ao longo da parede interna do
recipiente onde estd contido o éter, agitando constante-

" mente. A solugfio assim preparada deve ser arrefecida

a 0° e mantida a esta temperatura sempre que seja ne-
cessario utilizd-la.

106. Polibrometos. — Dissolve-se em éter etilico
uma quantidade elevada de dcidos gordos totais inso-
liveis obtidos de uma gordura altamente insaturada
(veja-se 64), devendo utilizar-se, quando possivel, uma
gordura de natureza idéntica 4 que constitue objecto
de andlise. Arrefece-se 3 temperatura de 0° e adiciona-
-se, 3 mesma temperatura, solugio de bromo no éter
etilico. Conserva-se algumas horas em banho de gélo
fundente, filtra-se por cadinho de fundo filtrante, com
auxilio de trompa, e lava-se com éter & temperatura
de 0°.

Determinagéo

107. Obtengdo dos deidos gordos. — Pesam-se b gra-
mas de gordura num baldo de vidro neutro, munido de
refrigerante de refluxo. Adicionam-se 25 c. ¢. de solu-
¢do alcodlica NV de hidréxido de potdssio, coloca-se o
refrigerante e saponifica-se sobre banho-maria mantido
em franca ebuligio. O balio mantém-se em agitagdo
constante até ao momento em que a mistura se torna
limpida e homogénea, ou seja o final da saponificagio,
devendo evitar-se um aquecimento prolongado.

Adicionam-se 50 c. ¢. de dgua destilada e transfere-
-se o liquido obtido para um funil de separagio, la-
vando véarias vezes com 4dgua destilada, até que sejam
utilizados.80 c. c. Apés adigdo de 50 c. c. de éter etilico,
decompde-se o sabdo com dcido cloridrico IV, até ligeiro
excesso, servindo de indicador o alaranjado de metilo.

Agita-se enérgicamente para promover a dissolugéo
total dos acidos gordos e, apds separagio das duas ca-
madas, esgota-se a camada 'aquosa-alcoélica para outro
funil de separagfio, onde se agita com outros 50 c. ¢,
de éter etilico. Relinem-se as duas camadas etéreas no
primeiro funil de separa¢@io utilizado e lavam-se trés

(a) Exceptua-se o dcido y-hexabromolinolénico, proveniente do
dcido y-linolénico (isémero do «-linolénico), que é soluvel.

(b) Os polibrometos derivados de 4cidos gordos insaturados
com mais de trés duplas ligagdes livres (octa e decabrometos) sio
dificilmente soliveis ndo sb no éter etilico, como também no
benzol, mesmo a temperaturas elevadas, ao contririo do que
sucede com os polibrometos provenientes de Acidos gordos insa-
turados com trés duplas ligagdes livres (hexabrometos), que silo
apenas dificilmente soliveis no éter etilico. .
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vezes, por agitagio, com dgua destilada contendo 10 por
cento de cloreto de sédio, empregando 50 c. c. de cada
vez.

'Transfere-se esta solugdo etérea para um baldo gra-
duado com 100 c. c. de capacidade, completa-se o vo-
lume com éter etilico, adiciona-se uma pequena quan-
tidade de sulfato de sédio anidro, rolbha-se o balio e
agita-se. Quando nfo se prossiga imediatamente na de-
terminagio, deve substituir-se o ar contido no gargalo
do baldo por anidrido carbdnico e colocar-se a solugio
ao abrigo da luz.

Tratamento pelo bromo. — Tomam-se 20 c. c. de so-
lugdo etérea dos acidos gordos para um baldo tarado,
eom 80 c. c. de capacidade, contendo cérca de 0,1 de
polibrometos préviamente introduzidos. Rolha-se o ba-
ldo e coloca-se num banho de gélo fundente, agitando
de forma a facilitar a saturagio do liquido pelos poli-
brometos. Passados quinze minutos adicionam-se, pouco
e pouco, 20 c. c. de solugdio de bromo & temperatura
de 0°, mantendo a agitacio e tomando as precaugdes
necessarias para que a temperatura dentro do baldo ndo
exceda 2°.

Rolha-se o balio e mantém-se no banho de gélo fun-
dente durante trés horas.

De igual modo executa-se um ensaio sem dcidos gor-
dos.

Filtragdo e lavagem. — O precipitado de polibrome-
tos filtra-se, com auxilio de trompa, por cadinho de
fundo filtrante, tarado e arrefecido seguidamente a 0°
Executam-se quatro lavagens com éter etilico, & mesma
temperatura, saturado de polibrometos (a).

Na primeira lavagem e na segunda empregam-se 20
c. c. (em cada), utilizando-se na terceira e na quarta
sdmente 10 c. c. Deve quebrar-se o vicuo no fim de
cada lavagem, a fim de se evitar o fendimento do pre-
cipitado de polibrometos aglomerado. As lavagens ndo
incidem apenas no cadinho, mas abrangem também o
baldo, que se agita enérgicamente, de. modo a arrastar
as particulas de polibrometos aderentes as paredes, de-
vendo os liquidos de lavagem encontrar-se 4 tempera-
tura de 0° ao serem langados no cadinho.

Quando o precipitado de polibrometos f6r deminuto
executam-se sé trés lavagens, utilizando em cada, ape-
nas, 10 c. c. :

No ensaio sem dcidos gordes procede-se de igual
modo 3 filtragdo e lavagem.

Secagem e pesagem. — Os balGes e cadinhos utiliza-
dos nos ensaios com e sem dcidos gordos colocam-se
numa estufa cuja temperatura se faz elevar, pouco a
pouco, até 95-100° e mantém-se a esta temperatura du-
rante trinta minutos. Colocam-se os balGes e cadinhos
num exsicador, deixam-se arrefecer e pesam-se.

Sendo:

p a soma dos dois aumentos de péso correspon-
dentes ao baldo e cadinho utilizados no ensaio
com acidos gordos;

p’ a soma dos dois aumentos de péso correspon-
dentes-ao baldo e ao cadinho utilizados no en-
salo sem &acidos gordos;

o indice de polibrometos é:

1. Polib. =20 (p — p') -

Indices respeitantes aos oxidrilos
Indice de oxidrilo

108. Entende-se por indice de oxidrilo o péso de hi-
dréxido de potdssio, expresso em miligramas, necessi-

(a) 05,06 de polibrometos para 100 o. o. de dter.

rio para saturar a quantidade de 4cido acético, que se
combina por acetilizagio, em 1 grama de gordura.

O indice de oxidrilo constitue uma indicagdo dos oxi-
drilos existentes tanto em monogliceridos e digliceridos,
ou em alcodis, como em oxidcidos gordos eventualmente
presentes. Dada a possibilidade de formagio de ani-
dridos, ésteres e ainda outras causas de érro, deve pro-
curar-se sempre uma acetilizagio completa ¢ uma eli-
minagfio total do anidrido acético na determinagio do
indice de oxidrilo, que se considera convencional.

Para a acetilizagiio utilizam-se reagentes puros e se-
cos preparados ao abrigo da umidade, do anidrido car-
bénico e dos vapores dcidos. I

Msétodo internacional
Reagentes

109. Mistura de acetilizagio. — Num baldo a?erido
com 100 c. c. de capacidade misturam-se, por agitagdio
cuidadosa, 25 gramas de anidrido acético com a quanti-
dade de piridina suficiente para perfazer o volumae.
Uma coloragfio ligeira, devida & acgfio da luz, ndo ’al-
tera o reagente, sendo, contudo, preferivel conservi-lo
a0 abrigo da luz em frasco de vidro amarelo-acasta-
nhado.

Determinagio

110. Num baldo com capacidade de 150 c. c. pos-
suindo gargalo com 55 milimetros de altura e 20 mili-
metros de didmetro interno, sébre o qual se coloca um
pequeno funil servindo de refrigerante de refluxo, ou
num baldo de acetilizagio munido de refrigerante de
refluxo adaptado por unido esmerilada (fig. 9), pesa-se
uma quantidade de gordura e adiciona-se-lhe mistura
de acetilizagfo, conforme os. seguintes valores:

Para um indlce O volumo a empregar E o plso
deo de mistura de
oxidrilo deo: de acetilizagilo 6: gordura:

10 & 100 5c. c. 22,00
100 & 150 5 c. c. 18,50
150 a 200 5 ¢. ¢ 12,00
200 a 250 5 c. c. 08,75
250 a 300 5 c.c. 08,60

ou 10 c. c. 18,20

800 a 350 10 c. c. 12,00

850 a 700 15 ¢. c. 08,75
700 & 950 15 ¢. c. 08,50 :

950 a 1:500 15 ¢. c. 08,30

1:500 a 2:000 15 ¢. c. 08,20

No caso de se utilizar o primeiro tipo de baldo citado,
coloca-se éste mergulhado 1 centimetro num banhe a
95-100°, protegendo-se-lhe o gargalo contra o aqueci-
mento por intermédio de uma placa de amianto perfu
rada no centro. No caso de se utilizar o segundo tipe
de balio citado, coloca-se éste sbbre banho-maria em
ebuligdo. Em qualquer dos casos, decorrida uma hora
de aquecimento deixa-se arrefecer, adiciona-se 1 ¢. c.
de 4gua destilada, quer pelo funil, quer pelo refrige-
rante, destréi-se qualquer turvagio acidental com al-
gumas gotas de piridina e, finalmente, agita-se. . .

A temperatura da mistura eleva-se em conseqiiéncia
da transformagio do anidrido acético e, para que esta
seja completa e se decomponham os anidridos possivel-
mente formados, aquece-se .0 baldo, como anterior-
inente, mas apenas durante dez minutos, deixando-se
depois arrefecer. Adicionam-se entdio 5 c. c. de alcool
a 95° neutralizado, tendo-se o cuidado de lavar por seu
intermédio, consoante o tipo de baldo utilizado, quer
o funil e.as paredes internas do gargalo, quer o refri-
gerante. o o

Titula-se com solugio alcodlica V/2 de hidréxido-de
potassio, empregando como indicador a fenolftaleina,
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ou o azul alcalino 6-B quando a mistura for fortemente
corada. '
De igual modo executa-se um ensaio sem gordura.

Sendo:

v o volume, expresso em centimetros cibicos, de
(K O H) N[2 gasto no ensaio sem gordura;
o' 0 volume, expresso em centimetros edbicos, de
(K O H) N|2 gasto no ensaio com gordura;

p o péso de gordura empregada, expresso em

gramas;

o indice de oxidrilo é:

L oH—= 805X =%) | (dice de acidex.
r

Deve observar-se que a primeira parcela da soma pode
apresentar um valor negativo.

|

Fig. 9

Caracteristicas qufmicas qualitativas

111. Das numerosas reacgdes quimicas caracteristi-
cas indicam-se apenas as consideradas como suficiente-
mente seguras e de aplicagiio geral. As reacgbes que
digam respeito a uma s6 gordura sio descritas nos Mé-
todos especiais para anilise das gorduras alimentares.

Investigagéo qualitativa dos esterois

112, Para a pesquisa de gorduras vegetais em gor-
duras animais procede-se & prova do acetato de fitoes-
terol (veja-se 26).

Investigacdo qualitativa dos polibrometos

113. Para a pesquisa de gorduras possuindo dcidos
gordos insaturados com mais de duas duplas ligagdes

livres (4cidos da série linolénica e superiores) procede- -

-se & determinagdo qualitativa dos polibrometos.

Pesquisa dos polibrometos

114. Método da Wizdff. — Num recipiente com rélha
esmerilada tratam-se 10 c. c., ou'mais, de 4cidos gordos
fotais insoldveis na dgua (separados como se indica
em 64) com 200 c. c. de reagente de Halphen (170 c. c.
de dcido acético glacial, 24 c. c. de nitrobenzol e 6 c. c.
de bromo). Agita-se bem e deixa-se em repouso durante
doze ‘horas. Se ndo se forma qualquer precipitado, a
sordura ndo contém 4cidos gordos com mais de duas

uplas ligagdes livres.

Caso se forme precipitado, filtra-se e lava-se com éter
(a) e remove-se para um tubo de ensaio munido de refri-
gerante de refluxo.

Adiciona-se benzol e leva-se & ebulicio durante meia
hora. Se o precipitado se dissolve completamente (hexa-
brometos), fica provada, apenas, a existéncia de dcidos
da série linolénica, mas caso ndo se dissolva todo (octa-
brometos e decabrometos) fica provada a existéncia de
dcidos gordos mais insaturados que os da série linolé-
nica, contidos inicamente, em quantidades apreciiveis,
nos 6leos de animais marinhos. Este residuo de octabro-
metos ¢ decabrometos pode ser comprovado, apés decan-
tagiio e lavagem com benzol quente, determinando-se o
seu ponto de fusdo, o qual ndo deve ser inferior a 190°.

Esta pesquisa dos octabrometos e decabrometos pode
falhar nas gorduras.que sofreram aquecimento elevado.

Investigagdo qualitativa do acido erucico
" (prova das gorduras de cruciferas)

115. Esta determinagfio fundamenta-se na separagdo
do dcido erdcico.

Método da Wizoff (b)

116. Num tubo de ensaio, amplo, dissolvern-se, num
volume duplo de alcool a 96°, 20 a 25 gramas de 4cidos
gordos totais insoliveis na 4gua (separados como se
indica em 64), isentos de insaponificivel por agitagio
prévia dos sabSes com éter do petréleo. .

Mergulha-se o tubo numa mistura frigorifica de gélo
e sal das cozinhas & temperatura de 20° abaixo de zero
e & mesma temperatura filtra-se o seu conteddo com
auxilio de trompa, lavando o precipitado dos dcidos
gordos saturados com alcool nas mesmas condigdes.

O residuo de evaporagiio do filtrado trata-se com um
volume quadruplo de alcool a 75 por cento, e mergulha-
-se novamente na mistura frigorifica & temperatura de
—20°, onde se mantém durante uma hora. Caso tenha
lugar um precipitado cristalino, filtra-se & mesma tem-
peratura com auxilio de trompa, lava-se com alcool a
75 por cento, mantide igualmente a 20° abaixo de
zero, ¢ dissolve-se em benzol quente ou éter etilico.
Evapora-se o dissolvente e determina-se o péso mole-
cular do residuo (veja-se 126), que serd superior a 300
no caso da existéncia de 4dcido erdcico.

Em gorduras ricas em 4cidos gordos saturados (gor-
duras s6lidas) deve eliminar-se a maior parte déstes
dcidos gordos por arrefecimento e filtragio & tempera-
tura de 0°, antes do primeiro tratamento a 20° abaixo
de zero. :

Investigagdo da gordura de gergelim (6leo de gergelim)

117. A gordura de gergelim investiga-se pela reacgfo
de Baudouin, segundo a modificagio de Villavecchia e
Fabris, ou pela reacgfio de Bellier (modificada).

Reacgéio de Baudouin, modificada por Villavecchia
e Fabris

118. Num tubo de ensaio agitam-se, durante meio
minuto, 0,1 c. c. de solugio @ 2 por cento de furfurol
‘em alcool, 10 c. c. de gordura e 10 c. c. de 4cido clori-
drico (D=1,19). Havendo gordura de gergelim, a ca-
mada 4cida adquire cér vermelha intensa.

Nos casos em que surjam ddvidas, como em deter-
minados azeites, a reacgio s6 se deve considerar demons-

(a) Pode igualmente decantar-se, centrifugar-se e lavar em
seguida com éter.

(b) Esta determinagio falha muitas vezes para percentagens
de dleos de cruciferas inferiores a 20,
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trativa quando realizada, segundo Milliau, sdbre os
dcidos gordos fluidos separados como se descreve em
131 e secos a 105° (vejam-se também Métodos especiais
para andlise do azeite, 9).

Reac¢iio de Bellier (modificada)

119. Num tubo de ensaio agitam-se com vigor 5 ¢. c.
de gordura liquida, durante cinco segundos, com 5 c. c.
de uma solugdo saturada de resorcina em benzol ¢ 5 ¢. c.
de 4cido nitrico (D=1,4) vsento de wapores nitrosos.

Na presenga de gordura de gergelim a camada 4cida
toma uma coloragio verde caracteristica.

Investigagdo da gordura de algodao (6leo de algoddo)

120. A presenga de gordura de algodfo noutras gor-
duras vegetais investiga-se pela reacgdo. de Halphen,
segundo a modificagio da Wizsff.

Reacg¢ido de Halphen, modificada pela Wizoff

121, Num tubo de ensaio munido de refrigerante de
refluxo aquecem-se sébre banho-maria saturado de clo-
reto de sédio (115°) 2 c. c. de gordura e 2 c. ¢. de uma
solugio a 1 por cento de enx6fre numa mistura, em
partes iguais, de sulfureto de carbéneo redestilado e
piridina. Se apds cinco minutos de aquecimento a mis-
tura nfo se cora de vermelho, adicionam-se mais 2 ¢. c.
de solugiio de enxdfre e prolonga-se o aquecimento
durante mais cinco minutos. Uma coloragie vermelha
indica a presenga de gordura de algoddo, gordura de
kapok ou gordura de baobab.

Nas gorduras animais, caso a cdér vermelha n3o se
manifeste, estd verificada a auséneia de gordura de
algoddo, mas o aparecimento da cor vermelha nio deve
ser tomado como prova da sua presenca, a qual s6 poderd
ser confirmada pela prova do acetato de fitoesterol (veja-
-se 26). .

Investigagdo de gordura de animais marinhos

122. A presenca de gordura de animais marinhos
pode ser investigada pela reacgdo de Tortelli-Jaffé.

Reacc¢ido de Tortelli-Jaffé

123. Numa proveta com a capacidade de 15 c.c.,
provida de rdélha esmerilada, dissolve-se 1 c.c. de gor-
dura, perfeitamente isenta de dgua, em 6 c. c. de cloro-
formio ¢ 1 c. c. de 4cido acético glacial.

Adicionam-se 40 gotas de uma solugéo a 10 por cento
de bromo em cloroférmio (a), misturam-se rapidamente
e coloca-se a proveta sébre um fundo branco. Havendo
gordura de animais marinhos, observa-se, quando muito
passado um minuto, uma coloragio verde, que se des-
vanece pouco a pouco.

Para a investigagio de gorduras de animais marinhos
desodorizadas ou endurecidas empregam-se 5 c. c. de
gordura, 10 c. c. de cloroférmio, 2 c. ¢. de dcido acético
e 2,5 c. c. de solugfio de bromo.

As gorduras de cdr escura devem ser préviamente
descoradas, aquecendo-as, durante uma hora, a 100°-
120° com carvio animal.

Nas gorduras de animais que possam ter sido nutridos
com alimentos provenientes de animais marinhos (como
no sebo de vaca ou na banha de porco) os resultados
positivos devem ser confirmados, quer pelo indice de
iodo interno, quer pelo indice de iodo dos 4cidos s6lidos
insoliveis ou pela cifra diferencial de Bomer (gorduras
endurecidas).

{a) A solugio de bromo deve preparar-se na ocasifo.

‘Separacgio e doseamento de dcidos go~dos

124, Os métodos de separagio e doseamento, quer
dos 4cidos gordos individualmente, quer dos seus agru-
pamentos caracteristicos, incluindo mesmo os processos
mais recentes aplicados pelo Prof. T. P. Hilditch e seus
discipulos, sdo do dominio da analise cientifica das
gorduras, em virtude da sua técnica demorada e espe-
cial. Contudo, prescrevem-se seguidamente alguns pro-
cessos de aplicagio facil, referentes a certos grupos
caracteristicos de dcidos gordos, cuja separagio ¢ dosea~
mento interessam, por vezes, na andlise corrente das
gorduras alimentares. :

Método de separacdo dos acidos gordos totais
ingoluveis na agua

Método da Wizoff

125, As solugBes alcodlicas de sabdo ¢ as dguas de
lavagem obtidas na determinagio do insaponificivel
pelo éter do petréleo (método de Honig e Spitz modi-
ficado — veja-se 24) ou pelo éter etilico (método inter-
nacional—veja-se 23) rednem-se num copo sébre banho-
-maria em ebuli¢io até completa eliminagio do ‘alcool.
Transfere-se para um funil de decantagdio e adiciona-se
dcido cloridrico diluido e quente. Os dcidos gordos
libertados dissolvem-se, apés arrefecimento, em 50 c. c.
de éter etilico.

Esgota-se a camada aquosa e lava-se a camada etérea
tantas vezes com 4dgua destilada quantas as necessirias
para que as aguas de lavagem ndo acusem a reacgdo
dcida. A solugfio etérea agita-se com sulfato de sédio
anidro e filtra-se lavando com éter etilico. Destila-se
a maior parte do éter e expulsa-se a restante sdbre
banho-maria.

Doseamento dos acidos gordos totais e calculo
do péso molecular médio

126. Em relagio & gordura pode calcular-se, aproxi-
madamente, a percentagem de 4cidos gordos totais pela
férmula:
100< 7. 8.

Acid dos totais 0/ —
cidos gordos totais %/ i

Sendo:

I. 8. o indice de saponificagiio da gordura;
I. N. o indice de neutralizagio dos dcidos gordos
totais (veja-se 80);

o péso molecular médio de dcidos gordos é:

56:110
I. N.

Nas gorduras alimentares nio contendo 4cidos gordos
inferiores utiliza-se o valor do indice de neutralizagdo
dos 4cidos gordos totais insoldiveis na 4dgua, determi-
nado directamente.

Péso molecular médio =

Método de separa¢do dos acidos gordos solidos
insoliveis na agua

a) Separagio a partir dos dcidos gordos totais
insoluveis na dgua

Método de Twitchell

127. Dissolvem-se 2 a 8 gramas de dcidos gordos
totais insoliveis na dgua em 50 c. c. de alcool quente,
adicionam-se outros 50 c. c. de uma solugio de acetato
de chumbo em alcool igualmente quente (15,6 de acetato
de chumbo em 50 c. c. de alcool) e levam-se & ebulig3o.
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Deixa-se de um dia para o outro (a) e verifica-sé se o
liquido que sobrenada contém ainda chumbo, isto &,
. 8¢ algumas gotas introduzidas num tubo de en§aio dio
uma precipitagio distinta em presenga do dcido sul-
firico. Caso contrario deve adicionar-se mais solugdo
de acetato de chumbo.

Filtra-se e lavam-se os sabdes de chumbo com alcool,
até que algumas gotas do filtrado ndo turvem pela adi-
¢do da dgua.

Removem-se os sab8es de chumbo para um copo, em-
pregando 100 c. c. de alcool. Juntam-se algumas gotas
de dcido acético glacial e ferve-se até dissolugdo com-
pleta. Deixa-se arrefecer lentamente até cérca de 15° (a)
(convém ficar de um dia para o outro), filtra-se, lavam-
-se 0s saboes de chumbo novamente com alcool, como
anteriormente, ¢ removem-se para um funil de decan-
tagio, empregando 50 a 60 c. c. de éter etilico.

DecompBem-se os sabfes com #cido nitrico diluido,
agita-se e junta-se dgua destilada até as duas camadas,
etérea e aquosa, ficarem completamente limpidas. Os
dcidos gordos ficam dissolvidas no éter.

Esgota-se a camada aquosa e lava-se a camada etérea
tantas vezes quantas as necessirias para que as dguas
de lavagem nfdo acusem reacgdo dcida. A solugio etérea
agita-se com sulfato de sédio anidro e filtra-se, lavando
muito bem com pequenas quantidades de éter etilico.
Destila-se a maior parte do éter e expulsa-se a res-
tante s6bre banho-maria.

%) Separacio a partir da gordura
Método de Baughman e Jamleson

128. Num balio munido de refrigerante de refluxo
saponificam-se 6 gramas de gordura com 20 c.c. de
soluciio alcoélica 2 ¥V de hidréxido de potdssio.

Desmonta-se o refrigerante, juntam-se algumas gotas

de fenolftaleina e neutraliza-se o excesso de alcali com

dcido acético glacial, adicionado, gota a gota, de uma
galheta. Acrescenta-se mais uma gota de dcido acético
glacial e 150 c. c. de alcool.

Aquece-se até & ebuli¢gio, adicionando 5 gramas de
acetato de chumbo dissolvido em 50 c.c. de alcool,

igualmente quente, e prossegue-se como para o método
de Twitchell.

¢) Doseamento

129, Estes dois métodos de separagiio dos dcidos
gordos s6lidos insoliveis na dgua podem utilizar-se para
o seu doseamento.

Sendo:

p o péso de 4cidos gordos totais insoldveis, no
caso de se empregar o método de Twitchell, ou
o péso de gordura, se for utilizado o de Baugh-
man ¢ Jamieson ;

p’ o péso de 4cidos gordos sélidos insoliveis
obtidos por qualquer dos métodos, apés expul-
sfo do éter etilico & secagem a 110°, até péso
constante;

a percentagem de dcidos gordos sélidos insohiveis na
égua, em relaciio aos dcidos gordos totais insoliveis na
dgua ou em relagio & gordura, conforme o método se-
guido, é: :

100 < p'

Acidos gordos o/y =
4

E mais correcto referir a percentagem aos dcidos
- gordos totais insoldveis do que a gordura.

(e) A temperatura nio deve atingir valores inferiores a 15°

Calculo dos acidos gordos saturados

130. Nas gorduras alimentares naturais que nfo con-
tenham quaisquer acidos gordos inferiores, incluindo o
dcido ldurico, nem percentagens de dcido miristico supe-
riores a 5 por cento, pode calcular-se, aproximadamente,
a percentagem de dcidos gordos saturados em fungio do
teor em acidos gordos sélidos e do seu indice de iodo.

Sendo:

P a percentagem de 4cidos gordos sélidos inso-
Liveis na dgua, em relagio aos dcidos gordos
totais insoliveis na dgua;

I.1. o indice de iodo désses 4cidos gordos séli-
dos;

a percentagem de dcidos gordos saturados, em relagio
aos scidos gordos totais insoliveis na &gua, calcula-se
pela férmula:

PX1 1.

Acidos gordos saturados 0/ — P —
89,90

Separacdo dos acidos gordos fluidos

Método de Tortelli e Ruggeri

131. Num baldo de Erlenmeyer munido de refrige-
rante de refluxo saponificam-se 20 gramas de gordura
com 15 c. c. de uma soluglo aquosa a 50 por cento de
hidréxido de sédio 45 c. c. de alcool a 95°. Neutraliza-
-se o excesso de alcali com acido acético, utilizando a
fenolftaleina como indicador, e adicionam-se, pouco a
pouco, 4 temperatura da ebuligdo, 300 c.c. de uma
solugio aquosa a 7 por cento de acetato de chumbo,
mantendo a solugdo de sabfo & mesma temperatura e
sob agitagfio constante. Mergulha-se o baldo em dgua
fria, continua-se a agitar durante dez minutos, decanta-
-se o liquido limpido e lavam-se trés vezes os sabdes de
chumbo com dgua destilada quente. Apés cada lavagem,
deixa-se arrefecer e decanta-se o liquido limpido.

Retiram-se as gotas de dgua aderentes, por intermédio
de tiras de papel de filtro, e agitam-se os sabSes com 200
c.c. de éter etilico, aquecendo até & temperatura da
ebuli¢io. Os sabBes aderentes &s paredes devem ser com-
pletamente removidos.

Mergulha-se o baldo, imediatamente, em dgua a uma
temperatura entre 8° e 10°, que se mantém durante duas
horas, filtra-se o liquido para um baldo de gargalo es-
treito com a capacidade de 200 c. c. e adiciona-se étevr
etilico até perfazer, aproximadamente, o volume do
recipiente. Rolha-se hermtticamente e mergulha-se em
dgua fria durante doze horas. :

Filtra-se a solugfo etérea para um funil de separa-
¢80 e decompdem-se 0os sabfes com 150 c¢. ¢. de acido clo-
ridrico a 20 por cento. Esgotam-se o precipitado de
cloreto de chumbo e a camada aquosa, agita-se a camada
etéreascom 100 c. c. de dcido cloridrico a 20 por cento,
lava-se depois com 150 c. c. de 4gua destilada e filtra-se
finalmente para um balo de 300-c. c. de capacidade,

Destila-se o éter até restarem 40 a 50 c. c. de liquido
e transfere-se éste para um baldo com 100 c. c. de capa-
cidade, o qual se mergulha em 4gua fria. Faz-se passar
uma corrente de anidrido- carbdnico, lavado e séco,
através do liquido etéreo, aquecendo em banho-maria
até expulsiio total do éter. '

Calculo dos acidos gordos fluidos

132. O teor em 4cidos gordos fluidos calcula-se por
diferenga.

Sendo:
p a percentagem de 4cidos gordos sélidos inso-
liveis na dgua, em relagdo aos dcidos gordos
_totais insoluveis na dgua;
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a percentagem de dcidos gordos fluidos, em relagio aos
mesmos dcidos gordos totais, é: .

Acidos gordos fluidos °/ =100 — p

Indice de iodo interno

133. Nas gorduras alimentares naturais que ndo pos-
suam quaisquer écidos gordos inferiores, incluindo o
dcido laurico, nem-contenham dcido erdcico pode deter-
minar-se o indice de iodo interno utilizando os écidos
gordos fluidos obtidos pelo método de Tortelli ¢ Rug-
geri. Nos mesmos casos pode, também, determinar-se o
indice de iodo interno por cilculo.

Sendo: . :

I.1. o indice de iodo dos 4cidos gordos totais in-
soliveis na agua;

p a percentagem de dcidos gordos saturados, em
relagiio aos dcidos gordos totais insoldveis na
dgua;

o indice de iodo interno é:

100 T
100 —»p

I Ii. =

Os valores determinados por calculo devem preferir-
-se aos obtidos directamente.

Calculo dos acidos gordos insaturados

134. Nas gorduras alimentares naturais em que se
efectue asestimativa da percentagem dos dcidos gordos
saturados, em relagfio aos dcidos gordos totais insoldveis
na 4gua, pode calcular-se, por diferenga, a percentagem
aproximada de 4cidos gordos insaturados, em relagio
aos mesmos acidos gordos totais:

’

Acidos gordos_ insaturados °/ =
=100 — 4cidos gordos saturados °/,

Nas gorduras em que apenas sejam para considerar
entre os 4cidos gordos insaturados o 4cido oleico (0)
e o scido linoleico (L) podem calcular-se ambos apro-
ximadamente. .

Sendo:

p a percentagem de dcidos gordos insaturados,
em relagdo aos 4cidos gordos totais insoliveis
na dgua; -

I. Ii. 0 indice de iodo interno;

a percentagem de dcido oleico, em relagfio aos dcidos
gordos totais insoldiveis na dgua, é: '

0 =p (1,986—0,01096 I. Ii.)

e a percentagem de dcido linoleico, em relagio aos
mesmos 4cidos gordos totais, é: : '

Calculo dos acidos gordos saturados e insaturades,
sequndo Kaufmann

135. Em fungio dos valores do indice de iodo (Z.I.)
e do indice de sulfocianogénio (I. Sulfoc.) podem cal-
cular-se aproximadamente, nas gorduras em que apenas
.sejam para considerar, entre os dcidos gordos insaturados,
o_4cido oleico (O) € o é4cido linoleico (L), nZo sé as
percentagens déstes dois dltimos 4cidos, mas também a
dos dcidos gordos saturados (S), em relagdo aos dcidos
gordos totais,

Para gorduras contendo menos de 1 por cento de insa-
ponificivel pode efectuar-se o célculo em face dos indi-
ces de iodo ¢ de sulfocianogénio determinados na gor-
dura (a): '

=100 — 1,158 1. Sulfoc.;
0=1,162 (2 I. Sulfoc. —1.1.);
L=1,164 (I.I. —I. Sulfoc.).

Para gorduras contendo mais de 1 por cento de insa-
ponificavel efectua-se o cdlculo em face dos indices de
iodo e de sulfocianogénio determinados nos &cidos
gordos totais insoliveis na 4gua, sendo, portanto, as
percentagens referidas a estes cidos gordos totais:

S=100—1,108 1. Suljfoc.;
0=1,112 (2 I. Sulfoc. —I1.1.);
L=1,104 (I.I.—1. Sulfoc.).

Caso a gordura contenha, também, entre os dcidos
gordos insaturados o 4cido linolénico (Le) e seja pos-
sivel calcular-se a percentagem de dcidos gordos satu-
rados (S) (veja-se 130), aplicam-se as seguintes equagdes
para indices de iodo e sulfocianogénio determinados na
gordura (insaponificivel inferior a 1 por cento):

0=(100 — S) — 1,154 (I. I.—I. Sulfsc.);
L=(100— S) — 1,154 sz I. Sulfoc. —I.1.);
Le=—(100—.S) +1,154 1. Sulfoc.;

ou, para indices de iodo e sulfocianogénio determinados
nos acidos gordos totais insoldiveis na dgua (insaponifi-
cavel superior a 1 por cento):

0=(100—S) — 1,104 (I. I. — I. Sulfoc.
L= (100 — 8) — 1,104 (2 I. Sulfoc. —1I.
Le=—(100—S)+1,104 1. Sulfoc.

)
1.);

Método de separagdo e doseamento dos oxidcidos gordos
_ (indice de oxiacidos)

136. O seguinte método convencional fornece uma
estimativa dos oxidcidos gordos, doseando as substéncias
insoltiveis no éter do petréleo nas condigdes estabele-
cidas. o o

' Método internacional

137. Procede-se.como para a determinacfio do insas
ponificivel pelo método -de éter etilico (veja-se 23) o
redinem-se numa cdpsula-com a capacidade de 500 c. ¢.
a camada hidroalcodlica e as dguas das duas primeiras
lavagens. Expulsam-se por ebuli¢io os vestigios de éter
etilico e a totalidade do alcool e transfere-se o contevido
da cépsula para um funil de separagio com 5600 c. c,
de capacidade, lavando com dgua. O volume de liquido
contido no funil deve ser de cérca de 150 c. c.

Adicionam-se 51 c. c. de dcido cloridrico N e agita-se
durante dois minutos. Apés a agitagio nZo deve haver
espuma no liquido; caso confrério. adiciona-se mais -
dcido cloridrico V. :

Juntam-se 100 c. c. de éter-do petréleo com ponto de
ebuligio de 35°-50°, agita-se durante um minuto, deixa-
-se uma noite em repouso, esgota-se a camada édcida &
filtra-se a camada etérea por filtro de pregas com 90
milimetros de dijmetro. Os oxidcidos gordos aderem, em
geral, as paredes do funil de separagio sob a forma de
uma massa vermelha acastanhada. Lava-se duas vezes
o funil de separagic com éter do petréleo (25 c.c. de

() Calculaim-se tedritamente os' gliceridos simples que em 100
de gordura se apresentariam em quantidades priticamente equi-
valentes as dos &cidos gordos respectivos em 100 de cidos gordos
totais. C e S
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cada vez), depois o tubo de esgotamento e o filtro, e
finalmente o gargalo, por uma sé vez, empregando-se
para os dois primeiros 10 c. c. e para o dltimo 5 c. c.

Dissolvem-se os oxiicidos gordos contidos no funil de
separagdo e no filtro lavando trés vezes com aleool
quente. Empregam-se 50 c. c. da primeira vez, depois
25 c. c. e finalmente 5 c. c.

Recolhem-se os liquidos alcoélicos num copo de pre-
cipitagdo com a capacidade de 350 c. c., evapora-se o
alcool até restar um volume deminuto de liquido e trans-
fere-se 8ste para uma cédpsula tarada, lavando com éter
etilico. Evaporam-se o alcool e o éter até ser notado
um cheiro acre caracteristico e seca-se a cdpsula a 100°,
por periodos de meia hora, até péso constante. Final-
mente incinera-se o residuo e pesa-se.

Sendo:

P o péso do residuo séco a 100°;
P’ o péso da cinza;
a percentagem aproximada de oxidcidos, em relagio &
gordura, é:
Indice de oxidcidos=20 (p — p’)

Normas para apresentar os resultados analiticos

Abreviaturas

138. Algumas das determinagdes a que se referem
os presentes métodos podem representar-se abreviada-
mente por: ’

Insaponificdvel °/g. . . . . . . . .. ... Insp. °/,
Densidade a 20° referida & dgua a 4°. . . . Dy
Pontode fusio . . . . . . .. ... ... P. F,
Ponto de fusio dos dcidos gordos totais in-

soliveis na 4gua . . . . ... .. ... P.F.
Ponto de solidificagiio . . . . . . . .. .. P. 8
Ponto de solidificagio dos 4cidos gordos to-

tais insoliiveis na 4dgua . . . . . . . .. Titulo
Ponto de congelagio. . . . . . . . . ... P. C.
Indice de refracgiio a 20° referido & risca D

do espectro de Fraunhofer. . . . . . N,
Viscosidade absoluta . . . . . . .. ... [7] 20°
Indice de acidez . . . . ... ...... I. A.
Indice de neutralizacao de 4cidos gordos . . I. N,
Indice de saponificagio . . . . .. .. .. I. 8.
Indicede éster . . . . . .. ....... I. E.
Indice de Reichert . . . . . . . . e e . I. R.
Indice de Polenske . . . . ... .. ... 1. P,
Indice de dcido bubfrico. . . . . . . . .. 1. Bu.

- Indice de jodo . . . . . e e e e e e e I I
Indice de sulfocianogénio . . . . . . .. . I. Sulfoc.
Indice de polibrometos . . . . . ... . . 1. Polib,
Indice de oxidrilo. . . . . .. ... . .. I. OH.

Apresentacdo

139. Os valores dos resultados analiticos correspon-
dentes as diferentes determinagSes quantitativas e ca-
racteristicas apresentam-se:

Em nimeros inteiros . . . . .. ... —
Em nimeros com um algarismo decimal ——, —
Em nimeros com dois algarismos deci-
mMas o v v 4 v v e e e . —_———
Em niimeros com trés algarismos deci-
mMais . . ¢ ... ... _
Em nimeros com quatro algarismos
decimais

Agua . . ... 0L L, c e e —y
Impurezas insoliiveis no éter do petrdleo ——, — —
Residuo de incineragio, ou cinza . . . —
Acidos inorgénicos livres . . . . . . . —_—

. Insaponificivel
Insaponifiedvel . . . . . .

“ e e e »

Alteragdo das gorduras
Acidez . . + ¢ ¢ ¢ ¢ s e o 0 4 . .

] Substincias conservantes
Ssal das cozinhas (CINg) . . . . . . . —_—

Caracteristicas fisicas

Densidade a20°/4°. . . . . . .. .. —_—
Pontodefuséo. . . . . . . .. . .. _

Ponto de solidificacio . . . . . . . . —_—
Ponto de congelagio . . . . . . . ..
Indice de refraccéo . . . . . . . . . —_—————
Viscosidade expressa em centipoises . . ——

Caracteristicas quimicas

Indices respeitantes aos 4cidos gor-

dos:
Indice de acidez . . . . . . . . ... —_—
Indice de neutralizagéio dos 4cidos gor-
dos . .« . v ke e e e e e e e e m———
Indice de saponificagdo . . . . . . . . _
Indice de éster . . . . . . e e e e —e

Indices respeitantes aos 4cidos gor-
dos inferiores:

Indice de Reichert-Meissl . . . . . . —_—
Indice de Polenske . . . . . . . . . . _
Indice de é4cido butirico . . . . . . . _—
Indicede A . . . . ... ... ... —_—
Indicede B. . ... ... e e ey —

Indices respeitantes &s duplas liga-
¢oOes livres:

Indicedeiodo. . . . . . . .. ... _
Indice de sulfocianogénio . . . . . . . _—
Indice de polibrometos . . . . . . . . —_—

Indices respeitantes aos oxidrilos:
Indice de oxidrilo . . . . . . . . .. e

Métodos para a separagiio e dosea-
mento de 4cidos gordos:

Acidos gordos totais . . . . . . . . . —_—
Péso molecular médio . . . . . . . . _—
Acidos gordos sélidos insoliveis na dgua ——
Acidos gordos saturados . . . . . . . _—
Acidos gordos fluides . . . . . . . .. _
Indice de iodo interno . . . . . . . . _—
Acidos gordos insaturados . . . . . . . _
Acidooleico. . . . . .. ...
Acido linoleico. . . . . . ... ... _
Oxidcidos gordos (Indice de oxidcidos) ——

Aproximacao

140. Em qualquer valor determinado a aproxima-
¢fo no iltimo algarismo com que éle ser4 apresentado
efectua-se sempre pelas seguintes normas:

1.° Quando & direita do dltimo algarismo com que o
valor serd apresentado se segue outro superior a 5, subs-
titue-se aquele pelo algarismo que lhe é imediatamente
superior;

2.° Quando & direita do Wltimo algarismo com que
o valor sera apresentado se segue outro inferior a 5, ndo
se substitue aquele algarismo;

3.° Quando a direita do dltimo algarismo com que o
valor seri apresentado se segue um 5, substitue-se
aquele pelo algarismo que lhe seja imediatamente su-
perior se o algarismo que estiver & sua esquerda for
impar e ndo se substitue se @sse algarismo fér par.

II

Métodos especiais para analise do azeite
e hases de apreciagao fiscal

Métodos especiais para andlise do azeite

Os presentes Métodos especiais incluem, apenas, as
determinagBes de valores peculiares das propriedades
fisicas e quimicas (caracteristicas e variiveis) e as reac-
¢Oes qualitativas, que, dado o seu emprégo restrito ao
azeite, nfo foram descritas entre os Métodos gerais.
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Azeite

. Di-se o nome de azette 4 gordura extraida do
fruto de Olea Ewuropeae, L., por processos mecénicos,
sem ser submetida a quaisquer outros tratamentos além
da decantagfio, lavagem, centrifugagio e filtragio ao
produto da sua refinagio ou & mistura de ambos.

Considera-se azeite refinado todo aquele que sofreu
qualquer tratamento destinado a modificar a acidez,
a cdr, o aroma e o sabor, ou apenas algumas destas pro-
priedades. '

Colheita e conservagio das amostras

2, Seguem-se as regras indicadas nos Métodos gerais
(1, 1 a 3). Cada amostra definitiva deve ser constituida,
pelo menos, por 500 c. c.

Exame organoléptico

Aspecto

3. O aspecto pode ser limpido, opalescente e turvo,
devendo ser consideradas as diferentes modalidades que
podem surgir, como, por exemplo:

Limpido espelhado;
Limpido;
Levemente opalescente;
Opalescente;
Fortemente opalescente;
Levemente turvo;
Turvo;
Fortemente turvo;
Ete.

Cor

4. A cor pode ser: amarelo claro, amarelo palha,
amarelo ouro, amarelo acastanhado e verde, devendo
ser consideradas as diferentes modalidades que podem
surgir, como, por exemplo:

Amarelo dourado;

Amarelo palha;

Amarelo claro;

Amarelo ligeiramente esverdeado;
Amarelo levemente escuro;
Amarelo esverdeado;

Amarelo escuro;

Amarelo bastante esverdeado;
Verde amarelado;

Amarelo bastante escuro;
Amarelo levemente acastanhado;
Amarelo bastante acastanhado;
Verde;

Verde escuro;

Ete.

5. A intensidade da c6r mede-se num colorimetro de
Lovibond com vidros normalizados vermelhos, amare-
los e azues. No colorimetro (tintémetro) de Lovibond
utilizam-se, como fonte luminosa, lampadas de 100
watts e tinas com 5 milimetros de espessura. A luz
atravessa vidros azues nmormalizados e reflecte-se sdbre
blocos de magnésia, de maneira a incidir perpendi-
cularmente & tina e vidros comparadores. Devem se-
guir-se as instrugdes que acompanham o aparelho.

Os resultados exprimem-se nas respectivas unidades
Lovibond de vermelho, amarelo e azul.

Aroma

6. O aroma pode ser suz gemeris (mais ou menos in-
tenso), eztinto e anormal, devendo neste tltimo caso
procurar distinguir-se a sua proveniéncia. .

Sabor

7. O sabor pode ser- eztinto, a fruto, amargo, doce,
doido, pungente e desagraddvel, devendo neste dltimo
caso procurar distinguir-se a sua proveniéneia; o sabor
diz-se entfo: a rango, a bérra, a méfo, a dgua-ruca, a
terra, a madeira, a tulha, a séco, a vermes, ete.

Alcalinidade da cinza

8. Determina-se a cinza segundo os Métodos gerals,
16, a partir de 50 gramas de azeite filtrado, colocando
a cipsula de platina sdbre uma chapa de amianto per-
furada. .

Dissolve-se a cinza em 10 c. c. de dgua destilads,
neutra, e titula-se com dcido sulfirico /100, empre-
gando 2 gotas de solugiio alcoélica de 4cido rosalico
como indicador.

A alcalinidade exprime-se em centimetros ciibicos de
solugio N /10 por 100 gramas de azeite.

Investigagdo da gordura de gergelim (6leo de gergelim)

Reac¢io de Baudouin, modificada

9. Num tubo de ensaio adicionam-se a 5 c. ¢. de
azeite 0,1 c. c. de uma solu¢do alcodlica a 2 por cento
de furfurol e 5 c. ¢. de dcido cloridrico concentrado.
Agita-se e deixa-se em repouso durante dez minutos.
Adicionam-se entfio 5 ¢. c¢. de dgua, agita-se durante
uns segundos e, apés a separagdio da camada 4cida,
observa-se a sua cér.

Na presenga de gordura de gergelim (6leo de gerge-
lim) a camada 4cida adquire a cor vermelha. A reaccéo
é sensivel para percentagens mesmo inferiores a 1.

Investigagdo da gordura de amendoim (6leo de mendobi)
fndice de Bellier
Método de Bellier, modificado

10. Num baldo de Erlenmeyer com cérca de 100 ¢. c.
de capacidade introduz-se 1 ¢. c. da gordura e, em se-
guida, 9 c. c. de solugdo alcodlica a 8 por cento de hi-

réxido de potassio, preparada por dissolugio de 80
gramas de hidréxido de potdssio em 80 c. c. de dgua o
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completando o volume 'de 1:000 .c. c. com ‘alcool a
90° (a). Adapta-se ao balio uma rélha atravessada por
um tubo de refluxo com 80 centimetros de comprimento
e aquece-se, agitando constantemente, s6bre banho-ma-
ria fervente até a gordura se encontrar completamente
saponificada (quatro a cinco minutos).

Deixa-se arrefecer até cérca de 25°, adicionam-se 1,5
¢. c., rigorosamente medidos, de dcido acético diluido
(1 volume de acido acético glacial para 4 volumes de
4gus), mais 3 gotas (nfo mais) de 4cido acético glacial,
50 ¢. c. de alcool a 70° e agita-se. Se o liquido turva,
o que acontece quando existem quantidades notdveis de
4cidos araquidico e lignocérico, aquece-se brandamente
até desaparecer a turvago.

Substitue-se ¢ tubo de refluxo por um termémetro co-
locado de maneira que o reservatério de mercirio mer-
gulhe no liquido, arrefece-se o baldo, agitando-o cons-
tantemente em banho de dgua, até a temperatura do
conteido atingir 16° e procede-se de forma a que esta
temperatura se mantenha durante cinco minutos.

Se o liquido n#o turva, arrefece-se até 15°,6 e aguar-
dam-se novamente cinco minutos.

Se o liquido turva, nestas condiges, o azeite ndo con-
tém gordura de amendoim, ou contém apenas uma
quantidede inferior a 5 por cento. Para valores mais
elevados de gordura de amendoim a turvagio manifes-
ta-se a uma temperatura superior a 16°.

A temperatura superior ou inferior a 16° a que se
manifesta a turvagdo constitue o indice de Bellier.

Separagio dos acidos araquidico e lignocérico

Método de Renard (b)

11. Num baldo de Erlenmeyer com cérca de 200 c. c.
de capacidade pesam-se 20 gramas de azeite e adicio-
nam-se 10 c. c. de solugio contendo pesos iguais de
hidréxido de potdssio e dgua. Agita-se, adicionam-se
20 c. c. de alcool, mistura-se cuidadosamente durante
um minuto, adapta-se um tubo de refltuxo e saponifica-
-se sobre banho-maria em ebuligio durante trinta. mi-
nutos. . o ‘

" Neutraliza-se com é4cido acético a 30 por cento, uti-
lizando como indicador a fenolftaleina, adicionam-se
algumas gotas de solugfio a 20 por cento de hidréxido
de potéssio até coloragfio rosada, agitando constante-
mente o recipiente, e transfere-se cuidadosamente o seu

contetddo para um baldo de 500 c. c. de capacidade con-

tendo 240 ¢. c. de uma solugfo aquosa a 10 por cento
de acetato de chumbo, mantida em ebuligfo. Lava-se
duas vezes o baldo de Erlenmeyer com 10 ¢. ¢. de dgua
quente de cada vez, adicionando-se os liquidos da la-
vagem & solugiio de sabdes de chumbo; prolonga-se a
ebuligdio durante dois minutes, aguardam-se vinte mi-
nutos é arrefece-se o baldio numa corrente de dgua fria,
imprimindo-lhe um movimento constante de- rotagéo.
Qs sabdes de chumbo precipitados aderem & superficie
interna do bal&o. Decanta-se a solugfio ¢ lavam-se vé-
rias vezes os sabdés de chumbo precipitados com dgua
a 5°%10° de temperatura. Inverte-se o baldo durante
cinco minutos para permitir o escoamento das dguas
de lavagem, retirando-se as iltimas gotas, que ficam
aderentes, com auxilio de papel de filtro € lava-se por
dltimo, rapidamente, com 20 c. ¢. de alcool a uma tem-
peratura compreendida entre 5° a 10°.

Adicionam-se 200 c. c. de éter etilico, agita-se até
desprender completamente os sabSes de chumbo e leva-

_—,—-‘—'- -

.- (@) b c. c. desta solugiio ‘devem ser neutralizados por 1,5 c. c.
ds Acido acético diluldo- (1+4). .

_.(b) Bste método aplica-se, em caso de pleito, para investi-
gaglo da gordura de amendoim, quando o indice de Bellier for
inferior & 17° e haja divergéncia entre os peritos. :

-se & ebulicio a banho-maria, durante dez minutos, sob
refrigerante de refluxo. Retira-se o baldo do banho-ma;
ria e imprime-se-lhe um movimento de rotagdo lento
a prineipio’e depois mais ripido. Se o precipitado nio
se encontra completamente dissolvido, aquece-se de
novo. Adiciona-se "o éter suficiente: para reconstituir o
volume 'ini¢ial, coloda-sé um copo ém posi¢ho invertida
sobre o gargalo do balio ¢ mantém-se éste, pelo menos
seis horas, num frigorifico. C

Filtram-se, com auxilio de trompa, o6s sabGes de
chumbo cristalizados, através de um papel de filtro es-
pésso adaptado a um funil de Buchner, lavando cuida-
dosamente o precipitado e o baldio com pequenos voly-
mes de éter a uma temperatura compreendida entre 5°
e 10°, utilizando apenas a sucgfo necessiria para a fil-
tragfo do éter. Se durante a filtrag8o e lavagem a massa
do precipitado ficar fendida, eliminam-se as fendas com
auxilio de uma vareta. _ ,

Remove-se o precipitado com 75 ¢, ¢, de éter etilico
para um funil de separag¢io, rolha-se 8ste, agita-se pelo
menos durante um minute e, apés vinte minutos de re- .
pouso, adiciona-se uma mistura de 30 c. c. de 4cido
cloridrico e 15 c. c. de dgua. Agita-se enérgicamente,
deixa-se em repouso durante dez minutos e lavam-se as
paredes internas do gargalo com um pequeno volume
de éter etilico e 20 c. ¢. de dgua. Imprime-se ao funil
um ligeiro movimento de rotagfo, deixa-se em repouso
alguns minutos e deixa-se escoar a camada aquosa e o
precipitado de cloreto de chumbo. Lava-se a camada
etérea com 50 c. c. de dgua, tantas vezes quantas as
necessarias para que as dguas de lavagem ndo apresen-
tem reacgdo 4cida, e adiciona-se éter etilico até a ca-
mada etérea atingir um volume de cérca de 70 ¢. c. Se
a solugdo etérea apresenta ainda algum precipitado,
repetem-se as operagdes anteriores. :

Transfere-se a solugiio etérea para um baldo de Er-
lenmeyer com 200 a 300 c. c¢. de capacidade, destila-se
o éter e seca-se o residuo a 110° durante uma a duas
horas. Dissolvem-se os dcidos gordos em 100 c. c. Je
alcool a 90°, em ebuligdo,. e arrefece-se o baldo, por in-
termédio de uma corrente de dgua, imprimindo-lhe um
movimento constante de rotagfio. Coloca-se o baldo, pelo
menos durante seis horas, no frigorifico, filtra-se (por
filtro liso), lavando duas vezes com 10 c¢. c. de alcool
a 90°, & temperatura de 20°, e, em seguida, trés vezes
com 10 c. c. de alcool a 70°. A orla do filtro deve ser
também cuidadosamente lavada. -

Dissolvem-se os acidos gordos e lava-se o filtro cui-
dadosamente com éter, recothendo ‘todo o liquido num
baldo tarado de Erlenmeyer. Destila-se o éter e seca-se
o residuo a 110° até péso constante p. . :

A percentagem P de scidos araquidico ‘e lignocérico
obtém-se pela férmula: ' ‘ ,

P=5 (p— 0,009)

Adicionam-se a0 péso do residuo 07,009, como correc-
¢do da solubilidade dos 4cidos araquidico e lignocérico
nos 20 c. ¢. de alcool a 90° utilizados na lavagem.

O ponto de fusdo do residuo deve ser igual ou supe-
rior a 71°.

.- As prescrigfes anteriores devem ser rigorosamente
seguidas, tanto na preparagiio dos reagentes como na
seqliéncia das operagtes. .

Investigacao dos oleos de resina

12, Agitam-se 20 c. c. de azeite com 200 c. c. de
alcool a 90°, decanta-se o alcool e evapora-se em cépsula
de porcelana de fundo plano. Sébre o residuo fazem-se
cair 4 a 5 gotas de dcido sulfirico de densidade 1,63,
deixando-se as gotas de dcido chegar ao contacto do
6leo, sem agitar ou emulsionar.
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Havendo éleos de resina, o 4cido fica corado franca-
‘mente de rosa; com gorduras vegetais escurece um
pouco; com 6leos minerais fica incolor. :

Investigagdo de gordura (oleo) de bagago
- extraida pelo sulfureto de.carboneo

. Reacg@io de Lauro ~

13. Aquecem-se 5 gramas de azeite, isento de igia,
com 20 miligramas de benzoato de prata (e) (recente-
mente preparado e sdco), durante dez minutos, num
tubo de ensaio ‘mergulhado em banho de éleo mantido
4 temperatura de 150°. Uma coloragio castanha indica
a presenga de gordura (6leo) de bagago extraida pelo
sulfureto de carbéneo.

Deve evitar-se qualquer agitagiio e a presenga de
dgua. As conclusSes devem basear-se pelo menos em
trés ensaios.

Investigagdo das gorduras semi-sicativas
-(gordura de soja, etc.)

Método de Vizern e Guyot

Reagentes .

14. Eter do petrdleo. — Agita-se éter do petréleo
(ponto de ebuligio << 70°), perfeitamente séco, com
dcido sulfirico (D =1,84), a fim de o isentar de carbo-
netos insaturados, e destila-se.

Solugdo de bromo. — A 100 c. c. de éter do petréleo,
preparado como se indicou e colocado em banho de
gélo fundente (0°), adicionam-se, gota a gota, 4 c. <.

e bromo, agitando constantemente.

Processo

Num tubo de ensaio, bem séce, com 2 a H centimetros

de didmetro dissolve-se 1 ¢. c¢. de azeite filtrado e lim-
pido em 10 c. ¢. de éter do petréleo.

Mergulha-se’ 0 tubo de ensaio num banho de gélo
fundente (0°) e passados quinze minutos adicionam-se
pouco a pouco, & mesma temperatura e agitando cons-
tantemente, 10 c. c. da solugfio de bromo preparada na
ocasifo. A cor deve indicar um excesso de bromo.

_- Mantém-se o tubo no gélo funderite durante doze ho-
ras; observando-se a existéncia de um precipitado, de-
vido aos polibrometos, estdio presentes gorduras pos-
suindo 4cido linolénico, ou outro de insaturagio igual
ou superior. ~
- Em casos de ddvidas, ou desejando-se maior sensibi-
lidade, utiliza-se uma proveta de 200 c. c. com rélha
de vidro esmerilado, dissolvendo-se 10 c. c¢. de azeite
em 100 c. c. de éter do petréleo, adicionando-se 100 c. c.
da solugdo de bromo e mantendo-se a proveta mergu-
lhada no banho de gélo fundente durante doze horas.

" Bases para a apreciagdo do azeite

Os limites e as bases para apreciagio do azeite sdo:

. I. Exame .organoléptico
(Vejam-se Métodos especiais para endlise, 3 a 7T)

E apenas considerado aceitivel para consumo o azeite
limpido nfo possuindo aroma anormal ou sabor desa-
gradavel. :

(2) O benzoato de prata obtém-se precipitando pelo nitrato
de prata uma solugio recentemente preparada de benzoato de
s6dio. Filtra-se ‘o precipitado, com auxilio de trompa, num funil
de Buchner, lava-se muito bem com é4gua fria ¢ em seguida com
alcool e éter. .

II. -Substincias estranhas

Agua (vejam-se Métodos gerais, 9 a 12), e impurezas

insolivets no éter do petréleo (vejam-se Métodos ge-
rais, 14). — B considerado azeite lagareiro, necessi-

tando beneficiago, o azeite contendo dgua ou impurezas
insoliveis no éter do petréleo (a).

Residuo de incineragio ou cinza {vejam-se Métodos
gerais, 16-¢ 16). — E considerado impréprio para con-
sumo o azeite revelando peroentagem de cinza superior
a 09,003, determinada no azeite filtrado e Hmpido.

Alcalinidade da cinza (vejam-se Métodos especiais
para anélise, 8), — E considerado impréprio para con-
sumo ¢ contendo substincias estranhas (b) o azeite rTe-
velando alcalinidade da cinza superior a 0,1 ¢. ¢, de
sqhugﬁo N/10 por 100 ¢. c. de gordura filfrada e lim-

ida.

g Acidos inorgénicos (vejam-se Métodos gerais, 18 a
20). — B considerado impréprie para consumo e fal-
gificado 0 azeite contendo dcidos inorgamnicos.

Oleos minerais (vejam-se Métodos gerais, 21). —

£ considerado impréprio para consumo e falsificado o

azeite contendo Sleos minerais.

III. Insaponificavel
(Vejam-se Mdtodos gerais, 24)

No azeite ndo falsificado com éleos minerais ou gor-
duras de certos animais marinhos o insaponificivel de-
terminado pelo método de Honig e Spitz modificado
nfo excede 1,5 por cento.

IV. Alteragdes da gordura

Hidrélise dos gliceridos (acidez) (vejam-se Métodos
gerais, 32 e 33). — E considerado avariado, inacei-
tdvel para consumo e necessitando beneficiagio o azeite
com acidez superior a 4 por cento, expressa em é&cido
oleico (c). )

Rango’ ceténico (vejam-se Métodos gerais, 34 e 35)
e rango por auto-owidagdo (vejam-se Métodos gerais, 36
e 87). — E considerado avariado e inaceitivel para
consumo o azeite em que se identifique organoléptica e
quimicamente rango ceténico, ou rango por auto-oxi-
dagiio. : -

V. Caracteristicas fisicas

Densidade (vejam-se Métodos gerais, 58 a 61). —
Varia, a 20° G, entre 0,910 e 0,913. o

Ponto de solidificagao dos dcidos gordos (titulo) (ve-
jam-se Métodos gerais, 68 e 69). — Varia entre 18 e
29° C. Uma elevagio déste ponto pode levar a suspeita
de falsificagio (6leo de algoddo). )

Indice de refracgio (vejam-se Métodos gerais, 73). —
I varidvel, a 20° C, entre 1,4699 e 1,4677 (desvio no
butiro-refractémetro Wollny, 66,1 e 62,7). Um indice
de refracgiio elevado deve levar a supor uma falsificagfo,
porque geralmente todas as gorduras usadas para éste
efeito tdm indice de refracgio superior ao do azeite.
Os 4cidos gordos livres fazem baixar o indice de re-
fracgio mesmo aquém do limite minimo.

(\\

- (a) No perfodo normal-do seu fabrico é pgrmitida. a venda de
azeite- lagareiro sem brilho e limpidez, com impurezas inferiores
8 2 por cento (veja-se o § 1.° do artigo 2.° do decreto n.° 17:774,
de 18 de Dezembro de 1929). : : -

(b) Veja-se decreto n.° 17:203, de 8 de Agosto de 1929. .

(c) B considerado fino' o azeite até 1 grau de acidez e de
consumo o de graduagio superior até 4 graus (veja-se § unico
do artigo 1.° do decreto n.° 19:482, de 28 de Fevereiro de 1981).
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VI. Caracteristicas quimicas

Indice de saponificagio (vejam-se Métodos gerais, 81
a 83). — Varia entre 186 ¢ 196. Um indice inferior
prova a falsificagio com gorduras de indice de saponi-
ficagdo baixo (gorduras de certos animais marinhos,
de colza, etc.) e 6leos minerais.

Indice de Reichert-Meissl e de Polenske (vejam-se
Métodos gerais, 86 e 87). — Variam, respectivamente,
entre 0,2 ¢ 0,6 ¢ 0,9 e 2,1, dando uma estimativa da
parcela de dcidos gordos arrastada pelo vapor de dgua,
nas condiges do método prescrito.

Indice de iodo (vejam-se Métodos gerais, 93 a 96). —
Varia entre 75 e 88, determinado pelo método de Hanwus.
A elevagdo do indice de iodo faz presumir uma adul-
teragdo do azeite, pois as gorduras vulgarmente utili-
zadas para a sua falsificagio possuem indices de iodo
superiores. O indice de todo dos dcidos gordos totais in-
soliveis (vejam-se Métodos gerais, 93) nio excede 92
e o indice de iodo interno (vejam-se Métodos gerais,

133) 112.
Indice de Bellier (vejam-se Métodos especiais para
andlise, 10). — No azeite o indice de Bellier nfo é

superior a 16° C. A sua elevagdo indica a presenga de
gordura estranha contendo dcidos araquidico, behénico
e lignocérico (gordura de amendoim). Em caso de
pleito, quando o indice de Bellier for inferior a 17° e
haja divergéncia entre os peritos, é decisiva a sepa-
ragio dos dcidos araquidico e lignocérico pelo método
de Renard. :

Indice de polibrometos (vejam-se Métodos gerais, 104
a 107). — O azeite n8o possue acidos gordos insaturados
com mais de duas duplas ligagBes livres. A formagéo
de polibrometos indica a presenga de gordura estranha
semi-sicativa ou sicativa (gordura de soja, milho, li-
nho, de animais marinhos, etc.). '

VII. Caracteristicas quimicas qualitativas

Investigagdo qualitativa dos polibrometos (vejam-ge
Métodos gerais, 113 e 114). — O azeite ndo da poli-
brometos. Resultados positivos provam a.existéncia de
gorduras estranhas contendo 4cido linolénico (hexa-
brometos) ou outros de insaturagio igual ou superior
(octa e decabrometos).

Investigagio das gorduras semi-sicativas (vejam-se
Métodos especiais para anilise, 14). — Na investiga¢fo
das gorduras semi-sicativas pelo método de Vizern e
Guyot o azeite ndo deve provocar precipitado. A exis-
téncia de um precipitado devido'aos polibrometos in-
dica a presenga de gorduras estranhas possuindo 4cido
linolénico (6leo de soja) ou outros de insaturagfo igual
ou superior.

Investigagio qualitativa do dcido ericico (vejam-se
Métodos gerais, 115 e 116). — No azeite o péso mo-
lecular do residuo separado pelo método da Wizoft
(vejam-se Métodos gerais, 116) é inferior a 300. Valo-
res superiores provam a presenga de gorduras contendo
dcido erdcico (gorduras de cruciferas, como a de
colza, ete.).

Investigagio da gordura de gergelim. — O azeite
nio deve dar a reacgdio cromética de Baudouin modifi-
cada (vejam-se Métodos especiais para andlise, 9).
Resultados positivos indicam a presenga de gordura de
gergelim ou outras que a contenham como revelador
(gordura de amendoim).

Investigagio da gordura de algoddo (vejam-se Mé-
todos gerais, 120 e 121). — O azeite nio deve dar a
reacgio cromditica de Halphen modificada pela Wizsff
(vejam-se Métodos gerais, 121). Resultados positivos
indicam a presenga de gorduras de algoddo, kapok, ou
baobab.

Investigagdo dos dleos de resina (vejam-se Métodos
especlais para andlise, 12). — O azeite nio deve dar a
reacgdo cromitica comprovativa do éleo de resina.

Investigagdo da gordura de bagago extraida pelo sul-
fureto de carbono (vejam-se Métodos especiais para
andlise, 13). — No azeite resultados positivos da reac-
¢do de Lauro indicam a presenga de gordura de ba-
gaco extraida pelo sulfureto de carbéneo.

III

Métodos especiais para analise da harha de porco
e bases de apreciagdo fiscal

Os presentes Métodos especiais incluem, apenas, as
determinagdes de valores peculiares das propriedades
fisicas e quimicas (caracteristicas e varidveis).e as reac-
gdes qualitativas, que, dado o sew emprégo restrito a
banha de porco, nio foram descritas entre os Métodos .
gerais.

Indice Pard
grafos
Banha de porco . . . . . . . . ... ... 1
Colheita e conservagio das amostras . . . . . . . . . 2
Exame organoléptico:
Aspecto . . . . . . L L . o e e e e e e 3
Cor. . v v v i e e e e e e e e e e e 3
Intensidade dacor. . . . . . . . . .. .. 8eb
Aroma . . . ... L 0o s e e e e e e e 7
Sabor . . . . ... Lol 8
Agua: -
Determinagiio preliminar segundo Polenske . . . 9
Determinagiio por perda de péso a 105° . . . . . 10
Impurezas insoliveis no cloroférmio . . . . . . . . . - 11
Ponto de desprendimento . . . . . . . . . .. ... 12
Investigagiio dos Sleos hidrogenados e sebos:
Investigagiio do 4eido iso-oleico . . . . . . . . . 13
Cifra diferencial de Bémer . . . . . . . . . .. 14
Indicede Kling . . . . ... ......... .18

Banha de porco

1. Di-se o nome de banha de porco 2 gordura obtida
do tecido adiposo do Sus domesticus mediante fusdo.

No tecido adiposo podemos distinguir, quanto & lo-
calizagdo, o tecido adiposo subcutdneo e o que se cons-
titue nas serosas.

A fusdo do tecido realiza-se com ou sem adigiio de
dgua, na maioria dos casos em caldeiras aquecidas a
fogo directo ou pelo vapor de igua. . '

Além da dgua, adicionam-se por vezes, durante o
fabrico das banhas, varios condimentos ou substincias
que actuam como tal. Em seguida & fusdo, a barha de
porco pode ser filtrada anais ou menos eficientemente.
b Ohtratamento pelos alcalis ndo deve ser aplicado na

anha. ‘

Colheita e conservagdo das amostras

2. Seguem-se as regras indicadas nos Métodos gerais.
Quanto as indicagdes dadas em 3, 2), alinea ¢), tenha-
-se em consideragio que a liquefacgiio da gordura deve
apenas ser efectuada quando os recipientes que a con-
tenham possuam dispositivos especiais de aquecimento.
A temperatura da banha submetida a aquecimento n#o
deve exceder 60° C., efectuando-se, nestes casos, a
colheita da amostra imediatamente apds ter-se dado a-
fusdio total da gordura.

A amostra definitiva deve ser constituida pelo menos

- por 250 gramas do produto.
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Exame organoléptico
Aspecto .

3. Antes da homogeneizagio (vejam-se Métodos ge-
rais, 5) observa-se se a amostra apresenta aspecto ho-
mogéneo em toda a sua massa. A presenga de manchas
escuras pode ser proveniente de micro-organismos, que
86 devem identificar pelo exame microscépico.

Cor
4. Apés a homogeneizagio (vejam-se Métodos gerais,

) observa-se a cor. Esta pode ser branca, branca pé-
rola e ahormal.

. A intensidade da cdr designa-se pelo nimero de
miligramas de iodo livre que, dissolvido em 100 c. e.
de uma solugio a 10 por cento de iodeto de potdssio,
iguala a intensidade da cér da gordura fundida & tem-
peratura de 50°.

Para esta determina¢fo recomenda-se um colorime-
tro, segundo o modélo adoptado pela Wizéff por pro-
posta de (. Greitemann (fig. 1). A gordura fundida
introduz-se numa tina de 20 milimetros de altura in-
terna, ao lado da qual se move, por meio de crema-
lheira, uma cunha com a solugio de iodo. Observada
a equivaléncia de intensidade da cér entre os dois
campos de comparagio —tina e cunha — lé-se na es-
cala do aparelbo o valor correspondente.

A solugio de iodo contida na cunha possue uma con-
centragdo em iodo’de 08,01 por 100 c. c., verificada por

titulaglio. A escala possue ambito de 1 a 10 (valores’

- correspondentes, respectivamente, s posi¢des inferior
e superior da cunha), devendo a observagio efectuar-
-se & luz difusa do sol ou de uma ldmpada «luz-sol».

Fig. 1

6. Na falta de colorimetros pode comparar-se, em
tubos de ensaio de igual calibre e vidro completamente
incolor, a intensidade da cdr da banha de porco, fun-
dida a 50°, com diluigdes da solugdo padrdo de iodo
-(0%,01 de iodo por 100 c. c.).

10 por cento . 08,001 . 1
20 por cento . 02,002 . . 2
30 por cento . . 0,003 . . 3
40 por cento . . 05,004 . 4
50 por cento . . 05,005 . 5
60 por cento . . 05,006 . 6
70 por cento . 08,007 . 7

: 80 por cento . 02,008 . 8
90 por cento . 05,009 . . . 9
100 por cento . 02,010 . 10 .

Aroma

7. -0 aroma da banha de porco pode ser: suz generis.

(mais ou menos intenso), extinto, a condimento e anors
mal, devendo nestes dois tltimos casos procurar dis-
tinguir-se a sua origem. :

_ .Sabor

8. O sabor da banha de porco pode ser: sui gemeris
(mais ou menos intenso), eztinto, a condimento ¢ anor-
mal, devendo nestes dois wltimos casos procurar dis-
tinguir-se a sua origem, como o sal, as virias espécies
de rango, ete.

Esta prova deve ser realizada em objecto que ndo
fornega ao paladar qualquer sabor acessério. Recomen-
dam-se colheres de vidro, porcelana, 6sso, e nunca de
metal ou madeira.

Nota. — O aroma e o sabor da banha de porco devem ser obser-
vados nums prova efectusds sébre a gordura & temperatura do
ambiente e noutra efectuada a quente.

Agua
Determinagdo preliminar segundo Polenske

9. Num tubo de ensaio com 9 centimetros de com- .
primento e 18 ¢. c. de capacidade introduzem-se cérca
de 10 gramas de banha, apenas homogeneizada (vejam-
-se Métodos gerais, 5). Adapta-se ao tubo uma rblha
com dois orificios, um dos quais atravessado por um
termémetro graduado em quintos de grau. O depésito
de mercirio deve ficar a meia altura da coluna de
banha. .

Aquece-se o tubo moderadamente até 95°,¢ agita-se
durante dois minutos. Se-a banha apresenta a 95° uma
turvagdo evidente, contém mais de 0,45 por cento de
dgua ou entio outras matérias insoliveis na gordura,
tais como residuos dos tecidos nfio adiposos ou matérias
estranhas (a).

Se a banha nio turvar a 95°, deixa-se arrefecer o
observa-gse a temperatura de turvagio.

Em fungdio da teinperatura observada a percentagem
de dgua contida na banha é: :

Temperatura de turvagdo:

40°,6 53°,0 64°,5 72,5 85°0 90°,8.95°,5
Agua °f: :
0,15 0,20 0,2 0,30 0,35 0,40 0,45

Pelo aquecimento até 95° e subseqiiente arrefeci-
nmento deve confirmar-se duas a trs vezes a tempera-
tura de turvagio.

Determina¢iio por perda de péso a 105°

10. Em cdpsulas de niquel com cérca de 20 gramas
de pedra-pomes finamente fragmentada, calcinada e
séca pesam-se cérca de 12 gramas de gordura. Coloca-se
numa estufa de Soxhlet mantida a 105°, retira-se pas-
sados dez minutos, deixa-se arrefecer num exsicador e
pesa-se. _ :

Procede-se sucessivamente de igual modo até obten-

. ¢8o de um péso igual ou maior que o imediatamente

anterior. :

Sendo:

p=péso da cipsula mais pedra-pomes;
P =péso da cdpsula mais pedra-pomes, mais gor-
dura;
P’ =0 menor péso da cdpsula mais pedra-pomes,
 mais gordura apés as sucessivas secagens;

a perda de péso em 100 gramas de banha é:

' 100 (P—p!
Perda de péso, por cento == P(“pﬁ

(a) A gordura deve neste caso ser considerada imprépria para
consumo. .
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Impurezas insoliiveis no cloroformio

11. Na determinagio das impurezas (vejam-se Mé-
todos gerais, 13) pode, para comodidade do ensaio,
substituir-se o éter etilico pelo cloroférmio.

Ponto de desprendimento -

12, Entende-se por ponto de desprendimento a tem-
peratura a que a banha, immersa sob determinadas con-

digSes numa solugdo saturada de cloreto de sédio, se -

desprende do recipiente especial em que se encontra.

Método de Bailey Whitner modificado. — A banha
solidificada introduz-se num pequeno copo cilindrico,
de latdo, com 10 milimetres de didmetro e 10 milimetros
de altura. A gordura deve ficar bem calcada e nio ex-
ceder os bordos do recipiente.

Num copo de 600 c. ¢. de capacidade, munido de
agitador, de argola e cheio de uma solugio saturada

*de cloreto de’sédio, introduz-se o pequeno cilindro de
maneira que a sua base fique 9 centimetros abaixo da
superficie do liquido. Ao mesmo nivel deve ficar o de-
pésito de mercirio de um termémetro graduado em
décimos ou quintos de grau.

Aquece-se brandamente de maneira que a tempera-
tura nfo suba mais de 1° por minuto. A temperatura
a que a banha, no todo ou em parte, abandona .o reci-
piente é o°ponto de desprendimento.

Os resultados exprimem-se em ndmeros inteiros.

Investigagdo de’dleos hidrogenados e sebos

Investiga¢iio do 4cido iso-oleico

13. Obtém-se os 4cidos gordos sélidos insohiveis na
dgua por intermédio do método de Twitchell (vejam-se
Métodos gerais, 127) ou pelo método de Baughman e
Jamieson (vejam-se Métodos gerais, 128) e determina-
-se 0 seu indice de iodo (vejam-se Métodos gerais, 93
a 96). Quando &ste indice de iodo for superior a 3, e
banha contém éleos hidrogenados.

Cifra diferencial de Bémer

14, Este método baseia-se na diferenga dos pontos
de fusdo dos glicéridos sélidos e dos respectivos 4cidos
gordos, que nas banhas de porco é alterdvel pela adigdo
de sebos de vaca, carneiro, gordura de cavalo e gorduras
hidrogenadas.

Método

Num copo dissolvem-se 50 gramas de banha, fundida,
em b0 c. ¢. de éter etilico. Cobre-se com um vidro de
relégio e, agitando freqiientemente com uma vareta,
deixam-se cristalizar os glicéridos s6lidos a uma tem-
peratura entre 5° ¢ 10° durante uma hora.

Filtra-se, removem-se os cristais para outro copo,
usando 50 c. c. de éter, e agita-se freqiientemente du-
rante dez minutos. ‘

Recristalizam-se os glicéridos séMdos novamente em
éter etilico umas cinco vezes. Rednem-se os cristais num
copo, expulsam-se os vestigios de éter, s6bre banho-
-maria, ¢, numa parte dos glicéridos assim obtidos e
homogeneizados, determina-se o seu ponto de fusdo (ve-
jam-se Métodos gerais, 65) empregando tubos capilares
com %/, de milimetro de didmetro interno ou pelo mé-
todo de.Knapp modificado (vejam-se Métodos gerais,
66), observando a temperatura de_ transparéncia.

Se o ponto de fusio determinado for inferior a 61°,
recristalizam-se novamente os glicéridos no éter etilico
e verifica-se o valor anteriormente obtido.

Os glicéridos restantes saponificam-se com 20 c. c.
de potassa alcoélica NV /2, adicionam-se 20 c. c. de dgua,
elimina-se o alcool sdbre banho-maria e extraem-se os

4cidos gordos com éter (vejam-se Métodos gerais, 125),.
empregando dcido cloridrico. Nos dcidos gordos secos
a 100° durante meia hora determina-se o ponto de fusdo
pelo método seguido para os glicérides. Logo apés a
obtencdo dos écidos gordos preenchem-se os tubos ca-
pilares. Caso contririo, conservam-se o8 4cidos numa
atmosfera de anidrido carbénico.

Sendo:
Fg=ponto de fusfo dos glicéridos sélidos;
Fa=ponto- de fusfio dos dcidos gordos respecti-

vos;
d=Fg—Fa;

calcula-se Fg+2d.

Se Fg+2d for inferior a 71°, a banha sofreu segu-
ramente uma adi¢do de sebos (vaca, carneiro ou cavalo)
ou de gorduras hidrogenadas. Se o valor calculado for
muito préximo de 71° (acima ou abaixo), deve repetir-
-se a operagio para maijor garantia do valor determi-
nado.

K

Indice de Kling
Método

15. Num balfio adaptivel a um refrigerante ascen-
dente pesam-se 2 gramas a 2¢,05 de banha, juntam-se
50 ¢. c. de dcido acético glacial (isento de acido fér-
mico)’e 4 gramas a 45,3 de 6xido amarelo de mercdrio.

Coloca-se o refrigerante e aquece-se brandameunte
4 ebuligio sébre placa de amianto, mantendo aquela
durante cinco minutos exactos. Retira-se a chama, des-
monta-se o refrigerante e cobre-se o baldo.

Decorridas trés a quatro horas introduz-se um ter-
mémetro, aquece-se brandamente até 60° sbbre placa
de amianto, adicionam-se 60 c. c. de alcool absoluto,
agita-se por trés vezes nos dois sentidos e deixa-se em
repouso durante uma noite. Filtra-se; lavam-se o balfo
e ‘o precipitado com 100 c. c. de-alcool abseluto, a
uma temperatura entre 15° a 20°.

No dia-seguinte coloca-se um copo sob o funil e lava-
-se o filtro, pouco a pouco, com 20 c. c. de benzol cris-
talizdvel em ebuligdo. Coloca-se o copo sdbre um banho-
-maria até completa eliminagfo do benzol e deixa-se
vinte e quatro horas a uma temperatura inferior a 10°.
Fragmenta-se o residuo e determina-se o seu ponto de
fusio pelo método de Knapp modificado (vejam-se Mé-
todos™ gerais, 66).

Bases para a apreciagio da banha de porco

Os limites e as bases para a apreciagio da banha de
porco sdo:

I. Exame organoléptico
(Vejam-se Métodos especiais para andlise, 3 a 8)

E apenas considerada aceitével para consumo a ba-
nha de porco de cor branca ou branca pérola cuja in-
tensidade (vejam-se Métodos especiais para andlise, 5
ou 6) ndio exceda o valar 4, possuindo aroma e sabor
sus generis, extintos, ou a condimento.

II. Substincias estranhas

Agua (vejam-se Métodos especiais para andlise, 10,
ou Métodos gerais, 10 e 11) (a). — E considerada im-
prépria para consumo ¢ falsificada a banha de porco
contendo mais de 2 por cento de 4gua e avariada a que
possua mais de 0,5 por cento até 2 por cento.

. (a) S6 se determina a dgua pelos processos vulgares quando a
turvacio na determinagio da 4gua, segundo Polenske (vejam-se
Médtodos especiais pars andlise, 9), tenha lugar a temperatura
superior a 95° C. .
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Impurezas insoliveis no cloroférmio (vejam-se Mé-
todos especiais para anilise, 11). — B considerada im-
propria para consumo a banha de porco possuindo mais
de 2 por cento de impurezas insoldveis no cloroférmio
e falsificada a que revele mais de 5 por cento.

Acidos inorgdnicos (vejam-se Métodos gerais, 18 a
20). — E considerada imprépria para consumo e fal-
sificada a banha de porco contendo scidos inorganicos.

Oleos minerais (vejam-se Métodos gerais, 21). —
E considerada imprépria para consumo e falsificada a
banha de porco contendo éleos minerais.

II1. Insaponificavel

Na banha de porco ndo falsificada com 6leos minerais
ou gorduras de certos animais marinhos o insaponifi-
cdvel determinado pelo método de Honig e Spitz modi-
ficado (vejam-se Métodos gerais, 24) nfo excede 0,6 por
cento.

IV. Alteragdes

Hidrélise dos- glicéridos (acidez) (vejam-se Métodos
gerais, 32 ¢ 33). — E considerada avariada e inacei-
tdvel para consumo a banha de porco com acidez su-

perior a 2, expressa em centimetros cibicos de solugio

normal por 100 gramas de gordura.

Rango ceténico (vejam-se Métodos gerais, 34 e 35)
e rango por auto-ozidagdo (vejam-se Métodos gerais, 36
e 37). — E considerada avariada e inaceitivel para
consumo a banha de porco em que se identifique orga-
noléptica e quimicamente rango ceténico. ou rango por
auto-oxidagdo.

V. Substincias conservantes
(Vejam-se Métodos gerais, 38 a 56)

A banha de porco poderi conter'como substincia con-

servante apenas o sal das cozinhas até & percentagem
ded, expressa em ClNa (vejam-se Métodos gerais, 40).
Percentagens superiores de sal das cozinhas ou a pre-
senga de qualquer outra substincia conservante impli-
cam falsificagfo.

VI. Caracteristicas fisicas

Densidade (vejam-se Métodos gerais, 62). — Varia,
a 20° C., entre 0,920 e 0,936.

Ponto de fusdo (vejam-se Métodos gerais, 63 a 65). —
O ponto de fusdio determinado pelo método da Wizoft
(vejam-se Métodos gerais, 65) varia entre 30° e 50° C.
Pontos de fusio fora déstes limites fazem presumir uma
adulteragio com gorduras estranhas.

Ponto de desprendimento (vejam-se Métodos especiais
para anilise, 12). — Varia entre 21° e 36° C. Na banha
de porco com ponto de desprendimento fora déstes li-
mites s6 poderd ser confirmada uma adulteragiio por
intermédio de outras determinagdes.

Ponto de solidificagio dos dcidos gordos (titulo) (ve-
jam-se Métodos gerais, 68 e 69). — Varia entre 32°
42> C. Titulos fora déstes limites fazem presumir uma
adulteragdo com gorduras estranhas.

Indice de refracgdo (vejam-se Métodos gerais, 73). —
E variavel, a 50° C., entre 1,4538 e 1,4577 (desvios no
butiro-refractémetro Wollny, 42 e 47,6).

VII. Caracteristicas quimicas

Indice de saponificagdo (vejam-se Métodos gerais, 81
a 83). — Varia entre 192 e 200. Valores mais elevados
fazem presumir uma adultera¢io com gordura de céeo
ou outra de indice de saponifica¢io elevado.

Indice de Reichert-Meissl e de Polenske (vejam-se

Métodos gerais, 86 & 87). — Na banha de porco o indice
- de Reichert—Meiss] ndo excede 1 e o de Polenske 2. Va-
lores superiores indicam uma adulteragio com gordura

de cdco ou outra de indices de Reichert—Meissl e de
Polenske elevados.

Indice de iodo (vejam-se Métodos gerais, 93 a 99). -
O indice de iodo determinado pelo métedo de Hanus
ou pelo de Wijs varia entre 53 e 72. O indice de iodo
dos dcidos gordos totais insoliéveis (vejam-se Métodos
gerais, 93) ndo excede 75.

VIII. Caracteristicas quimicas qualitativas

Investigagdo qualitativa dos esterdis (vejam-se Mé-
todos gerais, 25 e 26). — Na prova do acetato de fi-
toesterol o ponto de fusfio dos acetatos.de esterdis, apos
a terceira cristalizagfo, nfo deve exceder 117° C. cor-
rigidos (vejam-se Métodos gerais, 67). Valores supe-
riores provam a falsifica¢gio por adigfo de gorduras de
origem vegetal.

Investigagdo qualitativa dos polibrometos (vejam-se
Métodos gerais, 113 e 114). — Na pesquisa dos poli-
brometos a presenga de octa e decabrometos prova a
falsificagio por adigdo de gorduras de animais marinhos

.quando a banha de porco nfo satisfaga, simultinea-

mente, a qualquer das seguintes caracteristicas: insa-
ponificdvel, ponto de fusdo, titulo, indice de refracgéo,
indice de saponificagfio ou indice de iodo.

Investigagdo da gordura de gergelim (vejam-se Mé-
todos gerais, 117 e 118). — A banha ‘de porco nio deve
dar a reacgio cromdtica de Baudouin modificada por
Villavecchia e Fabris (vejam-se Métodos gerais, 118).

Inwestigagdo de éleos hidrogenados e sebos (vejam-se
Métodos especiais para andlise, 13 e 14). — O indice
de iodo dos dcidos gordos sélidos separados pelo método
de Twitchell (vejam-se Métodos gerais, 127) ou pelo
método de Baughman e Jamieson (vejam-se Métodos
gerais, 128) indica, quando exceder o valor 3, uma
adigio de gorduras hidrogenadas (presenga de 4cido
iso-oleico).

Um valor de Fg+2d da cifra diferencial de Bimer
inferior a 71 indieca uma adigio de gorduras de vaca,
carneiro, cavalo ou de gorduras hidrogenadas.

Iv

Métodos especiais para andlise
da gordura de amendoim (6leo de mendobi)
e bases de apreciagdo fiscal

Os presentes Métodos especiais incluem, apenas, as
determinagGes de valores peculiares das propriedades
fisicas e quimicas (caracteristicas e varidveis) e as
reacgdes qualitativas, que, dado o seu emprégo restrito
3 gordura de amendoim (6leo de mendob1), nflo foram
descritas entre os Métodos gerais.

Indice Para-
grafos
Gordura de amendoim (éleo de mendobi) . . . . . . . . 1
Colheits e conservagdo das amostras . . . . . . . . . 2
Exame organoléptico:
Aspecto . . . . . .. ... oo oo 8
COT . v v v v e e e e e e e e e e e e e e -1
Intensidade dacdr . . . . . . . . . . . . . 8
Aroma . . . . . . o e e e e e e 6
Sabor . . . . . . e e e e e e e e e 7
Investigagiio dos 4cidos araquidico e lignoeérico:
Indice de Bellier . . . . . . e e e 8
Separacio dos 4cidos araquidico e lignocérico (mé-
todode Renard) . . . . . . . . . . o .. . 9

Gordura de amendoim (6leo de mendobl)

1. Dé-se o nome de gordura de amendoim (6leo de
mendobi) & gordura extraida e refinada da semente de
Arachis hipogaea.
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Colheita e conservagdo das amostras -

2. Seguem-se as regras indicadas nos Métodos gerais,
1 a 3). Cada amostra definitiva deve ser constituida
pelo menos por 500 ¢. c. '

Exame organoléptico
Aspecto

3. O aspecto pode ser limpido, opalescente e turvo.

Cor

4, A gordura de amendoim pode ser incolor ou apre-
sentar a cOr amarela mais ou menos intensa.

5. A intensidade da cér designa-se pelo nimero de
miligramas de iodo livre que, dissolvido em 100 c. c.
de uma solugio a 10 por cento de iodeto de potdssio,
iguala a intensidade da cbr da gordura a temperatura
de 20°. Para esta determinagio recomenda-se um colo-
rimetro, segundo o modélo adoptado pela Wizoff por
proposta de G: Greitemann, procedendo-se como para a
banha de porco (vejam-se Métodos especiais para and-
lise da banha de porco, 5). Na falta de colorimetros
procede-se como se indica em Métodos especiais para
analise da banha de porco, 6.

Aroma

6. O aroma pode ser eztinto, sui generis e anormal,
devendo neste iltimo caso procurar distinguir-se a sua

proveniéncia.
Sabor

7. Ao paladar a-gordura pode apresentar-se insipida
ou revelar sabores sui generis e anormal, devendo neste
dltimo caso procurar distinguir-se a sua proveniéncia;
o sabor diz-se entdo: a rango, a mdfo, a madeira, ete.

Investigagdo dos acidos araquidico o lignocérico
Indice de Bellier, modificado

8. Vejam-se Métodos especiais para andlise do
azeite, 10, . _

Separacfio dos dcidos araquidico e lignocérico
Método de Renard

9. Vejam-se Métodos especiais i);lra andlise do
azeite, 11. :

Bases para a apreciagdo da gordura de amendoim
: (6leo de mendobi)

Os limites e as bases para a apreciagio da gordura de
amendoim sfo: :

I. Exame organoléptico
(Vejam-ss Métodos especiais para andlise, 2 a 7)

E apenas considerada aceitdvel para consumo a gor-
dura de amendoim incolor ou de cér amarela cuja in-
tensidade (vejam-se Métodos especiais para andlise, 5)
ndo exceda o valor 2, possuindo aroma e sabor sui ge-
neris ou extintos.

1I. Suhsﬁﬁncias estranhas

Agua (vejam-se Métodos gerais, 9 a 12) e impurezas
insoliveis no éter do petréleo (vejam-se Métodos ge-
rais, 14). — E considerada avariada e inaceitivel para
consumo, necessitando beneficia¢fo, a gordura de amen-
doim contendo dgua ou impurezas insoldiveis no éter
do petréleo. . .

Actdos inorgdnicos (vejam-se Métodos gerais, 18 a

20). — E considerada imprépria para consumo e falsi-
ficada a gordura de amendoim contendo &cidos inor-
ganicos.

Oleos minerais (vejam-se Métodos gerais, 21). —
E considerada imprépria para consumo e falsificada a
gordura de amendoim contendo é6leos minerais.

III. Insaponificavel

Na gordura de amendoim nfo falsificada com 6leos
minerais ou gorduras de certos animais marinhos o in-

saponificivel determinado pelo método de Honig e Spitz

modificado (vejam-se Métodos gerais, 24) nfo excede
1,5 por cento.

IV. Alteragdes da gordura

Hidrélise dos glicéridos (acidez) (vejam-se Métodos
gerais, 32 ¢ 33). — E considerada avariada, inaceitdvel
para consumo e necessitando beneficiagdo a gordura de
amendoim com acidez superior a 0,3 por cento, expressa
em 4cido oleico.

Rango cetonico (vejam-se Métodos gerais, 34 e 35) o

‘rango por auto-oxidacdo (vejam-se Métodos gerais, 36

e 87). — E considerada avariada e imprépria para con-
sumo @ gordura de amendoim em que se identifique,
organoléptica e quimicamente, rango ceténico ou rango
por auto-oxidagdo.

V. Caracteristicas fisicas

Densidade (vejam-se Métodos gerais, 58 a 61). —
Varia, a 20° C., entre 0,912 ¢ 0,918.

Ponto de solidificagdo dos dcidos gordos (titulo) (ve-
jam-se Métodos gerais, 68 e 69). — Varia entre 22° e

32,5 C. :

Indice de refracgdo (vejam-se Métodos gerais, 73). —
E varidvel, a 20° C., entre 1,4680 e 1,4727 (desvios®no
butiro-refractémetro Wollny, 63,1 e 70,6).

Fluorescéncia (vejam-se Métodos gerais, 74). —
A gordura refinada de amendoim revela, & luz de Wood,
uma fluorescéncia azulada. ColoragGes diferentes devem
levar a supor falsificagfo.

VI. Caracteristicas quimicas

Indice de saponificagdo (vejam-se Métodos gerais, 81
a 83). — Varia entre 185 e 202. Um indice inferior
prova a falsificagio com gorduras de indice de saponi-
ficagio baixo (gorduras de certos animais marinhos,
de colza, etc.) € 6leos minerais.

Indice de iodo (vejam-se Métodos gerais, 93 a 96). —
Varia entre 82 e 105, determinado pelo método de
Hanus. A elevagio do indice de iodo faz presumir uma
adulteragiio da gordura de amendoim.

Indice de Bellier (vejam-se Métodos especiais para
analise, 8). — Na gordura de amendoim o indice de
Bellier nfo é inferior a 32° C. Valores inferiores provam
a falsificagfio com gorduras estranhas.

VII. Caracteristicas quimicas qualitativas

Investigaggo da gordura de gergelim (6leo de ger-
gelim). — A gordura de amendoim deve dar a reacgio
cromitica de Baudouin, modificada (vejam-se Métodos
especiais para anilise do azeite, 9) devido & presenga
de gordura de gergelim (a), adicionada, como revela-
dor, na percentagem minima de 5. :

(a) Vejam-se artigo 4.° do decreto n.° 18:650, de 21 de Julho
de 1980, e § 2.° do artigo 4.° do decreto-lei n.° 28:152, de 12
de Novembro de 1987.
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