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HINISTERIO DOS NEGOCIOF ESTRANGEIROS

Direccéio Geral dos Negocios Politicos e Diplomaticos

2.® Repartigdo

BERNARDINO MacuADO, Presidente da Repiblica Portuguesa pelo veto do Congresso:

Fago saber, aos que a presente Carta de Confirmaclio e Ratificagio virem, que aos 6 dias do més de Abril do
ano de 1916 foi assinada em Lisboa, entre Portugal e a Franga, pelos respectivos Plenipotencidrios, uma Declara-

¢3o eujo teor é o seguinte:

Deéclaration

Les soussignés, dament autorisés par leurs Gouverne-
ments respectifs, font d'un commun accord la déclara-
tion suivante:

Le Portugal renonce & réclamer pour ses consuls, ses
ressortissants et ses établissements dans la zone fran-
caise de I'Empire Chérifien tous privildges issus du ré-
gime des capitulations, que, en ce qui les concerne, il
considére comme abolies.

Les traités et conventions de toute nature en vigueur
entre le Portugal et la France s’étendent de plein droit,
sauf clause contraire, & la zone frangaise de I'Empire
Chérifien. .

Dispositon transitoire. — Il sera établi une liste défini-
tive des protégés portugais; ceux-ci seront, leur vie du-
rant, justiciables des tribunaux frangais dans les mémes
conditions que les protégés des Puissances qui ont re-
noncé & leurs tribunaux et & leurs privildges capitulaires
dans la zone frangaise de ’Empire Chérifien.

La présente déclaration sera ratifiée et entrera en vi-
gueur 30 jours aprds ’échange des ratifications.

vFéiite » Lisbonne, em double exemplaire, le 6 Avril
1916.

(L. 8.) Augusto Soares.
(L. S.) E. Daeschner.

({Traducdo)
Declarac¢ho

Os abaixo assinados, devidamente antorizados pelos
respectivos Governos, fazem de comum acdrdo a decla-
rag¥o seguinte:

Portugal renuncia a reclamar para os seus consules,
cidad®os e estabelecimentos na zona francesa do Império
Cherifiano todos os privilégios resultantes do regime das
capitulagdes, que, naquilo que lhe diz respeito, considera
abolidas.

Os tratados e convencdes de qualquer natureza que
vigorem entre Portugal e a Franca seriio extensives, de
pleno direito e salvo cldusula em contririo, & zona fran-
cesa do Império Cherifiano.

Disposicdo transitéria. — Serd organizada uma lista
definitiva de protegidos portugueses, que ficarfo vitali-
ciamente sujeitos aos tribunais franceses nas mesmas con-
digdes que os protegidos das Poténcias que renunciaram
aos seus tribunais e aos seus privilégios capitulares na
zona francesa do Império Cherifiano.

A presente de claraciio ser4 ratificadae entrard em vi-
gor 30 dias depois da troca das ratificagdes.

Feita em Lisboa, em duplo exemplar, aos 6 de Abril
de 1916.

(L. 8.) Augusto Soares.
(L. S.) E. Daeschner.

Visto, examinado e considerado quanto se contém na declaragio ‘acima inserida e aprovada por lei de 4 de Ju-
lho de 1917, &, pela presente Carta, a mesma declaragio confirmada e ratificada, assim no todo como em cada uma
das suas cliusulas e estipulagdes, e dada por firme e vilida para produzir os seus devidos efeitos, e ser invioldvel-

mente cumprida e observada.

Em testemunho e firmeza do que, a presente Carta vai por mim assinada e selada com o sélo da Repiblica.
Pagos do Governo da Repiblica, 14 de Agosto de 1917.— BERxARDINO MACHADO— Augusto Soares.

As ratificagdes foram trocadas em Lisboa, em 27 de Agosto de 1917.

MINISTERIO DO FOMENTO

Direcciio Geral da Agricultura

PorTARIA N.° 1:087

Tendo a Comissdo Técnica da Fiscalizacsio dos Adubos
Agricolas proposto, nos termos do § 8.° do artigo 12.¢
da organizagio des servicos fiscais de importagdo, fa-
bricacdo, preparacgio e venda de adubos agricolas, apro-
vada ‘por decreto n.° 1:946, de 12 de Outubro de 1915,
modificagdes nos métodos em vigor para andlise dos
adubos :

Manda o Govérno da Repiblica Portuguesa, pelo
Ministro do Fomento, que sejam publicados no Dudrio
do Govérno, com as modificagGes propostas, e adoptadas
nos. laboratérios dependentes da Direccio Geral da
Agricultura, os Métodos Oficiais para a andlise dos
adubos, correctivos agricolas, fungicidas e das forragens
para gado, de que trata a portaria de 16 de Dezembro.

de 1910, ficando, por isso, revogados os que haviam
sido aprovados pela mesma portaria.

Pagos do Govtrno da Republica, 7 de Setembro de
1917.—O Ministro do ¥Fomento, Herculano Jorge Ga-
thardo. —_—

Métodos oficlals
para a andlise dos adabos, correctivos agricolas, funglcidas
. o das forragens para gade

I.— Adubos agricol‘as

1.—Colheita das amostras

1. Quando o adubo f6r pulverulento e sensivélmente
homogéneo, introduz-se no monte, barrica ou saco, que
o contém, uma sonda com 0™,030 de didmetro e de com-
primento suficiente para atravessar meia espessura ou
meia altura da massa, sendo cada volume sondado por
dois lados opostos. As porgdes de substincia extraidag
nas diversas sondagens lancam-se dentro dum vaso ou
sbbre um taboleiro, misturam-se perfeitamente e guar-
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dam-se em frascos de vidro de boca larga, da capacidade
de meio litro.

Para éste trabalbo ser bem feito é preciso atender is
seguintes precaugdes:

a) Colhér as parcelas de adubo para a amostra em di-
ferentes sacos ou barricas, entre 1 a 5 por cento do lote ;

b) Encerrar imediatamente 400 a 500 gramas da
amostra em frascos perfeitamente enxutos, rolhando-os
"e lacrando-os, de modo que a substincia se nfio demore
ao contacto do ar;

¢) Quando se trata de adubos quimicos ou comerciais,”

cujos involucros sejam acompanhades de etiquetas ou
selos, convém juutar aos frascos espécimes desses dis-
tintivos, e indicar no rétulo as marcas observadas nos
mesmos involucros ;

d) Parva introduzir a sonda nas barricas fur-se hé pri-
meirc um furo de trado em cada topo. -

2. Quando os adubos ndo forem pulverulentos nem
sensivelmente homogéneos, ou quando, como sucede
com o guano, superfosfatos, poudrette e outros, se apre-
sentarem com pedras ou torrdes, aquelas serdo separa-
das e estes desfeitos por alrito em um almofariz, com
pildo de madeira, passando depois a substineia por um
crivo com orificios de 0™,003 de didmetro. 'Tomar-se
ha nota da quantidade de substincia que ficou no crivo,
a qual serd guardada em frascos & parte, ndio devendo
esta operaciio ser feita em menos de 1 quilograma de
adubo.

Prepara-se uma amostra média, atendendo as regras
acima indicadas, ¢ enchem-se com elas trés frascos de
500 gramas cada um, que serfio remetidos para o labora-
tério devidamente rolhados, atados e selados, servindo
um para a andlise e dois para contraprova, em caso de
divida.

As pedras encontradas nestes adubos serdo também
acondicionadas em frascos de vidro e remetidas para o
laboratério, especificando-se no rétulo a percentagem
em que foram encontradas no adubo.

Nos adubos em que, pela sua natureza, nfio f6r ficil
proceder & erivagem tira-se wma amostra média de 25
quilogramas.

3. Quando o adubo ou correctivo £6r constituido por
substdncias minerais pouco homogéneas, tais como as
fosforites e outros fosfatos, o gésso em pedra, o calcareo,
efe., a amostra deve ser colhida mnos préprios vagGes,
carros ou barcos, na ocasido da expedicdio, separando-se
um césto ou um carrinho de mfio em cada 10 ou 100,
segundo a importincia da remessa. A parte assim reser-
vada deve ser reduzida a pd, e dela serfio colhidas as
amostras, conforme acima fica determinado.

4. Quando os adubos forem liquidos deverfio ser
muito bem agitados e misturados, enchendo-se imediata-
mente trés garrafas de litro, as quais conmstituirio a
amostra. : :

5. Quando os adubos forem pastosos e pouco homo-
géneos, como sucede com o estrume de curral, os lixos
e as limpezas de ruas, etc., em cada vagfo ou carga ti-
ram-se 50 a 100 quilogramas; mistura-se tudo muito
bem om um monte e guardam-se trés amostras de 1 qui-
lograma em frascos de vidro de boca larga.

6. Para ficarem com a devida autenticidade, os fras-
cos deverdio ter a rolha ligada ao gargalo por meio duma
fita de nastro, lacrada com os sinetes do lavrador, do
comerciante ou da autoridade que proceder & colheita
das amostras, ou de quem os representar.

Antes de ser lacrado o frasco, coloca-se-lhe um rétulo
eom as seguintes indicagdes:

a) Designaciio do adube;

b) Quantidade de sacos, barricas etc.; seu péso, es-
tado de apresentacdio, ete. ; .

c¢) Nomes do expedidor ¢ do destinatério, e os seus
domicilios, sempre que seja possivel ;

d) Nimero de senha de remessa ou da guia de des-’
pacho, quando possa ser.

Os rétulos serdo lacrados e selados em um dos cantos,
e rubricados pelo agente, autoridade ou individuo com-
petentemente autorizado a fazer a colheita das amostras.

2. —Iustrugdes para a abertura dos frascos
e preparagdo da amostra para ser analisada

7. Anles de se proceder & abertura dos frascos, o
quimico devers certificar-se de que a amostra estd em
perfeito estado de integridade, tomando nota de qual-
quer observaciio respeitante ao acondieionamento.

Aberto o frasco, deita-se todo o seu conteido numa
cipsula de poreelana e mistura-se tudo muito hem, des-
fazendo os torrdes por atrito enire duas tibuas com as
superficies onduladas.

Se a substincia estiver suficientemente séca, faz-se
passar através dum crivo com orificios de 07,001 de
didmetro. Pesam-se as particulas que niio passaram nem
se desfizeram per simples atrito e toma-se nota do péso;
pisam-se em um almofariz e depois mistura-se tudo
muito bem.

8. Quando as substincias forem paslosas, dividem-se
com uma espitula em pequenas por¢les e misturam-se
perfeitamente, amassando-as.

Na maior parte dos casos, o estado pastoso é devido
2 humidade, que se determina na estufa ; depois de séca
a substincia, mistura-se e pulveriza-se cuidadosamente.

Contudo hé substéncias, como os superfosfatos de
cal, que se modificam profundamente pela exsicacdo,
e que por isso tem de ser analisadas no seu estado nor-
mal, tomando-se nota da humidade quando se quiser
referir o elemento nobre a 100 partes de substdneia séca.

Quando os adubos forem pastosos ou mais ou menos
liquidos, secam-se primeiramente a 100° C., juntando-
-lhe algum écido oxalico, no caso de conterem combina-
¢Bes amoniacais volateis. A substincia, depois de séca,
pisa-se perfeitumente em gral de porcelana.

9. L preciso, antes de proceder & exsicacio da subs-
tancia, adquirir a certeza de que nenbhuma modificagfio
pode resultor dela para a composi¢iio do adubo. Assim,
quando houver uma mistura de nitrato e de superfos-
fato de cal, a exsicagiio pode decompor o nitrato, eli-
minando bidxido de azoto; para obstar a &ste inconve-
niente, neutraliza-se o excesso do dcido com uma guan-
tidade conhecida de carbonato de cilcio puro.

Quando os adubos contém nitratos e combinagGes
amoniacais, a adicfio do dcido oxélico poederia determi-
nar o desprendimento de dcido nitrico durante a exsica-
¢fo. Neste caso é preciso fazer a exsicacfo em dois lotes:
um, com o 4cido oxalico, para evitar o desenvolvimento
de amoniaco, e &ste é o que sexve para o doseamento
desta substancia ; outro, sem #4cido oxslico, para dosea-
mento dos nitratos, com a substincia em condigéio de nio
serem éles decompostos pelo calor.

Observagio.— E preferivel, em vez de empregar o
dcido oxdlice para evitar a perda do amonfaco, fazer
a exsicacdo da substincia em um tubo aquecido a 100°
C., ligado a um condensador de Liebig contendo 10 cc.
de soluto normal do écido sulfdrico, e varrido por uma
corrente de ar séco. Conhecido, assim, o amoniaco des-
prendido, é ficil fazer a correcgdo.

10. Os adubos constituidos por trapos de 1%, coiro,
unhas de animais, chavelhos, sangue séco, etc., quando
misturados entre si e com substincias inertes, consti-
tuinde adubos comerciais, nfo podem ser pisrdos de
modo a formarem uma substincia homogénea, pelo que
exigem um f{ratamento especial.

Pesam-se 50 gr. de substincia, introduzem-se num
matrds de vidro tarado, que comporte 1 litvo; juntam-
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-se-lhe 850 cc. de dcido sulfdrico a 66° B., submete-se
a mistura em banho-maria, durante doze horas, & tem-
peratura de 80° C.

As substincias azotadas sofrem assim modificagBes
completas, que transformam uma parte do azoto (30 a
60 por cento) em amonfaco. O resto do azoto fica soltivel
1o dcido, mas nfo no estado de amoniaco.

Durante a reacgfio deve agitar-se o matras de tempos
a tempos; terminada ela, tira-se o matris da estufa,
tapa-se com uma rolha de borracha de péso conhecido,
deixa-se arrefecer e pesa-se. O péso achado, descontado
da tara, representa o cido que se adicionou, mais a
substidncia empregada.

Para o doseamento do azoto, tiram-se rdpidamente do
matrds para um frasco de taras 10 ce. aproximadamente
do liquido dcido, que se pesa, seguindo-se depois o mé-
todo de Kjeldahl (n.° 26), e fixando o amonfaco em
20 cc. de 4cido sulfirico normal.

8.—Analise quimica dos adubos

Exame preliminar

11. Em geral, quem manda analisar um adubo de-
signa os elementos nobres que pretende conhecer ; toda-
via acontece muitas vezes nfo haver um conhecimento
aproximado-da composi¢do do adubo, caso em que o ana-
lista tem de proceder & anilise qualitativa.

Em muitos casos é necessdrio determinar por meio de
crivagens metidicas o grau de divisio dos adubos, por-
que sers elemento importante para avaliar os seus-efeitos
agricolas.

12. Pesquisa do azoto amoniacal. — Em um pequeno
matrds de vidro introduzem-se 2 a 4 gr. de substincia ;
juntam-se-lhe 10 o 20 cc. de dgua destilada, aquece-se
levemente, e deixa-se repousar, depois de haver agitado ;
1 uma parte do liquido limpido adicionam-se alguns cen-
timetros ciibicos de soluto concentrado de soda ciustica
para libertar o amonfaco, que se faz desprender pela
ebuli¢do, e se denuncia pelo cheiro, bem como por azu-
lar o papel vermelho de tornesol.

13. Pesquisa do azoto orgdnico.— Quando o adubo
ndo contém sais amoniacais, é f4cil conhecer a presenca
do azoto orgénico, aquecendo em um tubo de ensaio, ao
rubro-sombrio, uma mistura de 1 gr. de substincia e 10
gr. de cal sodada. A presenca dos vapores amoniacais
denuncia o azoto. Quando houver sais amoniacais mis-
turados, tratam-se 2 gr. de adubo por 30 ce. de sgua
quente ; filtra-se, lava-se o filtro até ndo haver reaccio
areoniacal ; seca-se o filiro e o residuo, a 100°, e, por
tiltimo, trata-se pela cal sodada.

14. Pesquisa do azoto nitrico.—Em um pequens
matrds de vidro introduzem-se 1 a 2 gr. de substancia
que se tratam por 10 a 20 cc. de dgua destilada ; adicio-
ua-se-lhe 0,5 a 1 gr. de limalha de cobre e 8 a 10 cc. de
dcido sulfirico, e submete-se a mistura & temperatura
da ebuli¢io. Se hd desprendimento de vapores rutilantes,
o adubo contém nitratos. Em vez do cobre pode-se
enipregar o FeSO*, completamente séco, sem dgua de
cristalizacdo.

Ndo se aconselha o emprégo de difenilamina, sulfato
de brucina, ete., porque estes reagentes, sendo extrema-
mente sensiveis, acusam o dcido nitrico, muito embora

a substincia contenha sémente vestigios déle.

-~ 15. Pesquisa do dcido fosforico. — Em um tubo de
ensaio introdugz-se 1 gr. de substancia ; junta-se-lhe 8 cc.
de 4cido nitrico com igual volume de dgua, ferve-se du-
-ante 2 minutos, e deixa-se depositar o residuo, Com uma
pipeta extrai-se para outro tubo uma parte do liquido
claro, que se verte pouco a pouco sobre 10 cc. do soluto
de nitromolibdato de aménio.

Aquece-se brandamente até a ebuli¢io e deixa-se arre-
fecer; se aparece um precipitado amarelo (fosfomo-
libdato de amdnio), existe dcido fosférico.

Quando se quiser saber se hé dcido fosférico soldvel
na agua, faz-se o primitivo tratamento da substincia
simplesmente com 4dgua destilada, e depois segue-se o
método j4 descrito.

0 soluto de nitromolibdato de aménio prepara-se dis-
solvendo 150 gr. de molibdato de aménio em 1 litro de
dgua, e deitando em seguida esta solugfio em 1 litro de

" 4cido nitrico puro com a densidade de 1,20.

16. Pesquisa da potassa. — Calcinam-se ao rubro
sombrio, em cadinho de porcelana ou de platina, 2 gr.
de substanecia, para eliminar o amoniaco ; deixa-se arre-
fecer, trata-se por 10 cc. de dgua, filtra-se, e a b gotas do
filtrado juntam-se 10 gotas do soluto de cloreto de pla-
tina (a 10 °/,). O aparecimento dum precipitado amarelo
indica a presenga da potassa.

Mais rapido é o processo de Carnot, e mais sensivel.

Trituram-se num almofariz 2 gr. de substinica, jun-
tam-se-lhe 10 cc. de dgua e filtra-se. A 4 cc. déste li-

aido junta-se 5 cc. duma solugfio de hipossulfito de
sédio (a 10 9/;), 1 cc. de soluto de bismuto, e um volume
de alcool a 95° C. duplo do volume obtido pela mistura
dos reagentes. Agitg-se; no fim de pouco tempo forma-
-se um precipitado amarelo-canario (sulfotionato duplo
de potassio e de bismuto) caracteristico da presenga da
potassa.

0 soluto de bismuto prepara-se dissolvendo, a quente,
100 gr. de subnitrato de bismuto na quantidade neces-
siria de 4cido’ cloridrico, e perfazendo o volume de
1 litro com alcool a 92° C.

17. Pesquisa da magnésia. — Dissolvem-se 2 gr. de
substincia em 10 cc. de dcido nitrico diluido; dilui-se
o liquido com agua destilada, filtra-se e juntum-se 10
c¢e. de soluto de cloreto de aménio (a 10 °/,) e aménia ;
precipita-se a cal pelo oxalato de aménio, ferve-se rapi-
damente e filtru-se ; no filtrudo frio precipita-se a mag-
nésia com alguns centimetros cibicos de soluto de fos-
futo de sédio, em presenca dum excesso de aménia.

18. Pesquisa dos sulfociunetos. — No sulfato de amé-
nio é conveniente investigar a existéncia dos sulfocia-
netos. Para isso dissolvem-se 5 gr. de substincia em
20 cc. de 4gua, filtra-se, e no filtrado deitam-se algumas
gotas de cloreto férrico; a presenca de sulfocianetos
serd denunciada pelo aparecimento da cdr sanguinea,
tanto mais carregada quanto maior for a quantidade
dos sulfocianetos.

19. Pesquisa do perclorato de potdssio no nitrato de
s$ddio. — Como o perclorato de potassio acima de 1 °/, é
prejudicial as plantas, convém pesquisar a sua presenca
no nitrato de sédio do coméreio. A investigacdo micros-
cépica do perclorato permite rdpidamente descobrir a
presenca até 0,2 °/, de perclorato (Breukeleveen).

Dissolvem-se 10- gr. de nitrato em 10 cc. de dgua
quente, juntam-se-lhe 50 cc. de alcool a 95° C., aquece-
-se até o comégo de ebuli¢fo, deixa-se arrefecer durante
uma hora; decanta-se o soluto alcoélico, evapora-se a
banho-maria, dissolve-se o residuo na menor quantidade
de dgua que for possivel, coloca-se uma gota numa
lamela de vidro e junta-se-lhe uma gota dum soluto con-
centrado de cloreto de rubidio. No fim dalgum tempo
formam-se cristais de perclorato de rubidio, que se
examinam ao microscépio, e que, tratados por uma
gota de permanganato de potassio diluido, adquirem
a cdr vermelho-violdcea.

Também se pode pesquisar o perclorato de potdssio
do modo seguinte: dissolvem-se 10 gr. de nitraio de
s6dio em 50 ce. de 4gua quente ; precipita-se o cloro por
meio dum soluto de nitrato de prata ; fillra-se ; concen-
tra-se o filtrado i secura a banho de areia, mistura-se o
residuo com  gr. de cal pura,-e calcina-se ao rubro mo-
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derado durante vinie minutos ; deixa-se arrefecer, trata-
-se pela dgua, filtra-se ; se houver percloratos, o filtrado,
tratado pelo soluto de nitrato de prata, d4 precipitado
branco caseoso de cloreto de prata.

R0. Humidade. — Secam-se 10 gr. da substancia,
bem misturada, & temperatura de 105°, até péso cons-
tante. ’

Substéncias que contenham sulfato de cdlcio devem
ficar, pelo menos, 3 horas na estufa (superfosfatos). —
Se os adubos contiverem substidncias voléteis, como o
carbonato de amédnio, determinam-se estas substincias
separadamente e descontam-se da perda do péso total.

Doseamento do azoto
A) Reagentes

R1. Os reagentes usados sfo: o soluto normal de
dcido sulfirico (49 gr. de SO*H? em 1 litro) ; e o soluto
normal de soda cdustica(40 gr. de NaOH em 1 litro).
Algumas vezes empregam-se os solutos decinormais.

Todos os baldes, mairdses, pipetas e buretas devem
ter a marca de garantia para afilamento déstes uten-
silios.

22. Acido sulfirico normal. — Pesam-se 60 gr. de
dcido sulfirico puro, marcando 66° B., que se juntam
pouco a pouco a 500 cc. de dgua destilada,contidos num
matrés de litro; deixa-se arrefecer até a temperatura
de 15° C., e, a esta temperatura, perfaz-se, por adicdo de
dgua, o volume de 1 litro.

Com uma pipeta aferida tomam-se 10 cc. déste soluto,
que se deitam em uma cdpsula de platina, tarada;
ajuntam-se-lhe 2 cc. de aménia liquida pura e concen-
trada a 24 °/,. Evapora-se a banho-maria, secando depois
na estufa a 105° C. até péso constante. (Recomenda-se
fazer éste ensaio em duplicado).

Caso o solulo estivesse normal, 10 cec. transformados
em sulfato de aménio dariam 0,66 gr. ; como se empre-
gou um excesso de 4cido, se a quantidade de sulfato de
aménio achado, referida a 1 litro, fér @, o volume V ce.
correspondente da solugfio deveria ser:

¥ . 1000><a
= "6

superior a 1000 ; mas, cbmo é 56 1000, deve juntar-se
a ésse litro de soluto forte um nimero » de cc. de igua
tal que

1000 4 v =V; isto é: v =V -— 1000 cc. de 4gua.

Opera-se & temperatura de 15° C., conforme a gradua-
¢iio do balSio; e faz-se o cdlculo da adig@io proporcional
de 4gua para 500 cc. ou para aquele volume de reagente
de que se dispGe.

Pode também normalizar-se o soluto do scido sulfd-
rico por meio do carbonato de sédio quimicamente puro,
obtido por calcinacgéio do bicarbonato, segundo o método
de Lunge 1.

23. Soda cdustica normal. — Pesam-se rdpidamente
50 gr. de soda cdustica pura pelo alcool, em eilindros ;
deitam-se em um matrds de litro e ajuntam-se 800 cc.
de dgua pura ; depois de dissolvida a substdncia e arre-
fecido o liquido, perfaz-se o volume de 1 litro adicio-
nando dgua destilada. Deita-se &ste soluto numa bureta,
e deixa-se cair sbre 20 cc. de soluto normal de icido
sulfirico, avermelhado com algumas gotas de tintura
de tornesol sensivel, até neutralizacdo do soluto dcido.

1 Os notdveis quimicos Mohr e A. Classen, aconselham, pela sua
facilidade e rigor, a preparacfio do licor normal 4cido com o 4cido
oxdlico puro e cristalizado, dissolvendo em um litro de 4gua des-
tilada, & 15°, meia molécula on 62+7,85.

Como o soluto de soda tem um excesso de alcali, é
preciso empregar um volume de liquido menor do que
20 cc. para neutralizar igual volume de 4cido sulfdrico
normal. Para determinar a dgua que se deve juntar a
um litro, faz-se um calculo semelhante ao que se efec-
tuou para normalizar o soluto de deido sulfiirico.

E sempre bom fazer duas verificagBes, porque &ste
soluto ndo fica exacto logo & primeira adicio da dgua.

R4. Acido sulfiirico decinormal. — Medem-se 100 ce.
do soluto normal do 4cido sulfirico & temperatura de
15° C. ;- introduzem-se em um baldo de litro que se en-
che, até a marca, com dgua destilada a 15° (préviamente
fervida), e misturam-se os liquidos intimamente.

R5. Soda cdustica decinormal. — Prepara-se dei-
tando em um baldo de litro 100 ce. do soluto normal de
soda cdustica, e enchendo-o até a marca com &gua
destilada a 15° (préviamente fervida).

B) Doseamento do azoto organico

26. Métode de Kjeldahl e Gunning modificado. Pe-

sam-se, conforme os casos, as quantidades seguintes:

Gramas
De sangue séco, raspas de chavelhos, cianamida
cdleica. . .. ... ... Lo L., 1
De coiro, 13, bagacos, guanos de peixe. . . . . . 1,5

Depédeossos . ................. 2

Introduz-se a substincia em um balio de Kjeldahl,
de gargalo longo; adicionam-se 20 cc. de 4cido
sulfirico a 66° B., 1 gr, de mercirio, e um pouco de
parafina (cérea de 0,1 gr.) ; agita-se para evitar.a forma-
¢do de grumos, e aquece-se primeiro a lume brando,
depois até a ebuli¢io durante um quarto de hora ; tira-
-se 0 baldo do lume, ajuntam-se 10 a 15 gr. de sulfato de
potdssio em pé, e aquece-se fortemente com um bico de
Bunsen. O ataque estd, em regra, completo no fim de
duas horas, apresentando-se o liguido incolor.

Depois dilui-se com dgua, transvasa-se para um baldo
de vidro ou para uma caldeira de cobre em forma de
frasco de Erlenmeyer, neutraliza-se o 4cido com um so-
luto de soda cdustica (a 30 °/,), juntam-se 20 gr. de
sulfureto de sédio e alguns fragmentos de pedra-pomes,
torna-se o meio bastante alcalino com um ligeiro excesso
de soluto de soda, e destila-se o amoniaco, recolhendo-o
em 20 cc. de scido sulfirico normal.

Antes de fazer a neutralizacio final dos 20 cc. de
cido sulfiirico, deixa-se arrefecer completamente o li-
quido, caso o amoniaco tenha sido destilado sem con-
densador de dgua.

0 azoto no péso da substincia analisada é:

Y

!
Y. 5 0,280 gr.
v

em que v representa o volume dum soluto alcalino neces-
sario para neutralizar os 20 cc. do dcido sulfirico nor-
mal, antes da absorp¢o do amonfaco, e v/ 0 que foi pre-
ciso para neutralizar outros 20 cc. do 4cido, depois de
terem recebido o amoniaco.

Quando se tratar de analisar a cianamida, pesam-se
0,50 a 1 gr. de substincia muito bem pulverizada,
langa-se em um balfo de Kjeldahl, junta-se-lhe 5 cc.
de dcido sulftrico diluido ac décimo, depois 20 cc. de
dcido sulfirico concentrado, e em seguida deita-se-lhe
uma gota de mercirio (ou 1 gr. de sulfatc de cobre
anidro), e continua-se a operacfio, conforme vem des-
crita neste n.° 26 1.

1 Quando se emprega o sulfato de cobre, niio & necessério jun-
tar o sulfureto de sodio, quando se destilar o liguido.
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C) Azoto nitrico e amoniacal
Aduhus compostos

27. Pesam-se 40 gr. de adubo dissolvem-se em 500 cc.
de agua destilada, e opera-se com 10 ou 20 ec. do li-
quido, conforme a riqueza do adubo. S

Azoto nitrico. — Segue-se o processo de Schleesing
modificado, que se pratica da maneira seguinte:

Em um balfio de vidro, com a disposiciio que-indica
Schlesing’?, ou no do aparelho especial do Dr. Mast-
baum, deitam-se 20 ce. de 4cido cloridrico e ferve-se
para expulsar o ar; depois, langam-se no baldo 40 cc.
de soluto de protocloreto de ferro (contendo 200 gr. de
ferro por litro e 200 cc. de dcido cloridrico). Ferve-se
para expulsar algum ar, e depois sdbre o tubo abdutor
coloca-se um tubo graduado para gases, cheio de soluto
de soda cdustica a 10 °/;; fecha-se em seguida com uma
pinga o tubo abdutor de borrache, e imediatamente
retira-se o bico de Bunsen para o lado do baldo, en-
chendo o funil do aparelho com .a solugdo que contém
os nitratos, a qual depois se deixa correr para o baldo ;
lava-se o funil.com acido cloridrico e depois com dgua
fervente. Aquece-se novamente o baldo; e, quando o
tubo abdutor de borracha se dilata, abre-se a pinga,
para dar saida ao desprendimento do biéxido de azoto 2.

Esta operaciio de fechar e soltdr a pinca do tubo ab-
dutor é muito delicada e exige vigiléncia, porque ao
mais pequeno descuido hé absorpcdio de liquido pelo

tubo abdutor, que inutiliza a anslise. O aparelho do

Dr. Mastbaum é muito conveniente para estes dosea-
mtentos. - ‘ C

O tubo graduado transporta-se para uma proveta
cheia de 4gua fervida e fria; e no fim de quinze minutos
rede-se o volume de gis, que se reduz & temperatura
de 0° e & pressdio de-0,76, aplicando a formula geral

_ VH—F
Vo=15 (1 -F 0,00367 ¢).

Cada centimetro ciibico de biéxido de azoto, 3 tempera-
tura dé 0° e & pressdo de 0™,76, corresponde a 0r,000627
de azoto dos nitratos, isto é, de azote nitrico. Ndo ha-
vendo carbonatos no soluio mitrico, que se analisa, ou
tendo-os destruido préviamente, eliminando o CO? é
escusado encher o tubo de medi¢fio do gds com um so-
luto de soda cdustica ; basta dgua préviamente fervida.

Azoto amoniacal. — Destila-se outra parte aliguota
do soluto da substincia em presenga da magnésia cal-
cinada, recolhendo o destilado no 4cido sulfirico nor-
mal (conforme a dltima parte do n.° 26).

D) Azoto organico e azoto amoniacal
Adubo de fezes (pouflrette),' adubos compostos

28. Trabalha-se com 2 gr. de substincia para a de-
terminacio do azoto total ; e com 5 gr. para a do azoto
amoniacal.

Azoto ‘total. — Segue-se o processo de Kjeldahl,
acima indicado.

Azoto ‘amoniacal. — Faz-se desprender o amoniaco
por meio da magnésia‘calcinada.

B)Azoto orgénico e azoto nitfico
" Adubos compostos
29. Azoto total. — Trabalha-se com 1 a 2 gr. de
substucia, e segue-se.o processo Kjeldahl-Jedlbauer,
pelo modo seguinte: :
.

1 Veja-se Grandeau, Traité d'analyse des matiéres agricoles, 3°
édit., Paris 1397, tomo 1, p. 37 ¢ seguintes.

2 Rehslo da Silva, Curso de andlise e de quimica agricola, Lis-

boa 1901, p. 247; e Boletim da Divecgdo Geral da Agyricultura, 6.°
ano, 1395, n. 1; p. 90.

Trata-se a substéneia, em um balio Kjeldahl; por
30 cc. de decido sulfofémico, aquecendo lentamente até
40° C., para facilitar a mistura e o ataque ; arrefece-se,
e junta-se pouco a pouco 1 gr. de zinco em pé. Deixa-se
digerir a frio durante 2 horas, pelo menos; depois se-
gue-se o processo de Kjeldahl. ‘ '

O reagente sulfofénico prepara-se dissolvendo 60 &
100 gr. de dcido fénico cristalizado em :1 litro de dcido
sulfirico puro. - : : :

Pode usar-se, em vez do 4cido sulfofénico, o decido
sulfosalicilico (reagente de Boticher), que contém em 1
litro de &cido sulfdrico 50 gr. de dcido salieilico.

30. Azoto nitrico. — Doseia-se pelo processo de
Schlesing modificado (n.° 27).

F) Azoto orgéanico, amoniacal e nitrico
Guauos e ndubos compostos

31. Azoto total. — Usa-se o processo de Kjeldahl-
-Jodlbauer.

" 32. Azoto amoniacal. — Faz-se a destilacfio do adubo
com a magnésia, e determina-se o amoniaco pelo modo
conhecido.

33. Azoto mitrico. — Doseia-se pelo processo de
Schleesing modificado. i

34. Azoto orgdnice. — E a diferenca entre o azoto
total e a soma dos azotos nitrico e amoniacal.

Quando se quiser dosear em. separado o azoto orgénico,
expele-se o azoto nitrico por meio de ebuli¢fo, em pre-
senga do édcido cloridrico e de um sal ferroso, depois
do que se seguirs o processo de Kjeldahl.

G) Azoto amoniacal no sulfato de aménio

35. Pesam-se 10 gr. de substéncia, tratam-se em
um baldio de litro por 500 ce. de dgua destilada, e agita-
-se por repetidas vezes para dissolver a substincia;
perfaz-se o volume de 1 litro com 4gua destilada,
agitando para tornar a mistura homogénea. Tomam-se
50 cc. déste liquido, que correspondem a 1 gr. de subs-
tdncia, e destilam-se com 5 gr. de magnésia calcinada,
recolhendo o amonfaco em 25 cc. de dcido sulfirico
normal. Titula-se o excesso de dcido por um soluto de
soda cdustica normal.

Quando o sulfato de aménio tiver muitas impurezas
e o liquido do baldo estiver turvo, filtra-se um certo

~olume, do qual se tomam os 50 ce. para a anglise.

H) Azoto nitrico no nitrato de sédio

36. a) Azoto nitrico. — Pesam-se 65 gr. de substan-
cia, lan¢am-se em um balfio de litro e juntam-se 500 ce.
de dgua destilada; vascoleja-se repetidas vezes para
dissolver o nitrato, perfaz-se com dgua o volume de 1
litro, agita-se para tornar o liquido homogéneo, filtra-
-se um certo velume déste liquido, se estiver turvo,
e com o filirado doseia-se o dcido nitrico pelo processo
Schlesing modificado (n.° 27), operando com b cc. do
soluto nitrico. '

b) Perclorato de potdssio. — Primeiramente doseia-se
no nitrato o cloro existente como cloreto. Introduzem-
-se depois 5 gr. de substancia em um cadinho, mistura-
-se com 2 gr. de cal pura, ealcina-se ao rubro moderado
durante vinte minutos, deixa-se arrefecer, dissolve-ge
em dgua, neutraliza-se com o dcido nitrico dilufdo, fer-
ve-se, deixa-se arrefecer, e no solute neutro, determina-
-se volumétricamente o cloro total.

A diferenga entre o cloro nos dois doseamentos re-
presenta o cloro de perclorato, e multiplicada por 3,90.
exprime o perclorato de potédssio.

37. Doseamento do azoto nitrico em um adubo com-~
plezo. — 1. Adubo rico em mitrato. — Pesam-se 65 gr.’
de adubo, pisa-se em um almofariz de vidro, junta:se-:
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-lhe alguma égua, forma-se uma massa semifluida, que
se deita em um baldo de vidro; aquece-se ligeiramente
ate 60°, tendo-lhe juntado 100 cc. de sgua destilada,
e agita-se por diferentes vezes ; depois, deixa-se assentar
o residuo insolivel do balfio e decanta-se o liquido que
sobrenada para um filtro colocado sébre um matrés gra-
duado para 1 litro. Repete-se esta operacdo seis ou sete
vezes ; lava-se o filtro e perfaz-se exactamente o volume
de 1 litro. Depois de preparada assim a solucfio, opera-se
primeiro sdbre 5 cc., e em seguida sébre 10, 20 ou mais
centimetros cibicos até obtermos um volume de bisxido
que se aproxime de 100 ce. Calcula-se o volume real de
hiézido de azoto como acima fica indicado.

2.° Adubo pobre em nitrato. — Prepara-se a solucfio
dos nitratos como j4 sabemos; depois, deita-se-lhe cal
apagada até o papel tornesol vermelho acusar a reacgfio
alcalina, medem-se 500 cc. desta solucfio, evaporam-se
em uma cdpsula de porcelana reduzindo-se ao volume
de 50 cc. Em seguida opera-se com éste licor segundo
os preceitos indicados para a analise dum adubo rico em
nitrato.

A adicfio da cal tem por fim evitar que o icido nitrico

seja deslocado pelos deidos sulfiirico ou fosférico livres,
no caso de se operar em presenca dum superfosfato.
- "Algumas vezes os adubos contém carbonatos soldveis,
e neste caso o acido carbénico desprende-se conjunta-
mente com o 6xido azético, dando em resultado cometer
-se um érro. Para verificar se ha carbonatos soliveis em
um adubo, tratam-se 10 gr. de substancia por 20 cc. de
agua destilada, filtra-se o liquido, acidula-se com umas
gotas de 4cido cloridrico ; se ha desprendimento de gés
poderemos concluir que o adubo contém ecarbonatos.
Neste caso, em vez de fazer a trituracio no almofariz
com dgua pura, emprega-se a agua contendo 3 a 4 por
cento de 4cido cloridrico. Quando a efervescéncia cessou
e o licor ainda esté dcido, continuam-se as lavagens com
dgua pura até se obter o volume de 1 litro.

Quando, porém, temos de submeter o liquido & eva-
poracdio, depois de lhe juntar cal apagada até a reaccio
alcalina, decompomos os carbonatos pelo acido acético
e, em seguida, é que perfazemos com agua destilada o
volume de 50 ce.

Algumas substincias fertilizadoras, como os guanos,
podem conter dcido oxalico. A decomposigio parcial
deste dcido pode produzir dcido carbénico e éxido de
carbénio que vem falsear a anilise. E ficil anular esta
causa de &rro, juntando 3 substincia, antes da disso-
lucdo, alguma esl, que fica insolivel no estado de ozalato
de cdlcio. O liquido filtrado livre do dcido oxdlico serve
para dosear os nitratos.

Doseamento do deldo fosférico
A) Reagentes

38. Soluto de citrato de aménio. — Dissolvem-se 100
gr. de sdcido citrico em 400 cc. de aménia a 24° B.
(d=0,912), e completa-se com dgua o volume de 1 litre.

39. Soluto cloro-aménio-magnesiano. — Dissolvem-se
em dgua 55 gr. de cloreto de magnésio e 100 gr. de
cloreto de aménio, juntam-se 350 cc. de amdnia, e com-
pleta-se com 4gua o volume de 1 litro.

B) Acido fosférico solavel na agua (nos superfosfatos
T e nos adubos compostos)

40. Pesam-se 20 gr. de substincia, deitam-se em um
gral de vidro, juntam-se 50 cc. de dgua fria, agita-se,
desfaz-se a matéria sem a pulverizar, e transvasa-se tudo
para um baldo de litro, lavando perfeitamente o gral.

Introduz-se mais d4gua no baldo até perfazer 800 cc.,
agita-se tudo durante meia hora, de preferéncia com um
aparelho mecénico de rotacio de Wagner dando 150
voltas por minuto, enche-se o baldo até a marca, mistu-
rz-se intimamente e filtra-se.

_nto (Petermann). — Prepara-se dissolvendo 500

Medem-se 50 cc. deste soluto (que representam 1 gr.
de matéria), ou 25 cc. (correspondentes a 0,5 gr. de
substdncia), se se tratar dum superfosfato concentrado ;
ajuntam-se 50 cc. do soluto de citrato (n.° 38) e 25 ce.
do soluto cloro-aménio-magnesiano (n.° 39) ; mistura-se
tudo intimamente em um gobelé ou em um frasco de
Erlenmeyer, agita-se durante meia hora, deixa-se de-
positar durante uma hora, e filtra-se. Lava-se o residuo
com dguna amoniacal a 50 °/,, seca-se, caleina-se no forno
de mufla ao rubro vivo, e, se o residuo ndo estiver bran-
co, humedece-se com uma gota de dcido azético fu-
mante, seca-se a banho de areia fraco, tapa-se o cadi-
nho, caleina-se de novo, e pesa-se. Para passar o ani-
drido fosférico, multiplica-se por 0,64, calculando de-
pois a percentagem.

Ndo havendo agitador mecanico, far-se héd a filtragio
no fim de doze horas, pelo menos. O liquido deve ficar
com um excesso de aménia.

Quando nio houver aparelho de agitacio mecénica,
tratando-se de superfosfatos simples, deixa-se o super-

fosfato digerir durante duas horas no baldo; agitando

de vez em quando, deixa-se depositar a substincia e
filtra-se.

No caso de superfosfatos concentrados, acima de 22 °/,
de anidrido fosférice, a digestiio deve ser de 24 horas,
agitando de tempos a tempos.

C) Acido fosférico soluvel na 4gua e no citrato de aménio
alcalino (Processo Belga de Petermann)

41. Reagente. — Soluto alcalino de citrato de amé-

r. de
dcido eitrico em 700 cc. de aménia de 20 9, (d=0,:g925) ;
deixa-se depois arrefecer, dilui-se com dgua até marcar
a densidade de 1,09 a 15° C., ajuntam-se por litro 50 cc.
de aménia a 20 °/, ; agita-se, deixa-se repousar durante
48 horas, e filtra-se.

A densidade do reagente deve ser 1,082 a 1,083, e o
seu volume total aproximadamente 1:500 cc.

42. Doseamento. — Para -os superfosfatos com mais
de 20 °/, de anidrido fosférico trabalba-se com 1 gr.;
com 2 a2 2,5 gr., quando contiverem 10 a 20 Y/, ; com
4 gr., quando a sua percentagem for inferior a 10 °/,.

Tritura-se a substancia num almofariz de vidro, pri-

meiro a séco, depois com 25 cc. de dgua até se desfazer ;
decanta-se para um filtro e recolhe-se o filtrado em um
baldo de 250 cc. Repete-se trés vezes a operagdio ; depois
langa-se tudo sobre o filtro, continuando a lavagem até
empregar 200 cc. de dgua ; adicionam-se algumas gotas
de dcido azético, no caso do liquido estar opalino; e
perfaz-se com dgua o volume de 2560 cc.; neste soluto
aguoso encontra-se todo o &cido fosférico solivel na
dgua, .
O filtro, com todo o residuo insolivel, introduz-se num
baldo de 250°cc. de capacidade, com 100 cc. de citrato
de aménio alcalino, agitando fortemente para desfazer
o filtro e misturar tudo intimamente. Deixa-se em diges-
tdo durante 15 horas & temperatura ordindria e agitando
de quando em quando, e em seguida a 40° C. durante
1 hora, contada a partir do momento em que o termé-
metro indicar esta temperatura. Mistura-se depois tudo,
deixa-se arrefecer e completa-se com dgua o volume de
250 cc.; agita-se e filtra-se.

Medem-se 50 cc. déste soluto citrico filtrado, ajun-
tando-se outros 50 ce. do soluto aquoso; e aos 100 cc.
desta mistura adicionam-se 15 ce. de dcido nftrico (4 =
1,20) Mantém-se & ebulicio durante 5 minutos (para
transformar o dcido metafosférico, quando o haja, em
dcido ortofosférico), deixa-se arrefecer, e finalmente
doseia-se o dcido fosférico pelo método citro-alcaline
{n.° 40), juntando ainda 10 cc. do reagente de Peter-
mann, depois de ter neutralizado o liquido com s
aménia, '



792

1 SERIE — NUMERO 153

D) Acido fosférico nas escérias de desfosforagio

43. Reagente. — Soluto de dcido citrico. — Dissol-
vem-se 20 gr. de 4cido citrico em 800 cc. de 4gua e com-
pleta-se o volume de 1 litro. )

44, Doseamento. — Deitam-se 5 gr. de escérias em
utm baldo de 500 cc., ajunta-se 5 ce. de alcool, enche-se
com a solugio de dcido citrico o baldo até a marca, e
agita-se durante meia hora com agitador mecanico de
rotagdio (havendo-o), fazendo 30 a 40 voltas por minuto.
O soluto citrico deve marcar 80° C. quando se introduz
no balgo.

Filtra-se imediatamente uma parte do soluto do baldo,
medem-se 50 cc., juntam-se-lhe 50 cc. do soluto citrico
(n.> 38), 26 cc. do soluto cloro-aménio-magnesiano
(n.° 39)'; agita-se durante meia hora com o aparelho de
agitacdo e filtra-se novamente. o

Maior demora poderia determinar a precipitacio de
alguma silica dissolvida.

E) Aoido fosforico solivel nos &cidos minerais

45. Introduzem-se 10 gr. de substincia em um baldo
de fundo redondo, ajuntam-se 50 cc. de dcido nitrico e
25 ce. de scido sulfirico a 66° B., e submete-se tudo a
temperatura da ebuli¢io durante meia hora. Transvasa-
-se &ste liquido dcido com a substéncia para um balgo de
500 cc., deixa-se arrefecer, completa-se com dgua desti-
lada o volume até a marca e filtra-se.

Em 25 ou 50 cc. déste filtrado doseia-se o #cido fos-
férico pelo processo descrito.

O processo de doseamento mais exacto é o do mo-
libdato de aménio.

46. Doscamento do dcido fosforice em wm adubo ou
fosfato por meio do molibdato de aménio. — A precipi-
tac¢do do acido fosférico por meio do molibdato de amg-
nio, permite eliminar todas as substéincias que podem
dificultar e causar erros do doseamento.

Pesam-se 5 gr. do adubo ou fosfato a analisar, caleci-
nam-se até a destruicio da matéria orgénica ; atacam-se
em um matras com 20 cc. de dgua e 20 cc. de dcido
azético ; ferve-se durante um quarto de hora; deixa-se
arrefecer e completa-se o volume de 100 cc. com dgua.
Quando o fosfato for rico, medem-se 10 cc. desta solu-
cio, correspondendo a 07,5 de substincia; para os
adubos medianamente ricos em dcido fosférico (10 a 20
por cento), tomam-se 20 cc. do soluto, relativos a 1 gr. ;
para os adubos que contiverem menos de 10 por cento
de 4cido fosférico, medem-se 40 cc. que correspondem
a 2 gr. de fosfato.

Qualquer que seja o caso considerado, o volume ele-
va-se a 80 cc. com agua, depois de lhe ter deitado 10 ce.
de dcido azético e 6 gr. de cristais de nitrato de aménio.
O liquido lanca-se em uma cépsula ou em um gobelé
de 300 cc. de capacidade ; junta-se-lhe 50 ce. de licor
wolibdico, por cada decigrama de dcido fosférico que
supomos estar contido no soluto do fosfato e submete-se
ao calor até a temperatura da ebuliglo; apaga-se ime-
diatamente o lume e deixa-se arrefecer lentamente;
forma-se o precipitado amarelo de fosfomolibdato de
aménio, e, no liquido, que sobrenada, verifica-se em
alguns centimetros, que se introduzem em um tubo de
ensaio, se forma precipitado amarelo com o licor mo-
libdico & temperatura da ebulicio. No caso afirmativo,
juntam-se mais 50 cc. déste licor ao soluto, aquece-se
novamente e depois do arrefecimento filtra-se. Lava-se
o filtro com um soluto a 3 °/, de nitrato de aménio e
19/, de 4acido azético ; nfo convem empregar mais de 50
a 100 cc. nesta lavagem, conforme o volume do precipi-
tedo. Depois, dissolve-se o precipitado amarelo, com
alguns centimetros cibicos de aménia, recolhendo o
soluto em um copo de precipitar, lava-se o filtro com
agua amoniacal, a 30 °/,, devendo empregar aproxima-

damente 50 centimetros cibicos..Neste soluto, vertem-
-se, a pouco e pouco, agitando constantemente, 10 cc.
do licor magnesiano, e no fim de 12 horas, filtra-se, re-
tendo sobre o filtro o precipitado de fosfato de aménio-
-magnesiano. Depois segue-se a regra geral déste do-
seamento e pesa-se o pirofosfato de magnésio.

Preparacio do molibdato de aménio. — 100 gr. de
acido molibdico di-solvem-se em 400 gr. de aménia,
com a densidade de 0,95, filtra-se e recebe-se o liguido,
gota a gota, em 1%5 de dcido azdtico de 1,20 de den-
sidade, agitando constantemente. Guarda-se uma se-
mana em um armirio, onde a temperalura n3o baixe
a menos de 20°, decanta-se o liquido clare para um
frasco 1.

Doseamento da potassa

A) No oloreto de potéassio do somércio

47. Pesam-se 10 gr. de substancia, dancam-se em um
baldo de litro com 500 cc. de dgua quenie, ajunta-se
pouco a pouco um soluto quente de cloreto de bério para
precipitar o dcido sulfirico, evitando empregar um ex-
cesso do reagente; deixa-se arrefecer, perfaz-se com
dgua o volume de 1 litro e filtra-se.

Medem-se 25 cc. do filtrado, ajuntam-se alguns centi-
metros cibicos de soluto de carbonato de aménio até nio
haver precipitado, filtra-se e concentra-se o filtrado até
a secura em uma pequena cipsula de porcelana, a banho
de areia; elimina-se o amoniaco por calcinacio, em
cipsula de platina, na mufla, ao rubro sombrio. Dissol-
ve-se o residuo em pouca agua, juntam-se 10 ce. de
soluto de cloreto-platina (a 10 °/,), evapora-se a banho-
-aria quési & secura (consisténcia xaroposa) e deixa-se
arrefecer. Adicionam-se 25 cc. de alcool de 95° C.,
deixa-se repousar a mistura sob uma campinula du-
rante 1 hora, trituram-se bem os cristais com uma va-
reta de vidro e decanta-se o liquido para um filtro.
Repete-se a lavagem com alcool, por decanta¢fio, e por
iltimo lava-se com alcool o filtro até que o filtrado
corra incolor. Enxupa-se o filtro na estufa durante
5 minutos ; dissolve-se o cloroplatinato de potdssio em
dégua a ferver, recebendo o filtrado em uma cipsula
tarada ; evapora-se a banho-maria até a secura e acaba-
-se de secar na estufa a 120° até péso constante.

O péso do cloroplatinato multiplicado por 0,194 dd
a quantidade de potassa X20.

B) No sulfato de potassio e nos adubos compostos

48. Pesam-se 20 gr. de substancia, tratam-se em uma
cipsula de porcelana com 150 cc. de dgua a ferver,
mistura-se muito bem tudo, decanta-se a solugiio para
um balgo de litro, repete-se a lixivia¢iio com dgua quente
ainda duas vezes, deixa-se arrefecer o liquido no baldo
e completa-se o volume de 1 litro eom sgua. Filtra-se.
Medem-se 100 cc., langam-se em um baldo de 200 ce.,
ferve-se, juntam-se-lhe pouco a pouco 25 cc. dum so-
luto de cloreto de bario (a 10 °/,) quente e um excesso
de dgua de barita ; deixa-se arrefecer, completa-se com
dgua o volume de 200 cc. do baldo e filtra-se.

Tira-se déste liquido filtrado para um baldo de 200 ce.
o volume de 100 cc. ; aquece-se, trala-se pelo carbonato
de aménio para precipitar o bario,completa-se o volume

1 Quando o adubo for pobre em 4cido fosforico, o processo de
andlise, que se usa nos superfosfatos, nio deve ser empregado;
neste caso, 0 doseamento do 4cido fosforico deve ser feito pelo pro-
cesso do molibdato de amdnio. :

Quande o 4ecido fosforico existe em soluto citrico, & preciso des-
truir préviamente, pela caleinagdo, o dcido citrico, e depois & que
se emprega o processo do molibdato.
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do baldo, filtra-se ; medem-se 150 ou 50 cc. e evaporam-
-se numa cépsula tarada; seca-se o residuo na estufa
e calcina-se ao rubro sombrio, até expelir eompleta-
mente o amoniaco.

Este residuo corresponde a 0,756 gr. ou 0,25 gr. de
substdncia analisada ; pesa-se, e por cada decigrama de
residuo juntam-se 4 cc. do soluto de cloreto de platina
(2 10 °/,).

Completa-se a andlise pelo processo ja descrito.

C) Meétodo especial de Corenwinder e Contamine
para qualquer sal de potassio

49. Pesam-se 10 gr. de substincia e introduzem-se
em um baldo de 1 litro; junta-se dgua destilada para
dissolugfo e depois até perfazer o volume do litro.

Medem-se 50 cc., junta-se 1 cc. de é4cido cloridrico,
e evapora-se até a secura ; expelem-se os sais amoniacais
ao rubro sombrio ; trata-se o residuo pela dgua acidulada
com algumas gotas de 4cido cloridrico, aquece-se, filtra-
-se, evapora-se até 30) cc., e trata-se por 10 cc. de soluto
de cloreto de platina (a 10 °/,). Evapora-se até a consis-
téncia xaroposa, e exaure-se pelo alcool a 95°.

Redissolve-se em dgua fervente, recebe-se o soluto em
um gobelé * com 50 ce. de formiato de sédie a 10 ¢/, ou
com 20 gotas de dcido férmico ; ferve-se, aguecendo até
reducdio completa do sal de platina; acidula-se leve-
mente com o scido cloridrico e filtra-se ; lava-se o filtro
com &dgua levemente acidulada com 4cido cloridrico,
seca-se ¢ calcina-se.

A platina x 0,4837 d4 a quantidade de potassa K*0.

4-—Adubos compostos constituidos
por matéria organica e mineral, e guanos

50. Conforme a rigueza provavel do adubo em ele-
mentos nobres, quando se quiser dosear o dcido fosférico
queima-se a substincia, § a 2,6 gr., com 20 ou 10 gr.
duma mistura, em partes iguais, de carbonato de sédio
séco e uma parte de nitrato de potdssio; a prinecipio
a lume brando, e, depois, no forno de mufla, até ficar
branco. Estas substdncias devem ser muito bem pisadas
e misturadas. Depois da substancia calcinada trata-se
pelo 4cido nitrico fraco e doseia-se o decido fosférico,
pelo processo ji descrito. Quando se tratar de guanos,
como, em geral, sfo ricos em dcido fosférico, nunca se
deve trabalbar com mais de 0,5 a 1 gr. de substincia.

Para o doseamento da potassa, calcina-se prévia-
mente a substdncia, e nas cinzas é que se determina
esta matéria.

O azoto orgénico determina-se pelo método de Kjel-
dahl ; (n.° 26) ; v azoto total doseia-se segundo o n.° 29,
a diferenca entre as quantidades déste e do outro azoto
d4 o azoto nftrico e amoniacal, que é sempre pouco nos
adubos compostos. Nos guanos naturais é que hd algum
azoto amoniacal. '

5. —Limite de tolerancia na percentagem
dos elementos nobres nos adubos

Adubos fosfatados

Com mais de 20 °/; de anidrido fosférico P2Q° 0,6°/,
Desde 10 a 20 °/, de anidrido fosférico P?0° 0,37/,
Com menos de 10 °/, de anidride fosférico P20° 0,2°,

Adubos potdssicos

Os mesmos limites que os adoptados para os adubos
fosfatados, referidos a K*0.

! Pode empregar-se, em vez de gobels, uma cipsula de platina;
a platina precipitada fica aderente & cipsula.

793
Adubes azotados
Com mais de 10 °/, de azoto. . . ... . .. . 0,4°,
Entre 5 ¢ 10 °/, de azoto. . . . . . .. e 0,39
Menos de 5 °/, de azoto. . . .. ... .. .. 0,29,
Adubos caledreos
Com mais de 24 °/, decal Ca0. . . . . ... .. 2,
Com menos de 24 °/, de cal Ca0. . . . .. ... 19,

II.— Correctivos e fungicidas

(Preparados etipricos e de enxofre)
A) Sulfato de cobre

51. Doseamento do cobre.— Introduzem-se 10 gr.
de sulfato, reduzido a pé, num baldo de 500 cc. ; dissol-
vem-se em sgua destilada, juntam-se 10 cc. de dcido
sulfdrico e perfaz-se o volume de 500 cc. com dgua desti-
lada. Medem-se 50 cc. déste soluto e aquecem-se em um
gobelé ; trata-se o liquido pelo gds sulfidrico, que pre-
cipita o cobre no estado de sulfureto de cobre CuS.

0 precipitado lava-se no filtro com dgua carregada
de gas sulfidrico, seca-se e calcina-se num cadinho de
Rose. Ao precipitado junta-se 1 decigrama de enxdire
puro sublimado e calcina-se com um bico de Bunsen,
fozendo passar uma corrente lenta de hidrogénio através
do cadinho durante o tempo da calcinag¢do (30 minutos) ;
deixa-se arrefecer também sob a mesma corrente. Por
tdltimo pesa-se o precipitado, constituido por sulfureto
cuproso Cu?S, Multiprl)i‘cando pelo factor 3,14 o péso
do sulfureto cuproso, obtém-se a quantidade corres-
pondente de sulfato de cobre cristalisado SO*Cu +
-+ 5H®0.

A precipitagio do cobre por meio do H®S apresenta
algumas dificuldades praticas, além de que ¢ sempre
incémodo trabalhar com &ste reagente. E preferivel
fazer a precipitagio com o hiposulfito de sédio NaS*0?,
o que tem a vantagem de dar imediatamente Cu?®S,
mais ficil de lavar que o CuS. )

A solugio scida (com HCI ou H*SO* e nunca HNO?).
submete-se 3 temperatura da ebulicdo, e junta-se a
pouco e pouco um soluto forte de hiposulfito, até que
a adi¢lio de uma gota déste liquido nfo dé um precipi-
tado negro e sémente o enxdfre branco.

Quando o liguido for aciduladoe com HCI, é precise
que fique bastante scido, para que o Cu?Cl?, que se pode
formar, por-redugdo, possa dissolver-se no liquide. De-
pois de cinco minutos de ebuligio, quando muito,
recolhe-se sébre o filtro o Cu?S misturado com algum S,
lava-se com agua fervente, seca-se, e calcina-se em um
cadinho de Rose, em uma corrente de hidrogénio, con-

" forme acima vem indicado.

52. Em lugar de seguir o processo Rose, pode-se de-
terminar o cobre pela electrolise. Neste caso, juntam-se
ao soluto de sulfato de cobre, em lugar de 10 ce. de
dcido sulfdrico, 10 cc. de dcido nitrico, e empregam-se
50 cc, para fazer o doseamento. A electrolise executa-se
com a corrente eléctrica de 2 a 4 volts e 0,5 a 1 ampére,
obtida por meio de acumuladores ; podero empregar-se
também para o mesmo fim quatro elementos Meidinger.

B) Preparados cipricos

53, Em. geral estes preparados sio constituidos por
enxdfre, hidrato de cobre, gésso ou cal, talco, contendo
s vezes sulfuretos de metais alcalinos ou de cal, ferro
e outras impurezas. Para determinar ¢ valor agricola
desta substincia os doseamentos a fazer séio: a humi-
dade, o cobre, o enzdfre o a cal.

@) A humidade determina-se em 5 gr. de substincia,
na estufa de ar i temperatura de 95.°, durante duas
horas ; a perda de péso representa a dgua higroscipica.

b) O cobre doseia-se, pesando 10 gr. de substancia
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que se dissolvem, a quente, em 100 cc. de 4cido clori-
drico, diluido, a 50 °/, ; filtra-se por-um filtro tarado,
préviamente séco a 100°, e cujo péso de cinzas seja co-
nhecido ; seca-se éste filtro na estufa, a 95°, e guarda-se
em um dissecador ; indiquemos &ste filtro por S, que
contém um péso conhecido de residuo. O liquido filtrado
iguala-se a 500 cc. ; em um matris e em 50 cc., ou em
100 ce., conforme os casos, doseia-se o cobre como vem
indicado nos n.* 51 e 52.

¢) A cal determina-se em 50 cc. déste soluto, jun-
tando-lhe 5 cc. de dcido nitrico e submetendo o liquido
3 ebuli¢do; junta-se-lhe 0,5 gr. de cloreto de aménio
e aménia cdustica, em pequeno excesso, ferve-se, du-
rante dois ou trés minutos, deixa-se arrefecer e filtra-se ;
o soluto concentra-se para eliminar a maior parte da
aménia ; torna-se o meio 4cido, com o icido acético,
dilui-se e no solute precipita-se a cal com o oxalato de
amdnio ; filtra-se, seca-se, calcina-se ao rubro sombrio,
e pesa-se a cal no estado de carbonato de céleio.

d) O enzdfre doseia-se duma maneira aproximada e
simples, pesando o filtro 8 que, descontando a tara, di
o seu precipitado, constituido pelo enxdfre e impurezas
insoldveis no dcido cloridrico ; calcina-se a baixa tempe-
ratura, em cadinho tarado; conhecido o péso do filtro,
ficilmente se determina o péso do precipitado que con-
tém o enxdfre e as impurezas ; terminada a calcinacfo,
a diferenca de péso indica a quantidade de enxdfre que
a substincia continha. Deduzindo do péso da segunda
pesagem o péso das cinzas do filiro e a tara do cadinho,
temos as impurezas.

C) Enxofre

54. O doseamento do enxéfre por meio do sulfureto
de carbono ndo se aconselha, porque o produto comercial
se for uma mistura de enxdéfre finamente pulverizado,
e de flor de enxéfre, o sulfureto ndo dissolve comple-
tamente 8ste ltimo enxéfre, porque a flor de enxdfre
pura contém 83 °/, de substéncia insoldvel no sulfureto
de carbono- (Domergue), e, pelo menos, no enxdfre
comercial, 12 °/;. O sulfureto de carbono dissolve com-
pletamente o enxéfre moido ou pulverizado.

Para avaliar a pureza dum enxéfre, determina-se:
a humidade, o residuo fizo por calcinagdo, e o enzéfre.

a) A humidade determina-se em 5 gr. da substincia,
por perda de péso, secando-a em uma estufa de ar,
3 temperatura de 90 a 95°.

b) A substincia séce, calcinada com precaugdo, ds,
por diferenca, o residuo fizo.

¢) O enzdfre pode ser doseado aproximadamente, pelo
processo acima indicado, nos preparados cipricos.

O processo de anilise de maior exactiddo consiste
nas seguintes operacBes: pesam-gse 2 gr. de enxdfre,
langa-se em um balfo, junta-se-lhe 20 cc. duma lixivia
de soda cdustica a 30 9/, e 40 cc. de 4dgua; ferve-se
durante 5 minutos, mantendo no baldo o mesmo volume
de liquido, -juntando-lhe dgua quente, e continua-se
esta operagio por vinte minutos ; transvasa-se o liquido
para um matrds de 100 cc., enche-se com 4gua até &
marca, agita-se e filtra-se ; o filtrado contém todo o en-
xbfre no estado de polissulfureto e de hiposulfito ; me-
dem-se 25 cc. déste soluto que se oxida em um baldo de
vidro, & temperatura da ebuli¢cfo, por meio de cinco
adigBes sucessivas, cada uma de 5 cc. de hipobromito
de sédio preparado de fresco (2 cc. de bromo e 10 cc. de
lixivia de soda a 20 9/, e 20 cc. de égua); retira-se o
baldie do lume, e junta-se a pouco e pouco, agitando, ao
liquido, dcido cloridrico até o aparecimento da cor
vermelha, do bromo em liberdade; ferve-se o liquide
novamente para concluir o oxidacdo ; deixa-se arrefecer,
transvesa-se o liquide para um matréds de 100 cc., iguala.
-se o volume, com dgua, 4té a marca ; agita-se, medem-
-se 2D cc., que correspondem a 0,25 gr. de substincia,

e precipita-se o dcido sulfirico com 10 cc. do soluto de
cloreto de bario a 10 °/,. Do péso de sulfato de birio,
deduz-se, pelo cilculo do enxbfre que a substancia con-
tém. Multiplicando o péso do sulfato de bario ]}J)flo factor
guimico 0,1374, converte-se no enxdfre que lhe corres-
onde.

P Do mesmo modo doseia-se o enxofre dos sulfuretos,
dos polissulfuretos, dos sulfitos e hipossulfitos.

55. Grau de finura (Método de Chancel). — Usa-se

" para a determinagfo o sulfurimetro de Chancel.

E um tubo de vidro fechado numa extremidade, de
cérea de 23 c. de comprimento, no qual estd gravada
uma escala dividida em 100 partes, sendo a capacidade
do aparelho até a marca 100 de 25 cc., & temperatura
de 17°,5. O comprimento do tubo até a marca 100 é de
175 mm., e desde a marca 10 até 100 é de 154 mm. ;
o didmetro interior é de 12,68 mm.

A amostra a analisar deve passar através de um crivo
de malha de 1 mm.*.

Lancam-se 5 gr. do enxdfre no tubo com cérca de me-
tade do éter necessirio para o emsaio; expulsa-se com-
pletamente o ar com leves choques ; enche-se com outro

" éter o tubo de sorte que a quantidade junta exceda de

cérca de 1 c. a marca 100. Agita-se fortemente cérca de
30 segundos, e faz-se a leitura, pondo o tubo num go-
belé contendo dgua a 17°,6. Operando a temperatura
diferente, faz-se uma correc¢do tomando para base que
o aumento de 2 graus da temperatura normal eleva de
cérca de 1 grau a finura do enxdfre em ensaio.

0O resultado da primeira agitaciio é sempre muito ele-
vado; por isso deve fazer-se a determinacfio diversas
vezes. Os resultados, depois da segunda wu terceira
agitago, apresentam em geral uma diferenca méxima
de 2 graus. A média entre duas determinagSes concor-
dantes d4 o grau de finura do enxdfre.

Para maior seguranga faz-se a determinacio em du-
plicado.

O éter deve ser anidro e isento de alcool; e o seu
péso especifico igual a 0,719 a 15°.

Quanto melhor ou mais fina for a flor de enxdfre,
tanto mais elevado é o seu grau ao sulfurimetro. As me-
lhores flores de enxdfre marcam 50 a 70 divisGes, che-
gando mesmo algumas a atingir 90 divisSes. O enxbire
sublimado de qualidade inferior e os enxdfres triturados
nio dio geralmente senfio 35 a 40 divisGes.

D) Gésso

56. Para os fins agricolas, é suficiente dosear a quan-
tidade de 4cido sulfirico e a percentagem total de
caleio, determinando depois, pelo cilculo, a quantidade
exacta que existe de sulfato de cdleio puro. E conve-
niente, contudo, algumas vezes, fazer os seguintes do-
seamentos :

a) Humidade. — Pesam-se 2 gr. da substincia re-
duzida a pé e secam-se na estufa, a 95°, até péso cons-
tante,
 b) Matéria insolivel. —Em todos os doseamentos
da andlise do gésso emprega-se a substincia reduzida a
um pé impalpivel em um almofariz de dgata. Dissolvem-
-se 2 gr. da substancia em um excesso de dcido cloridrico
diluido, conservando a digestio até préximo do pento
de ebulicio durante duas horas, mechendo o liquido,
com uma vareta de vidro, por freqiientes vezes e guarda-
-se o filtrado. A solugio filtra-se e o resfduo lava-se
e seca-se até péso constante.

¢) Acido sulfurico.— Os solutos das filtragbes da
determinacfio anterior (n.° 58), adicionados a uma certa

1 Chemiker-Zeitung, t. xxx1, 0.9 83, Kepertorium, p. 320
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quantidade de &4gua para conmstituirem um volume
exacto de centimetros cibicos, tornado o liquido bem
homogénee, divide-se o seu volume em duas partes
iguais. Em uma destas partes do liquido, correspon-
dente a 1 gr. da substdncia, junta-se carbonato de sédio
até quési a neutralizacfo da acidez ; submete-se & tem-
peratura de ebuli¢Go em um copo de Boémia, e precipi-
ta-se o scido sulfirico, adicionando, ao liquido, soluto
de cloreto de bario, a pouco e pouco. Filtra-se o sulfato
de bério, lava-se, seca-se e pesa-se conforme a regra.

d) Ferro e alumina. — Na outra metade do soluto
obtido no doseamento anterior e correspondendo a 1 gr.
de substineia, deitamos 5 cc. de dcido nitrico e ferve-se
para oxidar o ferro; precipita-se o ferro e alumina com
a aménia, ferve-se, filtra-se, lava-se, seca-se, calcina-se
e pesa-se. Este filtrado guarda-se para o doseamerto da
cal.

e) Cal. —No filtrado da opera¢io anterior precipi-
ta-se a cal com o oxalato de aménio, filtra-se, lava-se,
seca-se e calcina-se ao rubro sombrio, pesando a subs-
tédneia no estado de carbomato.

f) Agua de cristalizagdo. — Q residuo séco a onde se
determinou a humidade, submete-se na estufa & tem-
peratura de 150° até péso constante. A perda de péso
representa a dgua de cristalizaco.

g) Carbonatos. — Determinam-se em um calcimetro,
medindo o volume de #cido carbénico e calculando o
carbonato de cilcio.

Doseamentos que devem ser indicados
no boletim de andlise

57. Em toda a andlise de adubos quimicos devem -

fazer-se os seguintes doseamentos: humidade, e os ele-
mentos nobres, indicando-se qual é a sua natureza e se
sio soluveis na agua, nos 4cidos orgénicos ou nos dcidos
minerais.

Nos adubos orgénicos, além dos doseamentos acima
indicados, determina-se também a matéria orgdnica e as
cinzas.

l1l.— Forragens comuns para gado

Preparaciio das substincias para analisar

1. As pastas alimentares, sémeas, etec., sio reduzidas
a farinha fina, por meio de moinho, de modo 2 passa-
rem por um crivo de malha de 1 mm. de didmetro.

Doseamento da humidade

2. Secam-se 5 gr. da substéncia, bem misturada, na
estufa de ar & temperatura de 100° a 105°, até péso
constante.

Doseamento das cinzas

3. Incineram-se a fogo brando em cdpsula de platina
cu de porcelana, 3 chama da limpada de Bunsen, ou de
preferéncia na mufla, ao rubro-cereja, 5 gr. da subs-
tancia, até obter cinzas brancas ou ligeiramente pardas.

As substancias minerais estranhas que nfio fazem
parte das cinzas fisiolégicas s3o: areia, terra, etc., ade-
rentes &s sementes ou introduzidas pela moenda.

Doseamento da matéria albumindide (proteina) bruta

4. 1 a 2 gr. de substincia, segundo a riqueza, sdo
tratadas conforme o método Kjeldahl, descrito no dosea-
mento do azoto orgénico dos adubos.

Az >< 6,25 = matéria albumindide bruta

Doscamento da matéria albumiréide pura
(Método Stutzer)
5. Fervese 1 gr. de substancia com 100 cc. de dgua

destilada, juntam-se 2 a 8 cc. dum soluto saturado de
alimen (a fim de obstar & formagdo de alcali livre pela

T

reaccio do hidrato de cobre sdbre os fosfatos alealinos)
e uma quantidade de hidrato de cobre (reagente de
Stutzer) correspondendo a 0,4 gr. de éxido de cobre.
Depois de arrefecer, filtra-se e lava-se o depésito com
igua e finalmente com alcool. Determina-se o azoto no
depbsito juntamente com o filtro, conforme o método
Kjeldahl, sem prévia exsicagdo.

Az >< 6,25 = matéria albuminéide pura

Se a substincia contiver algum alcéide, elimina-se
éste fervendo-a a banho de areia com 100 cc. de alcool
acidulado com 1 ce. de acido acético. Deixa-se depositar
em seguida, e decanta-se o alcool sdbre o filtro, que
deve servir para a filtragdio do precipitado ciprico.

6. Preparagdo do reagente de Stutzer. — Dissolvem-
-se 100 gr. de sulfato de cobre cristalizado em 5 litros
de dgua, juntam-se-lhes cérca de 2,5 gr. de glicerina
e soda ciustica diluida até obter reac¢iio alealina. Fil-
tra-se e lava-se o precipitado por decantacdio, por diver-
sas vezes, com agua contendo 5 gr. de glicerina por
litro, até desaparecer a reac¢dio alcalina. O precipitado
tritura-se com dgua glicerinada a 10 °/, para o trans-
formar em massa suficientemente fluida que possa ser
aspirada per meio duma pipeta ; e conserva-se em frasco
azul, bem rolhado, ao abrigo da luz. Por evaporacio
e calcinagiio de 10 cc. da massa ciprica determina-se
a percentagem de 6xido de cobre que o reagente contém.

Doseamento da matéria gorda

7. Exaurem-se 5 gr. de substincia séca a 100° C. no
aparelho de Soxhlet, ou noutro digestor, por meio do
tetracloreto de carbono ou do éter sulfdrico. O éter
sulfdrieco do comsreio deve ser préviamente tratado pelo
s6dio metdlico e redestilado.

A solugdo da matéria gorda colhe-se num baldo de 100
a 150 cc. ; expulso o dissolvente, seca-se a matéria gorda
na estufa de Gay-Lussac durante duas horas a 100° C.,
e pesa-se.

Deoseamento da celulose brata

8. Juntam-se a 3 gr. de substincia 200 cc. de 4cido
sulfdrico a 1,25 por cento. Ferve-se durante meia hora,
raantendo constante o nivel do liguido. Deixa-se depo-
sitar e decanta-se o liquido dcido. Ferve-se o depésito
por duas vezes, nas mesmas condigdes, com 200 cc. de
dgua. Os liquidos de decantacgfio sdo retinidos num copo
de experiéncias e agitados, e, depois de depositarem, sio
decantados por meio de siffio. O residuo junta-se & massa
principal da substancia ; e tudo é tratado, primeiro com
200 cc. de potassa céustica a 1,25 por cento e depois, por
duas vezes, com 200 cc. de 4gua, como anteriormente foi
indicado. Os liquidos de decantacfo sdo retnidoes, agita-
dos e decantados, por meio de sifdo, depois de deposita-
rem a matéria em suspensdio; a matéria é junta ao
residuo contido no copo de experiéncias, e tudo é lavado
por decanta¢do duas ou trés vezes com dgua a ferver,
e lancado sdbre um filtro tarado; lava-se com alcool
quente e com éter ; evapora-se, seca-se na estufa a 100°
e pesa-se.

Determina-se opéso das cinzas no produto e deduz-se
éste péso: a diferenca de péso representa a celulose
bruta em 3 gr. de substancia.

Doseamento das substineias extractivas nio azotadas

9. As substincias extractivas nfo azotadas (aglcares
e gomas, amido, corpos pécticos, celulose sacarificivel)
calculam-se por diferenca, subtraindo da substincia a
humidade, a albumina bruta, a matéria gorda, a celu-
lose e as cinzas.
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Doseamento da matéria albumindide pura
10. Emprega-se o método Stutzer.

Doseamento da matéria gorda
11. Uma determinada quantidade de substincia ¢
exaurida no filtro com 4gua fria. O residuo isento de
agtcar seca-se a 100°, e exaure-se a matéria gorda, como
anteriormente fica indicado.

Doseamento do achicar

12. Pode proceder-se de dois modos:

a) Faz-se um ensaio preliminar, procedendo a um
doseamento aproximado do agiicar invertido ; se &ste for
inferior a 2 por cento na amostra, faz-se a polarizagdo
directa e determina-se o agicar invertido por pesagem
do cobre (método de Meissl-Allihn). Se a quantidade do
agicar invertido f6r superior a 2 por cento, nio se faz
a polarizacdo directa.

b) Determina-se o agtcar total por inversdo e pesagem
do cobre, sem ensaio preliminar.

13. Ensaio preliminar. — Dissolve-se o péso normal
(16,26 gr. para o polarimetro francés de Laurent;
26,048 gr. para o polarimetro alemdo de Soleil-Ventzke-
Scheibler) em 200 cc. de dgua. A 30 ce. de soluto clarifi-
cado pelo subacetato de chumbo (correspondendo a
2,439 gr. de substincia para o polarimeiro francés, ou
a 3,9072 gr. de substincia para o polarimetro alemdo)

junta-se carbonato de s6dio (para eliminar o excesso de

subacetato de chumbo), filtra-se e trata-se no primeiro
caso com 10 e no segundo com 20 cc. de reagente de
Fehling, & temperatura de ebuli¢fo. Se é&ste reagente
ctiprico ndo ficar reduzido por completo, é porque existe
menos de 2 por cento de agicar invertido. ,

14, Polarizagio divecta.— O péso normal da subs-
tancia é exaurido no filtro por lavagem com dgua morna
(a 50° C.) e colhe-se o filtrado num baldo de 200 ce.

Clarifica-se o liquido com 10 cc. de sub-acetato de
ckumbo e um pouco de hidrato de aluminio, perfaz-se
o volume e filtra-se. A polarizacio efectua-se num tubo
de 40 c.

15. Determinagdo do agdcar total por pesagem do
cobfe reduzido.— Exaurem-se 20 gr. da substincia num
filtro com dgua morna (a 50° C.) para um baldo de 250
ce. Clarifica-se o liquido com subacetato de chumbo,
completa-se 0 volume e filtra-se.

Em 100 cc. do filtrado elimina-se o excesso do sub-
-acetato de chumbo pelo carbonato de sédio e perfaz-se
com dgua o volume de 200 cc. Neutralizam-se 100 cc.
do filtrado com scido cloridrico, e aquecem-se num balo
de 200 cc. com 30 ce. de 4cido cleridrico decinormal ¥/,
num banho-maria a ferver durante meia hora. Depois
de arrefecido, neutraliza-se o liquido com 80 cc. de soda
cdustica decinormal ¥/i e perfaz-se o volume de 200 ce.

Sobre 50 cc. déste liquido doseia-se o agidcar inver-
tido por meio do reagente de Fehling, pesando o cobre
reduzido.

O agdcar computa-se em sacarose ; para o que se mul-

- tiplica o péso de agticar invertido achado por 0,95.
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