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MINISTERIO DA AGRICULTURA

DIRECCAO DOS SERVICOS AGRICOLAS

PORTARIA

Tomando em considerag¢do o disposto no artigo 112.°
da Organizagdo do Ministério da Agricultura, aprovada
pelo Decreto com idrca de lei n.° 4249 de 8 do Maio
de 1918:

Manda o Governo da Republica Portuguesa, pelo Mi-
nistério da Agricultura que sejam adotados nos labora-
térios quimicos, dependentes do mesmo Ministério, o0s
Métodos oficiais para as analises dos vinhos, vinagres e
azeites, revistos pela Comissdo técnica dos métodos qui-
mico-analiticos e que baixam assinados pelo mesmo
Ministro.

Pacos do Govérno da Republica, em 30 de Dezembro
de 1918.

Eduardo Fernandes de Oliveira.

e






METODOS OFICIAIS

PARA AS ANALISES DOS VINHOS, VINAGRES E AZEITES

PRIMEIRA SECGAO

VINHOS

INTRODUCAO

1. A colheita de amostras para as analises de recurso,
ou exigidas pelo poder judicial, serd feita nas condicbes
preceituadas no artigo 15.° do decreto de 23 de Dezembro
de 1899, na porcdo minima de 1,5 litro, em garrafas
transparentes, perfeitamente lavadas, tapadas com rélhas
novas. As amostras devem encher completamente as
garrafas.

2. Colhidas as amostras, devem ser remetidas ime-
diatamente para o laboratério, ou, se isso nao for possivel,
arrecadadas em sitio fresco e ndo exposto ao sol.

A pronta expedicdo das amostras € principalmente exi-
gida no caso de vinhos novos.

3. As analises de vinho podem ser sumarias ou com-

= pletas.

Uma analise sumaria compreende:

1.° Prova. /

2. ° Exame microscépico.

3. ° Péso especifico.
4 Forca alcoolica.
5. Extracto séco.

6. ° Acidés total.
-

8

o

o

° Acidos volateis.
“ Acidos fixos.
° Cinzas: aspecto e, eventualmente, exame espectros-

(o]

copico.
10. ° Matérias corantes.
1



11. ° Acido salicilico.
» Nas analises completas, além dostes elementos, determi-
nar-se lido:

12. ° AgUcar redutor.

13. ° Glicerina.

14. ° Tanino.

15. ° Acido tartarico total.

16. ° Acido tartarico livre.

17. ° Acido tartarico combinado com a potassa.

18. ° Acido tartarico combinado com as terras alcalinas.

19. ° Polarizacéo.

4. Quando a analise sumaria der o vinho como sus-
peito, deve proceder-se a investigacdo das falsificagdes,
segundo os métodos consignados na Parte 111.

5. Matéria corante. — Na investigacdo da matéria
corante do vinho a analizar dir-se ha como o vinho se
comporta com a amonia s6, o éter e a amonia, 0 sub-ace-
tato de chumbo, a amoénia e o alcool amilico, o acetato
de merclrio e a magnésia, o alimen e o carbonato de
sédio, conforme os métodos de andlise ao deante consi-
gnados.

6. Deve adoptar-se na redaccdo dos boletins o mo-
délo A.

As quantidades das substancias doseadas devem expri-
mir-se em gramas e referir-se a 1000 ¢cm.3 de vinho a
15° C.

A quantidade de alcool exprimir-se ha sempre de dois
modos:

a) em volume, e é entdo o nimero de cm.3 de alcool
absoluto existentes em 100 (cem) cm.3 de vinho; éste
numero representa também convencionalmente o que se
chama graus centesimais de forga alcodlica;

b) empeso, e representa, em gramas a porcao de alcool
absoluto que existe em 100 cm.3 de vinho.

7. A temperatura normal adoptada para todas as
medidas de volume é 15° C.; deve pois haver o cuidado de
mergulhar as garrafas e pequenas vasilhas que couteem
0 vinho, ou servem para medi-lo, em um vaso grande,
contendo &gua a essa temperatura, se a temperatura do
ambiente for algum tanto superior ou inferior aquela.

O vinho turvo, depois de levado a 15° C., deve ser clari-
ficado pelo repouso, sendo em seguida separado com sifao
ou com um argau o liquido claro, que se sujeita a analise;
ou, se necessario for, filtrado. A andlise recai sempre sobre
o vinho limpido.

#



PARTE |
Exame preliminar e determinagGes essenciais

l.>°— Prova

8. Na prova deve designar-se: a cbr, o aspecto ou
limpidés, o sabor, o aroma, o gazbéso, a espuma ou
rama.

A cOr dos vinhos tintos deve referir-se a alguma das
designacgfes seguintes: vermelho-violeta, vermelho (rubi,
granada, retinto), azulado. O tom da cor avaliar-se ha
pelo vinocolorimetro de Salieron, quando isso seja pos-
sivel; e, quando nao possa ser, estudar-se ha sob a espes-
sura de 10 milimetros de vinho no tubo de prova do
mesmo aparélho, ou em copos especiais.

Nos vinhos brancos adoptar-se ha uma das denomina-
¢bes seguintes: descorado, palha, citrino, alambreado,
topasio claro e queimado, podendo, para mais preciséo,
definir-se o tom e intensidade com referéncia as gramas
de Chevreul I.

Pelo aspecto ou limpidés pode o vinho ser denominado:
limpido, opalino, encoberto, toldado e turvo.

(@] sabor podera ser: chato, neutro, gostoso, suave,par-
ticular e estranho (revelando doenca ou defeito, que se
classificard, sendo possivel, pelas expressdoes azedo,
amargo, voltado, chéco, a méfo, a vasilha). Igualmente se
designara a cambiante de: alcodlico, séco, verde, maduro,
licoroso, adamado, acidulo e taninoso.

Do aroma ou bouquet se dird; se é suis generis ou pri-
vativo, pronunciado ou extinto; se é estranho ou anormal,
particularmente se se manifesta cheiro sulfidrico.

Indicar-se ha se o vinho 6 ou ndo gazoso, devido ao
gaz carbonico nele formado, que se reconhece pela efer-
vescéncia, ao desarrolhar a garrafa. Em tal caso, antes
de o submeter a analise, vascoleja-se bem e filtra-se.

A espuma ou rama poderd classificar-se como esbran-
quicada, vermelha ou rosada, fugaz ou persistente.

1 Chevredl (E.), Des couleurs et de leurs applications aux arts
industriels. Paris, 1888.
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9. A prova (aparte a determinacdo do tom e intensi-
dade da cor) tem de ser confiada a pessoa dependente
dos laboratorios oficiais, experimentadq, e especializada
neste servico.

2.°— Exame microscépico

10. Sempre que o vinho tenha depositado algum sedi-
mento na garrafa, por menor que seja, ou se ache turvo,
examina-se ao microscopio. Deita-se num tubo comprido
de largo didmetro afilado em baixo o sedimento da garrafa
e o vinho que lhe fica imediatamente superior; o sedi-
mento acumula-se depois de algum tempo de repouso na

Fi¢. 1.—Tubo para re-
colher os sedimentos
do vinho no aparelho Fig. 2.— Aparelho centrifugo de méo,
centrifugo. de P. Artmann.

parte afilada do tubo; eliminado o liquido limpido supe-
rior com uma pipeta, facilmente se pode colher um pouco
do sedimento para o exame. <

Pode empregar-sc, para obter o0 mesmo resultado, um
aparelho centrifugo (fig. 1 e 2).

11. Este exame podera revelar I:

a) Sémente os fermentos normais do vinho (Saccharo-
myces ellipsoideus, S. apiculatus, S. cerevisice, S. pasto-

1 Para éste exame podem eonsultar-se : Pasteur (L.), Etude sur
le vin, ses maladies, causes qui les provoquent, 2drc édition, Paris,
1873 ; D uctaux, Chimie biologique, Paris, 1883 (Paz parte da Ency-
clopédie chimique de F kemy, tome ix, le section) ; R ees, Botanische
Untersuchungen uber die Alkoholgdhaungpilze, Leipzig, 1870.
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rianus, S. conglomeratus, S. Reesi) ou ainda, afiér do
vinho — Mycoderma vini.

b) Os fermentos das doengas do vinho (fig. 3), como
sdo: o fermento da azedia, ou Mycoderma aceti; o fer-
mento dos vinhos voltados; o dos vinhos amargos; o dos

z

Fig. 3.—Fermentos dos vinhos: 1. Fermento alcoélico
normal do vinho.-2. Mycoderma vini (flér do vinho).
—3. Fermento dos vinhos voltados.—4. Fermento
dos vinhos gordos—5. Fermento dos-vinhos amar-
gos, novo.—6. Fermento da azedia dos vinhos (My-
coderma acetij—7. Fermentos dos vinhos manitados.

vinhos gordos ou filantes; o dos vinhos -ferrugentos ou
quebrados; e o dos vinhos manitados.

¢) Os cristais de cremor de tartaro ou de tartarato de
calcio.

d) Ou ainda outras substancias fora do usual, e que
cumpre mencionar.

3.°— Determinacdo da densidade

Utensilios — Para a determinagdo da densidade dos
vinhos deve empregar-se 0 método do frasco, usando o
picndmetro de Reischauer.

12. O picnémetro (fig. 4) devo comportar até a marca
50 gramas de agua destilada a temperatura de 15° C.

@) gargalo ndo tera um diametro interior superior a 4
milimetros.

13. O péso do picnémetro deve ser conhecido com
rigor. Para o determinar lava-se primeiramente o picno-
metro com cuidado por meio da mistura de uma solugéo
de bicromato de potassio a 4jo com igual volume de acido
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sulfarico concentrado; depois com agua destilada; em
seguida duas vezes com alcool, e ainda duas vezes com
éter sulfdrico. Seca-se, por fim, por meio de uma corrente
de ar.

14. Operagdes— Introduz-se em agua, a temperatura
de 15° C., o picnémetro com vinho, durante um quarto a

Fig. 4. — Picnémetro ou frasco do densi-
dades de Reischatier, cOm marca no colo
(ds;is modolos), o sifdo para o estatelar.

meia hora, para adquirir a mesma temperatura, tendo-o
préviamente lavado duas vezes com o0 vinho a ensaiar.
Para conseguir encher o picnémetro, usa-se um pequeno
funil de haste comprida e suficientemente delgada.

15. Enxuga-se depois a parte superior a marca, absor-
vendo o liquido com papel de filtro.

16. Deixa-se estar o picnémetro durante meia hora
no caixilho envidragado da balanca de precisdo, e pesa-se.

Deduzindo do péso total o péso do picnometro e mul-
tiplicando a diferenca por 0,02, obtém-se um nimero que
representa a densidade do vinho,

Nota. — Nas analises sumarias a determinacéo do péso
especifico também se pode fazer pela balanga Mohr-
-W estphal (ou Dalican), ou por meio de densimetros sen-
siveis e aferidos.

4.° — Doseamento do alcool

Deve empregar-se o0 método de destilagao.

17. Aparelhos — Para obter o destilado necessario
(n.° 19), deve usar-se um aparelho de destilagdo, que
consta de um baldo de vidro ligado a um refrigerante de
Liebig ou a uma serpentina de vidro (fig. 5).

18. Para medir a quantidade de vinho emprega-se
uma pipeta aferida de 100 cm.3 (fig. 6).

19. Operagdes — Introduzem-se 100 cm.3 de vinho, a
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temperatura de 15° C., no baldo do aparelho destilatorio,
e destilam-se aproximadamente 'dois tercos do volume
primitivo, recebendo o destilado num baldo aferido, de
colo estreito, de capacidade do—100 cm.3.

Fig. 5.—Aparelho para destilacdo do alcool dos vinhos, e refrigerantes com
serpentina de vidro. Ao lado acha-se um cristalizador com &gua a du° C.,
marcados pelo termémetro, e nele se mergulha o picnémetro corn o destilado,
para que éste fiqgue a temperatura de 15° C.

O aquecimento faz-se a fogo directo com réde metalica.

20. Restabelece-se o volume primitivo, a temperatura
de 15° C-, com agua destilada.

21. Determina-se a densidade déste liquido pelo
método do picnémetro, a 15° C.

Recorre-se a tabela de W indiscii (Tab. 1) para achar
a quantidade de alcool em volume ou em péso.

22. Notas. — a) Havendo alcoometros de graduacéo
aferida pelo picnémetro, pode-se recorrer a eles para
determinar a forga alcodlica, fazendo a léitura da gradua-
¢do conforme indica a fig. 7.

6) Nos ensaios rapidos pode usar-se o método ebulios-
copico, empregando o ebuliémetro de Salleron aperfei-
coado (fig. 8) I.

1 D ujardin, L’essai commercial des vins et vinaigres, Paris, 1892.
p. 91-98.
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c) No caso do vinho conter mais de 0,2 por cento de
acidos volateis, o primeiro destilado obtido (n.° 19) deve
redestilar-se, neutralizando-o préviamente com leite de cal.

Fig. 6,—Pipeta de*100 cm.3 Fig. 7.—Leitura do alcoémetro.

d) Para vinhos contendo mais de 3 por cento de extracto,
recorre-se sempre ao método por destilacdo, e ndo aos
outros, que déo resultados erréneos.

5.°— Doseamento do extracto séco

SC, Utensilios— Capsulas de platina (fig. 9,— Devem
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ter as seguintes dimensdes das capsulas normais alemas:
dirimetro, 85 mm.; altura, 20 mm.

24. Estufa de agua. — Esta estufa (fig. 10) é formada
por uma caixa de cobre de paredes duplas com oito divi-
sbes, circundadas de agua por cinco faces. O aguecimento

Fig. 9. — Cépsula normal do platina
para extracto soco dos vinhos.

faz-se por meio de um bico de Bunsen. Um tubo comuni-
cante de vidro indica o nivel a que a agua se acha. Para
evitar a rapida evaporagdo desta, adapta-se um tubo com-
prido a abertura que comunica com o espago anular, o

Fig. 10. - Estufa do 4gua do Moslinger Borgmann
para desecagdo dos extracto- dos vinhos, com
aberturas na tampa e aneis para capsulas.

qual servira de refrigerante, fazendo refluir a agua que
nelo se condensa.

Operagbes — Para o doseamento do extracto dos vinhos
devem considerar duas hipoteses: a de vinhos sécos e a
de vinhos licorosos.

25. A .— Doseamento do extracto nos vinhos sécos:

Introduzem-se 50 ¢cm.3 de vinho a 15° C., medidos por
uma pipeta aferida, numa capsula de platina normal
(n.° 23), cuja tara 6 conhecida.

80, Evapora-se num banho-mana de nivel constante
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até consistencia xaroposa, e seca-se por fim na estufa
de agua, durante duas e meia horas.

27. Depois do arrefecimento num desecador (fig. 11)
pesa-se a capsula em balanca de precisdo. A diferenga

Fig. I1. — Desecador de Scueibler.

déste peso e 0 da tara da a quantidade do extracto em
50 cm.l Multiplicada por 20, é em gramas a por¢ado do
extracto séco de 1000 ¢cm.3de vinho.

B. — Doseamento do extracto em vinhos licorosos:

28. Dilue-se o0 vinho por forma que 50 cm.3do liquido
resultante ndo déem mais de le-,5 de extracto. O dosea-
mento segue como em A, tendo em conta, para o calculo,
a relacdo em que se diluiu o vinho.

Notas. — a) Para vinhos licorosos, denomina-se extracto
correcto o extracto diminuido do agucar redutor.

h) O extracto diminuido da acides total, computada em
acido tartarico, chama-se resto de extracto..

c) O que os franceses chamam extracto reduzido é o
extracto séco ordinario, deduzido o nimero de gramas
por litro de acUcar redutor e de sulfato de potassio, dimi-
nuido cada um de uma unidade.

Assim, num vinho que tivesse dado a andlise por litro:

EXtracto SSCO...ccoevvvviieeiiiiiieeeeeenn. 29e-,70
Sulfato de potassio........ccccceeeneen. 3«,10
AGUCAr ..o 41f-,50

0 extracto reduzido por litro é:
29,70 —(2,10-f 3,50) — ....ccueeneee. 24«-,10
d) Pode-se determinar indirectamente o extracto apli-

cando a tabela do método oficial aleméao I, partindo da

1 A Tabela Il no final destas Instrucdes para a determinacéo in-
directa dos extractos dos vinhos 6 extraida de Bokgmann und Fke-
fiIENjus, Analyst des Weines, Wiesbade», 1898, pag. 206-217,
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densidade do vinho analisado privado de alcool, densidade
que é igual a
1+D-D'

sendo D a densidade do vinho (n.° 16) e D' a densidade
do destilado alcodlico, levado ao volume do vinho (n.°21).

6.°— Determinacdo da acidés total

29. Medem-se, com uma pipeta aferida, 10 cm.3 de
vinho, que se deitam numa capsula de porcelana.

30. Junta-se, gbéta a gbta, por meio de uma bureta
graduada em décimos de centimetro cabico (fig. 12), um

soluto de soda caustica deci-normall, até completa neu-
tralizacdo do liquido, o que se conhece, nos vinhos tintos,
pela mudanc¢a da c6r vermelho-vinosa para a cdr verde.
Nos vinhos brancos emprega-se como reagente indicador
a tintura de tornesol sensivel. Comtudo, em ambos os
casos, verifica-se a reaccao pelo toque em papeis sensiveis
de tornesol2

1 Sobre a preparacgéo déste soluto vejam-se 0s Anexos.
2 Sobre a preparacdo dos papeis sensiveis de tornesol vejam-SC
0S Anexos,
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31. A acidés exprime-se pelo nimero de centimetros
do liquido normal correspondente, e refere-se a 1 litro
de vinho.

Cada centimetro cubico da solugdo de soda deci-normal
corresponde a 0s-,0049 de &cido sulfarico monohidra-
tadd, ou a Os-,0075 de é&acido tartarico. O ndmero de
centimetros cuUbicos empregado para a neutralizagdo do
vinho sendo n, a acidés x He 1000 cm.3 de vinho expressa
em acido sulfarico o:

&= nx0S'49;

e expressa em acido tartarico, e referida também a 1000
cm.3, é:
X = nXx Os-,75.

Podem evitar-se os calculos, usando da tabela Il dos
Anexos.

Costuma também indicar-se a acidés em gramas dos
dois 4cidos — sulfurico e tartarico-

32. Chama-se soma alcool-acido a soma da forga alcod-
lica expressa em graus céntesimais e da for¢a acida total
computada em gramas de acido sulfarico monohidratado
(HZ 04 por litro de vinho (GAutieii).

Esta definicdo entende-se para vinhos sdos; no caso de
vinhos com pique, ou em azedia, deve a soma ser corri-
gida I.

7.° —Determinacdo dos acidos volateis

33. Aparelho — Usa-se para éste fim o aparelho de
Landmann modificado, conforme a fig. 13.

34. Operagdes — Medem-se 50 cm.3do vinho, que se
introduzem no baldo destilatério (m), e destila-se por meio
de uma corrente de vapor gerado na caldeira de cobre (C).
O baldo também ¢é ligeiramente aquecido por meio de um
bico de Bunsen (L), de modo que o volume do liquido se
conserve, durante a destilacdo, sensivelmente constante.

35. Recebe-se num baldo (B) o liquido destilado, até
se obter uns 300 cm.3 Junta-se-lhe 5 gbétas de um soluto
alcodlico de fenol-ftaleina a Yioo, e neutraliza-se a acidés
com soda caustica deci-normal.

1 Journal de pharmacie et de chimie, 60 série, t. xm, p. 18; e Se-
vista de cjiimicapura e aplicada, t. yi (1910), p. 188.
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36. A acidés volatel exprime-se pelo nimero de centi-
metros cubicos do liquido normal, correspondente a 1

litro de vinho.
Cada centimetro cubico da solugdo de soda caustica Nio

corresponde a Os-,006 de acido acético. Sendo n o numero

de centimetros cubicos empregados, os acidos volateis,
contidos em 1000 c¢cm.3 de vinho, poderdo também ser
expressos em acido acético:

*= «x0,12 g.

8.° — Determinagédo dos acidos fixos

37. Exprimem-se em centimetros cubicos de liquido
normal, pela diferenga entre a acidés total e a acidés fixa.
Eepresentando por a o nimero de gramas de acidos
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livres expressos em acido tartarico, contidos em 1000 cm.3
de vinho, e por bo nimero de gramas de acidos volateis,
expressos em acido acético, contidos também em 1000 cm.3
de vinho, o nimero de gramas x de acidos fixos de 1000
c¢cm.3 de vinho podera também ser expresso em Aacido
tartarico:

®= (a—1,25b) g.

9.° — Doseamento das cinzas

38. Carboniza-se a nma temperatura ndo muito ele-
vada o extracto séco obtido (n.° 27).

39. Termina-se a calcina¢do em férno de mufla (fig. 14)
ao rubro sombrio, até desaparecimento de todo o carvao.

Fig. 14—Forno de mufla a gaz para incineragoes,
sistema de W iesnegg.

40. Deixam-se arrefecer as cinzas num desecador e
pesam-se rapidamente.

41. Submetem-se de novo a temperatura do rubro,
deixam-se arrefecer no desecador e pesam-se rapidamente,
considerando esta Ultima pesagem como rigorosa.

42. Nota. — No caso de ser dificil conseguir a inci-
neracdo perfeita ao rubro sombrio, de que ¢é indicio o
aspecto esponjoso e brilhante que o carvdo toma logo de
principio, deve proceder-se pela seguinte forma:

43. Lixivia-se pela agua quente a substancia carbo-
nizada na capsula de platina, e filtra-se por um filtro
quantitativo, isto é, filtro cujo péso de cinzas 6 conhe-

cido.
44. Lanca-se o filtro na mesma cépsula, calcina-se,
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deita-se nesta o liquido filtrado, concentra-se a secura e
seca-se na estufa.

45. Calcina-se novamente. Deixa-se arrefecer num
desecador e pesa-se. O aumento de péso da capsula,
deduzido o péso das cinzas do filtro, multiplicado por 20,
da o péso de cinzas de 1000 cm.3de vinho.

46. Aspecto e exame espectroscépico.

a) Nota-se o aspecto das cinzas: — geralmente porosas,
fundem no caso de quantidade notavel de cloretos e de
boratos (indicio de adicdo destas substancias estranhas).
Por vezes sdo esverdeadas e dao cér vermelha de sangue
tratadas por acido acético (indicio de serem manganesi-
feras, como acontece em muitos vinhos portugueses).

b) O exame espectroscopico, realizado molhando um
fio de platina em &cido cloridrico, volatilizando na chama
palida de um bico de Bunsen, e observando a chama ao
espectroscéopio, também pode dar indicagdes (sais de bario
ou de estréncio, empregados na desgessagem).

10.° — Matéria corante
A —Vinhos tintos

I. —Ensaios preliminares s6bre a matéria corante

47. Ensaio com a aménia. — A 20 cm.3 de vinho jun-
ta-se aménia (a Yio), de modo a exceder levemente a
neutralizacao.

Obtém-se cor verde, azul-esverdeada ou verde-amare-
lada com vinhos naturais.

E suspeita a coloracdo diversa destas, particularmente
vermelho-pardacenta, negro-avermelhada e verde-averme-
Ihada.

48. Ensaio com o éter, com ou sem tratamento pela
amoénia. — Agitam-se numa provéta 30 cm.3 de vinho,
sem tratamento pela amonia, com 15 cm.3de éter; e outros
30 ¢cm.3, depois de -sobresaturados pela aménia ou barita
caustica, com o mesmo volume de éter.

Separam-se as camadas etéreas, por decantagdo ou por
meio de uma pipeta, sem filtrar.

Evaporam-se depois 10 cm.3 de éter em capsula branca
de porcelana em presenca de alguns fios de 14 branca
de bordar, de 5 cm. de comprimento.

Os solutos etéreo e etéreo amoniacal sdo incolores; a
1& fica incolor ou com um tom pardo indeciso no primeiro,
e perfeitamente branca no segundo ensaio, no caso dos
vinhos nado suspeitos.
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Se 0 soluto etéreo for corado de violeta, vermelho-
-carmim, amarelo, e ficar vermelho carregado depois da
adicdo da amouia, areacdo é suspeita (urzela, cochonilha,
campeche).

Se o soluto etéreo-amoniacal for incolor, mas pela
adicdo do acido acético ficar réseo, ou dér a 1a, por eva-
poracdo, cOr rdsea, a reagdo é também suspeita (fucsina).

49. Ensaio com o sub-acetato de chumbo. — A 20 cm.3
de vinho juntam-se 10 cm.3 de um soluto de sub-acetato
de chumbo *; aquece-se brandamente a mistura e fil-
tra-se.

Nos vinhos naturais o filtrado é incolor ou corado leve-
mente de vermelho (nos vinhos muito ricos em tinta) e
passa a verde com a amodnia; e o precipitado 6 pardo-
-azulado, azul-esverdeado ou cinzento.

Outras cOres da laca, e cér vermelha do filtrado, persis-
tindo depois da adicdo de amoénia, sdo suspeitas.

2.—Ensaios para determinar a presenca de cdres da hulha

50. Ensaio com o alcool amilico e aménia (Ch. Gi-
kard).—: Lancam-se 30 cm.3 de vinho em uma provéta,
junta-se pouco a pouco aménia até a cor passar a verde;
deitam-se por cima 15 cm.3de alcool amilico rectificado e
incolor; volta-se s6bre si mesma a provéta, tapada com
a palma da méo ou por meio de rélha, umas vinte vez.es;
deixam-se separar pelo repouso as duas camadas; filtra-se
sbbre um pequeno filtro molhado com alcool amilico, e
recolhe-se o filtrado num baldo de pouca capacidade.

O alcool amilico fica incolor, mesmo juntando acido
acético, nos vinhos ndo suspeitos.

E corado, ou fica corado depois da adicdo de acido
acético, nos vinhos suspeitos (corados com cores de
hulha).

Em qualquer dos casos evapora-se o alcool amilico em
presenca de alguns fios de séda ou de 14, nota-se a cor
com que ficam éstes fios e ensaia-se 0 residuo com o
acido sulfarico concentrado.

51. Ensaio com o acetato de mercurio e magnésia
(Bettier). — Junta-se a 30 cm.3de vinho aquecido até a
fervura 2,5 a 3,5 g. de reagente mercudrio-magndsico (ace-
tato de mercurio 84 partes, magnésia calcinada 16 partes);
agita-se filtra-se.

1 Preparado conforme se indica nos Anexos.
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O filtrado é incolor, e continda incolor depois da adicad
do &cido acético, nos vinhos naturais; se for incolor, mas
pela adicdo do acido acético ficar vermelho, a reaccédo é
suspeita (sulfo-fucsina, cores acidas, vermelho Bordeaux).

3. — Ensaios para cOres vegetais

62. Ensaio com o alumen e carbonato de sédio. —
Quando o vinho n&o tiver dado reac¢do suspeita de ma-
téria corante derivada da hulha, ensaia-se com o alumen
e carbonato de sodio, pela forma seguinte: a 20 cm.3
de vinho juntam-se 10 cm.3 de um soluto de alimen a I/io
e igual volume de soluto de carbonato de sodio também
a Yio; agita-se e filtra-se.

O precipitado é cor verde-garrafa ou verde-azulado, e
o liquido filtrado é incolor, verde, verde-lilas, ficando
verde-garrafa pela adi¢do de carbonato de sédio, no caso
de vinhos naturais.

53. Nos casos em que a aparéncia das reaccdes nao
seja esta, pode suspeitar-se de adi¢cdo de cdr estranha
(cochonilha, fitolaca, urzela, pau Brasil, campeche, maqui).

Dando-se uma reac¢do suspeita, ndo se deve considerar,
entretanto, como provada a adulteragdo, sendo depois de
ter aplicado o método de Gautier *; e se ter observado
um conjunto de reacgdes concordantes e caracteristicas.
Sendo possivel, confronta-se o vinho suspeito com um
vinho genuino da mesma procedéncia e da mesma casta
de uvas.

Alguns vinhos naturais muito retintos dao, com o alimen
e carbonato de so6dio, um precipitado azul-carregado e
filtrado azul-violaceo.

O analista deve ter sempre em vista as reacc¢des coradas
dos vinhos muito ricos em tinta.

B) —Vinhos brancos comuns

54. a) Investigacdo do caramelo. — Adiciona-se ao
vinho branco a ensaiar um soluto aquoso recente de
albumina de 6vo a 4io; se éle turvar levemente o vinho,
e, depois de filtracdo, o liquido tiver a mesma intensidade
de coloragdo, ou pouco menos que o vinho ensaiado, é
provavel a presenca do caramelo.

1 Gautier (Armand), Sophistication et analyse des vins, 4e édition;
Paris, 1891, p. 239.



18

55. No caso de suspeita usa-se para ensaio o método
de Amthor: 10 cm.3 de vinho sdo adicionados de 30 a
50 ¢cm.3 de paraldehido segundo a intensidade da cér, e
junta-se aicool absoluto, 15 a 20 cm.3 geralmente, ato
que os dois liquidos se misturem bem.

Deixa-se depositar o caramelo durante vinte e quatro
horas; decanta-se, lava-se o precipitado com alcool, dis-
solve-se em agua quente, filtra-se e reduz-se por evapo-
racdo a 1 cm.3.

Lanca-se éste liquido numa solucdo de clorhidrato de
fenilhidrazina (feita com 1 parte déste sal, 1 parte de
acetato de sddio e 10 partes de agua); formar-se-ha a frié
uma combinagdo insollvel, jmediatamente ou passadas
vinte e quatro horas.

56. b) Corantes da hulha.— Torna-so nitidamente
alcalino o viuho pela amoénia, agita-se com alcool amilico,
como ja se preceituou para os vinhos tintos. Lava-se
com agua, evapora-se a secura em banho-maria o alcool
amilico em presenca de 1d ou séda.

Carateriza-se o corante pela accdo do acido sulfurico
sobre o residuo e pelos ensaios de tintura na la e sdda.

11.°— Acido salicilico

57. 50 cm.3de viuho, acidulados de algumas gotas de
acido sulfarico, sao adicionados de 50 cm.3de urna mistura
em volume igual de éter ordinario e éter de petréleo, e
agitados com cuidado em um funil de separacéo, de forma
a evitar uma emulsdo muito persistente. Depois de sepa-
rados inteiramente os dois liquidos, decanta-se a camada
etérea e filtra-se através de um filtro séco; evapora-se a
banho-maria com 10 cm.3de agua até expulsio dos éteres,
e adicionam-se pouco e pouco algumas gdtas de perclo-
réto de ferro neutro muito diluido, com leve c6r amarela-
-cognac. Se se produzir uma coloragdo parda ou vermelho-
-pardacenta, trata-se o residuo da evaporacdo por urna
géta de acido cloridrico, junta-se agua, exaure-se por
urna mistura de éter e de éter de petrdleo, e o liquido
etéreo é tratado, como se disse anteriormente. Em casos
duvidosos, procede-se a segunda, e, sendo preciso, até a
terceira depuracgdo pelo mesmo processo. Em presenca do
acido salicilico obtem-se cor violeta mais ou menos intensa.

Se o0 ensaio dér resultado positivo, procede-se ao
doseamento do &cido salicilico pelo processo colorimé-
trico do Pettet e de J. Grobert, Ndo se devendo con-
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cluir nos casos duvidosos pela adicdo propositada do
acido salicilico, sendo depois do exame comparativo de
vinhos auténticos da mesma proveniéncia e colheita.

Deve considerar-se provada a salicilagem quando a
quantidade de acido salicilico encontrada for superior a
0s-,010 (10 miligramas) por litro de vinho.

PARTE H
Determinagdes complementares

12.°—Doseamento do acglcar redutor

58. Tomam-se 50 cm.2de vinho, aos quais se juntam
10 cm.3 de sub-acetato de chumbo *; filtra-se por um
filtro séco na estufa.

59. Tomam-se 30 cm.3do liquido filtrado (correspon-
dentes a 25 cm.3de vinho) e deitam-se num baldo de
50 cm.3 Adicionam-se 10 cm.3de um soluto de sulfato de
sodio a 20 por cento, e completa-se o volume de 50 cm.3
com agua. Deixa-se depositar o precipitado, e decanta-se
sobre um filtro.

60. Tomam-se 25 cm.3 do liquido filtrado (correspon-
dentes a 12cnT,5 de vinho) e deitam-se numa capsula de
porcelana funda ou num matras de Erlenmeyer, na qual
se aqueceram até a ebulicdo 25 cm.3 do primeiro dos
solutos que serve para preparar o liquido de Fehling 2,
misturados com 25 ¢cm.3 do segundo soluto para o mesmo
fim 3, e 25 cm.3 de agua.

Leva-se novamente a ebulicdo, a qual se mantém
durante dois minutos.

61. Filtra-se rapidamente por um filtro de amianto
(fig. 15, n.° 67), rigorosamente tarado. Lava-se com agua
quente até ndo dar reacgdo alcalina, depois com alcool,
e por fim com éter.

62. Faz-se atravessar o filtro por uma corrente de
hidrogénio lavado e séco, e aquece-se com uma pequena
chama até completa reducdo do precipitado, o que se
conhece pelo aspecto metalico que este adquire.

1 Vejam-se 0s Anexos para a preparacao desta solucéo.

2 Veja-se nos Anexos 0 numero relativo ao licor cupro-potassico
de Fehling, onde se diz o que é esta solucgéo a).

3 Idem, idem, a respeito da solugdo b).



63. Deixa-se arrefecer na corrente de hidrogénio, faz-se
passar uma corrente de ar séco, e pesa-se. Entra-se com
o resultado na tabela de W ein (Tab. 1V), que da a quan-
tidade de acgucar redutor (acUcar invertido). Multiplica-se
epor 80 p resultado obtido, e tem-se assim o aglcar em
1000 cm.3 de vinho.

64. Notas.— a) O processo descrito podo servir com

Fig. 15.— 0 tubo da esquerda (denominado filtro
de Artinn) serve para recolher o éxidulo de cobre
e pesar o cobre metdlico, no doseamento do
aclcar redutor dos vinhos, e estd disposto sdbre
um matras para filtragdo acelerada; o aparelho
da direita é o filtro do Gooch, que serve para
o mesmo fim.

rigor para todos os vinhos que tenham menos de 1 por
cento de aglcar. Os vinhos licorosos devem diluir-se con-
venientemente.

5) Nos vinhos sécos, contendo menos de 1 por cento
de aglcar, pode também dosear-se o aglcar pelo método
volumétrico, utilizando o liquido de Fehting, rigorosa-
mente graduado. Esta normalizacao do liquido de Fehling
faz-se por meio de uma solugdo de agUcar invertido, pelo
forma adeante descrita hl

1 Veja-se nos Anexos a parte relativa ao liquido de Fehling, pre«
paracao de solutos e graduacgéo.
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Para aplicacdo déste método ao doseamento do aglcar
redutor dos vinhos procede-se do seguinte modo:

65. Tomam-se 100 cm.3 de vinho, que se neutralizam
com uma lixivia alcalina e se evaporam em capsula de
porcelana até cérca de 25 ¢cm.3 para eliminar o alcool; ao
vinho assim isento de alcool juntam-se 5 a 20 gramas
de negro animal, agita-se, aquece-se a banho-maria,
decanta-se e filtra-se, repete-se a lavagem com agua
quente até se obter 100 cm.3 de liquido.

60. Deitam-se numa capsula 5 cm.3da solugéo cliprica
a), 5 cm.3da solugcdo b) com 40 cm.3 de agua destilada,
e procede-se com o vinho descorado do mesmo modo que
com o liquido sacarino para a graduacédo do licor.

Supondo que para obter o completo descoramento se
empregaram n cm.3de vinho descorado, e que a solugéo
de Fehting tinha o titulo exacto (10 cm.3 correspon-
dentes a 0S',05 de acgUcar invertido), a porcdo de agUcar
invertido x em 1000 cm.3de vinho 6

50
» = — g-

Se os 10 cm.3 de licbr de Fehling correspondem a
de acucar invertido, o aglcar por litro Xx1serd’

bx 10
n

Se, para poder aplicar o método, se diluiu o vinho de
modo que o volume v ficasse em 100, a porgdo de aglcar
em 1000.cm.3, seria:

A tabela V dispensa o pequeno calculo a realizar.

67. Os filtros de amianto (n.° 61), para filtracdo do
6xido cuproso, preparam-se do seguinte modo:

Separa-se, por levigacdo, o amianto, fibroso das partes
terrosas e finas. Trata-se a ebulicdo pela soda caustica a
10 por cento. Lava-se com agua destilada.até ndo dar
reaccao alcalina, e trata-se pelo acido azotico a quente,
elavando se por fim com agua destilada até ndo haver
reaccdo acida. Introduz-se num tubo de vidro de 15 mm.
de diametro, afilado numa das extremidades, uma pequena
porcdo de vidro em rama e depois camadas sucessivas
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de amianto. Para que estas figuem bem estratificadas, é
necessario comprimi-las levemente com uma varéta acha-
tada na extremidade.

Tanto para preparar o filtro, como para proceder as
filtragbes, emprega-se uma trompa de agua, que aspira
continuamente.

Os filtros usados preparam-se facilmente para nova
filtragdo, tratando-os pelo acido azético, lavando-os suces-
sivamente com agua quente, alcool e éter, e secando-o0s
na estufa.

13.° — Doseamento da glicerina ¥

Para determinar a quantidade de glicerina nos vinhos,
devemos considerar os casos:

A.— Vinhos comuns (com menos de 5 gramas de
extracto séco por 100 cm.3);

B. — Vinhos déces (com mais de 5 gramas de extracto
séco em 100 cm.3.

A —Doseamento da glicerina nos vinhos comuns

68. Evaporam-se 100 c¢cm.3 de vinho a banho-maria
numa capsula de porcelana, atd o volume ficar reduzido a
cérca de 10 c¢cm.3; junta-se ao residuo cérca de 1 grama
de areia quartzosa, e leite de cal (a 40 °/o de hidrato de
calcio) em quantidade tal que a proporgdo seja de | on55
a 2 cm.3para cada grama de extracto.

69. Evapora-se até quasi a secura, tendo o cuidado
de remexer a substancia frequentes vezes,

70. Junta-se ao residuo htmido cérca de 5 cm.3de alcool
de 96° C.; separa-se com uma espatula a massa que possa
estar aderente a capsula de porcelana, e reduz-se tudo a
uma pasta fina, por meio de uma pequena méo ou pistilo
de almofariz, adicionando pequenas quantidades de alcool
de 96° C.; a espatula e o pistilo sdo lavados com alcool
da mesma forca.

71. Aquece-se acapsula em banho-maria até principio
de ebulicdo, remexendo sempre, e verte-se o liquido alcod-
lico turvo, por meio de um pequeno funil, para um baléo
de 100 cm.3. O residuo pulverulento que fica na capsula

¢ de novo exaurido a quente, remexendo com 10 a

1 O que se expde aqui é o método oficial alem&o. Sébre o primi-
tivo método de Pasteur veja-se: Annal. chim. phys., 3.” série, t. 1viii,
p. 334 e422; ou o 2.e Suppl. au Dict. chim. de W ubtz, t. iv, p. 864 e 865,
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12 cm.3de alcool de 96° 0.; o liquido desta exaustacio
langa-se no baldo de 100 cm.3; repete-se o tratamento
as vezes necessarias para que o volume de liquido de
exaustacao se eleve a cérca de 95 cm.3; o residuo inso-
lavel fica na capsula.

72. Em seguida, lava-se o funil que se acha sébre o
baldo de 100 cm.3 com o alcool; arrefece-se o liquido
alcodlico até 15° C., e completa-se no baldo o volume
de 100 cm.3com alcool de 96° C. Depois de ter agitado
fortemente, filtra-se o liquido alcodlico por meio de um
filtro de pregas ou liso, de didmetro ndo superior a 7 cm.,
para uma proveta cilindrica graduada. Langam-se 90 cm.3
do produto de filtragdo (90 = iQJi,n) num baldo de

Fig. 16.- Frasco de vidro lino e leve para doseamenlo
da glicerina (trés modelos).

200 cm.3, e evapora-se abanho-maria, evitando a ebuligéo
viva do alcool.

73. . Ao residuo juntam-se 15 cm.3de alcool absoluto,
e, por trés vezes, 7cm,5 de cada vez de éter absoluto,
agitando fortemente depois de cada adi¢do. Deixa-se em
repouso o tempo preciso para que o soluto alcool-etéreo
fique perfeitamente limpido.

Em seguida, langa-se o soluto através de um filtro
para um pequeno frasco de taras (fig. 16), tendo uma
rolha de vidro esmerilada. Depois de ter lavado o bal&o
com 5 cm.3de uma mistura composta de 1 volume de alcool
absoluto e 1,5 volume de éter absoluto, e de se ter igual-
mente lan¢ado o liquido empregado para lavar no pequeno
tubo de taras, evapora-se o liquido &alcool etéreo em
banho-maria quente, mas ndo o aquecendo do modo a
levantar fervura, tendo cuidado que se ndo produzam
sobresaltos na solucdo. Tendo o residuo ficado espesso
no frasco de taras, coloca-se éste ultimo era uma estufa
de dupla paréde, em redor da qual a agua estd em plena
ebuligéo.
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74. Seca-se o0 residuo durante uma hora; deixa-se
arrefecer no desecador e pesa-se.

Se o0 peso de glicerina obtido foi a gramas, a glicerina
x em 1000 cm.3de vinho é:

X—11,11 a g.
B —Doseamento da glicerina nos vinhos dbces

75. Deitam-se 50 cm.3de vinho num bal&o, aquecem-se
a banho-maria, junta-se-lhes 1 grama de areia lavada e
tantos cm.3 de leite de cal (5 a 20 cm.3 quantos os pre-
cisos para que a mistura, que ao principio escurece, fique
com cor clara; continGa-se a aquecer em banho-maria,
tendo o cuidado de vasculejar freghentes vezes.

70. Deixa-se arrefecer e junta-se 100 cm.3 de alcool
a 96° C. Pelo repouso as partes insolUveis depositam-se
no fundo do baldo.

77. Filtra-se o liquido que sobrenada, e lava-se o
precipitado com alcool a 96° C.

78. Concentra-se o liquido filtrado, e s6bre o residuo
da evaporacdo segue-se 0 processo descrito para os vinhos
da classe A.

79. Sendo a o péso de glicerina achado, o péso x de
glicerina em 100 cm.3 de vinho é:

X = 22,22 a g.

14.° — Tanino

80. Deve empregar-se 0 método do permanganato de
potassio (método de L swenthal modificado). A graduacéo
do soluto e o reagente indicador de anil fazem-se conforme
estd indicado nos Anexos.

81. O doseamento executa-se empregando as mesmas
guantidades de soluto de anil que para a graduacdo do
soluto de permanganato, adicionando mais 10 c¢cm.3 do
vinho a analisar.

Deixa-se cair gota a gota o soluto de permanganato
contido numa buréta, até a perda completa da cor azul
do anil. Nota-se o volume n cm.3de permanganato em-
pregado.

82. Por outro lado, tomam-se 50 cm.3 de vinho, tra-
tam-se pelo soluto de gelatina a 2%o0 necessario para
precipitar todo o tanino, mas evitando um grande excesso
de reagente, e perfaz-se o volume de 100 cm.3.
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83. Eepete-se 0 ensaio com o permanganate, substi-
tuindo o vinho natural por 20 cm.3 de vinho tratado pela
gelatina.

Designando o numero de centimetros cubicos de per-
manganate empregado por n', e sendo a o coeficiente do
soluto de permanganate (em tanino), correspondente a
1 cm.3 o tanino contido em 1000 cm.3 de vinho é:

X—(n—n") X 100 X a g.

84. Notas. — a) E essencial que o soluto de perman-
ganate caia em todas as operacfes aproximadamente com
a mesma velocidade, para que os resultados possam ser
comparaveis. E também util que a velocidade seja grande
até a proximidade da transicdo da cor verde para a ama-
rela. S6 na ultima fase da operacdo se deve espacar a
gueda das gotas de permanganate.

b) Se o vinho for muito carregado em cor, deve tomar-se
déle apenas 5 cm.3no ensaio do n.° 81, e 10 cm.3 no
ensaio do n.° 83.

15.° a 18.°— Doseamento do acido tartarico total,
do acido tartarico livre, do tartaro e do acido tartarico
combinado com as terras alcalinas

85. a) Doseamento do acido tartarico total:

A 100 cm.3 de vinho adicionam-se 2 c¢cm.3 de &cido
acético glacial, Oar§5 (meio centimetro clbico) de uma
solucdo de acetato de potassio a 20% (vinte por cento)
e 15 g. de cloreto de potassio em pd. Favorece-se a
solugdo déste altimo agitando a mistura, e adiciona-se
em seguida 15 cm.3 de alcool a 95° C. Depois de ter pro-
vocado a precipitacdo do tartaro, fricionando fortemente
uma varéta de vidro contra a paréde do vaso que contém
a mistura, abaudona-se em repouso a mistura durante
quinze horas, pelo menos, a temperatura ordinaria e
separa-se pela filtracdo o precipitado cristalino. Para
filtrar, serve o cadinho perfurado de Gooch, guarnecido
de uma camada de amianto, que repousa s6bre uma tela
de platina, ou as placas de porcelana de W itt, cobertas
de papel de filtro. No's dois casos acelera-se a filtracéo,
fazendo o vacuo no recipiente. Para lavar o precipitado
cristalino, emprega-se uma mistura de 15 g. de cloreto
de potassio, 20 cm.3 de alcool a 95° C. e 100 cm.3 de
agua destilada. Lava-se o vaso trés vezes com Gste liquido,
deixando, de cada vez escorrer completamente. Lava-sé
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o filtro e o precipitado cristalino por trés vezes, empre-
gando de cada vez alguns centimetros cubicos da mistura
acima; a quantidade de liquido empregado para a lavagem
ndo deve exceder 20 cm.3. O precipitado cristalino 6 trans-
vasado com agua fervente, e isenta de alcali, para um
vaso de vidro de lena, e a solugdo obtida é aquecida a
ebulicdo e titulada com uma lixivia alcalina "/4 (*/4 da
normal), empregando como indicador o papel sensivel de
tornesoll.

Célculo dos residtados. — Seja a 0 nimero de centi-
metros cubicos da solucdo alcalina NA empregada. 1000
cm.3 de vinho contém entdo:

¢—0,375 (ct+ 0,6) g. de acido tartéarico total.

86. b) Doseamento do &cido tartarico livre:

50 cm.3 de um vinho completamente fermentado ou
25 ¢m.3 de um vinho contendo quantidades notaveis de
aclcar, sdo incinerados numa capsula de platina. As
cinzas sdo tratadas com precaucdo por 20 cm.3do &cido
cloridrico N> e>depois da adi¢do de 20 cm.3de agua des-
tilada, aquecem-se a uma pequena chama até coméco de
ebulicdo. O liquido quente é titulado com uma lixivia alca-
lina Wi, empregando o papel de tornesol sensivel como
indicador.

Célculo dos resultados 2.— Seja a O nimero de centi-
metros cUbicos de vinho empregados; b O nimero de cm.3
de lixivia-alcalina NA empregada; ¢ O namero de gramas
de &cido tartérico total em 100 cm.3 de vinho.

100 cm.3 de vinho contém ent&o:

3,75 (20-5)
a g

. de acido tartéarico livre.

Se a é igual a 50,

a=c+ 0,0756—1,5.

1 No método oficial francés, que se pode ler emB1arez (Charies),
Vins et spiritueux, 2e édition, Paris, 1916, p. 134, opera-se sdbre
20 cm.3 de vinho, usa-se do soluto de brometo de potassio a 10%,
em vez do de acetato de potassio, e neutraliza-se por um soluto %o
de soda caustica, usando de fenolftalina como indicador.

2 Para ajustificacdo das formulas seguintes consultar: w indisch
(Kar1), Die chemische Unterguchung und Beurtheilung des Weines;
J3erlin, 1896, p, 120-133.
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Se a ¢é igual a 25,
Xx=c¢c+ 0,15b—3.

Para referir a 1 litro, multiplicam-se os resultados
por 10.

87. <c¢) Doseamento do tartaro:

50 c¢m.3 de vinho completamente fermentado ou 25 cm.3
de um vinho contendo quantidades notaveis de agUcar sdo
incinerados em capsula de platina. As cinzas sdo exauridas
por agua quente e filtradas sébre um pequeno filtro; a
capsula, assim como o filtro, lavam-se bem com &agua
quente. A solucdo ¢é tratada por 20 cni.3 de acido clori-
drico Ni e aquecida a uma pequena chama até coméco da
ebulicdo. A solugdo quente é em seguida titulada com
uma lixivia alcalina Mii empregando o papel de tornesol
sensivel como indicador.

Célculo dos resultados.— Seja d 0 nUmero de centimetros
cubicos de vinho empregado; e o nUmero de centimetros
cubicos de lixivia empregada na determinagdo do titulo;
¢ 0 numero de gramas de acido tartarico total (determi-
nadas em a). Calcula-se primeiro o valor de n, segundo
a férmula:
ne 2667 1000

d

x) Se n é igual a zero, ou tem um valor negativo, 100
cm.3 de vinho encerram:

1,2533 ¢ gramas de cremor de tartaro C8H40 6.KH.

P) Se n tem um valor positivo, 100 cm.3 de vinho
contém:

4,7(20-¢) ,
d gramas de cremor de tartaro.

Multiplicam-se os resultados por 10, para os referir
a 1 litro.

88. d) Doseamento do acido tartarico combinado com
as terras alcalinas:

A proporcéo de acido tartarico combinado com as terras
alcalinas é calculada segundo os valores obtidos no dosea-
mento do acido tartarico livre e do tartaro.

a) Se n é igual a zero ou tem um valor negativo, o
vinho hdo contém acido tartarico combinado com as
terras alcalinas.
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i9 Se n tem valor positivo, e existe acido tartarico
livre, 100 cm.3 de vinho contém:

3,75 =6,
d o

de &cido tartarico combinado com as terras alcalinas,
supondo que nos ensaios anteriores (n.cs 86 e 88) se
empregou o volume d cm.3de vinho.

y) Se n tem um valor positivo, e ndo existe acido tar-
tarico livre, 100 ¢cm.3 de vinho contém:

. 3,75(20-¢)
C—*l et '

de acido tartarico combinado com as terras alcalinas.
Os resultados, multiplicados por 10, ficam referidos a
1 litro.

19.°— Polarizacéo
Aparelhos

89. Use-se, para 0s ensaios rigorosos, o polarimetro
de penumbras de Laurent ou 0 de franjas de Wild, e
exprima-se sempre o desvio do plano de polarizacdo em
graus angulares.

A —Vinhos brancos

90. Tomam-se 50 cm.3 de vinho, que se neutralizam
com um alcali, e se evaporam a banho-maria até */3; lan-
¢am-se num baldo de 50 c¢cm.3; adicionam-se 5 cm.3 de
sub-acetato de chumbo * enche-se com agua até a marca;
agita-se bem, e filtra-se.

91. A 30 cm.3do liquido filtrado juntam-se 3 cm.3de
sulfato de sédio em soluto saturado, obtendo-se assim o
volume de 33 ¢cm.3(33 = 30 x W10 em solugdo saturada.
Filtra-se.

92. Determina-se O grau polarimétrico do liquido fil-
trado no tubo de 2 decimetros. Multiplica-se por “/io 0
resultado obtido.

B —Vinhos tintos

93. Neutralizam-se e evaporam-se 50 cm.3, como ante-
riormente se disse. Juntam-se 10 cm.3 de sub-acetato de

1 Preparado conforme se indica nos Anexos.



29

chumbo. Lancam-se num de 50 cm.3 enche-se de agua
até a marca, vascoleja-se e filtra-se.

94, " A 30 cm.3 do liquido filtrado juntam-se 6 cm.3
de uma solugédo saturada de sulfato de sédio (36=30x i2 io).
Filtra-se.

95. Determina-se o grau polarimétrico no tubo de 2
decimetros, e, para atender a diluigdo, multiplica-se o re-
sultado por «/lo-

96. Notas. — a) Se o resultado for superior a +0,9,
procede-se da seguinte forma:

97. A 210 cm.3de vinho, que deve ter menos de Os ,3
por cento de aguUcar redutor, juntam-se trés gotas de
acetato de potassio a 20 por cento, e evapora-se a banho-
-maria até a consisténcia de xarope brando.

98. Ao residuo juntam-se, pouco a pouco e agitando,
200 cm.3 de &lcool de 90° C.

99. Filtra-se o liquido e destila-se o alcool até se
obter um residuo de 5 cm.3.

100. A éste residuo juntam-se 15 cm.3 de agua e um
pouco de carvdo animal lavado. Filtra-se para uma
pequena proveta, e lava-se até se obter 30 cm.3

101. b) Se o vinho tiver mais de 0+3 por cento de
acucar redutor, medem-se 100 cm.3, junta-se-lhe 1 g. de
fermento de cerveja activo, e mantém-se em fermentacéo
a 20° C. até terminar a accdo do fermento, procedendo
depois aos ensaios descritos para determinar a polari-
zacao.

Um desvio polarimétrico superior a +1°,5 indica que *
o vinho contém matérias infermentisciveis (dextrinas di-
versas) da glucose industrial impura.

PARTE 111
Determinacdes especiais

l.°— Aoidos minerais livres

102. Indagacao geral.— Deve fazer-se esta indagacéo,
todas as vezes que as cinzas ndo férem alcalinas.

Descoram-se 100 cm.3 de vinho com negro animal per-
feitamente lavado com acido e agua destilada. O liquido
filtrado é concentrado a metade do seu volume por eva-
poracdo a banho-maria; introduzem-se 10 cm.3 num tubo



ao

de ensaio, no qual se juntam duas gdétas do soluto de
violeta de vietil-anilina da V*o00. Compare-se a cOr obtida
com a que se produz com igual porcdo de agua destilada
e a mesma quantidade de reagente; pela c6r azul produ-
zida se reconhece a presenca de 2iooo de acidos minerais.

Pode contraprovar-se o ensaio mergulhando no vinho
descorado uma pequena tira dgpapel Congo; deve obter-se
a cor azul.

103. Investigagdo do acido sulfarico. — Ha acido sul-
farico livre adicionado ao vinho: a) quando o péso de
cinzas é inferior a quantidade de sulfato neutro de potassio,
correspondente ao acido sulfurico total doseado no vinho;
b) quando, tracando com vinho descorado alguns sinais
num bocado de papel branco, e secando numa estufa a
100° C. durante Um quarto de hora, os tracos aparecem
corados de pardo ou de negro; c) quando o péso de sul-
fatos nas cinzas dos vinhos neutralizados por carbonato
de sodio é manifestamente superior ao obtido no vinho
ndo neutralizado, operando sébre igual volume.

104. Investigacdo do acido cloridrico. — Quando o
vinho suspeito de conter acidos minerais livres tiver dado
pelo azotato de prata um precipitado notavel, investiga-se o
acido cloridrico sébre 100 cm.3 de vinho, que se destilam
até os 23; os liquidos destilados, adicionados de pequena
porcdo de carbonato de sodio, e reduzidas por evaporacao
a um pequeno volume, ddo com o azotato de prata um
precipitado branco, mais ou menos abundante, insolGvel
no acido azético.

Nota. — Estes acidos minerais livres tornam o vinho
passivo da classificagdo de adulterado e nocivo a saude.

2.°— Acido sulfidrico

105. Basta, em geral, o cheiro, para reconhecer no
vinho a presenca de acido sulfidrico. Em casos de ddvida,
50 cm.3 de vinho sédo destilados até metade do seu volume,
e no liquido destilado determina-se a presenca do &cido
sulfidrico, conforme os métodos usuais: a) pelo soluto
alcalino de 6xido de chumbo; b) neutralizado préviamente
o liquido, pelo nitroprussiato de sédio; c¢) e por meio do
sulfato de amido—p .— dimotilanilina e percloreto de ferro.

Nota. — O cheiro sulfidrico do vinho é um defeito aci-
dental ou adquirido, que torna o vinho corruto, e improprio
para consumo.
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3»— Acido sulfarico
(Gessagem)

106. Para reconhecer simplesmente se a gessagem
esta compreendida entre 1 e 2 gramas, ou é superior a
2 gramas, pode usar-se, em ensaios rapidos, um soluto
contendo 5,609 gramas de cloreto de bario cristalizado
BaCl"2+ 21i20, e 50 cm.3 de &cido cloridrico por litro *
Ensaiam-se niim tubo de ensaio 20 c¢cm.3 de vinho com
5 cm.3 de reagente, e noutro tubo de ensaio 20 cm.3 de
vinho com 10 cm.3 de reagente.

Deixa-se depositar durante meia hora, pelo menos, ou
leva-se a ebulicdo e filtra-se.

Nota-se numa parte do liquido bem limpido se o cloreto
de bario produz precipitado; se o liquido do primeiro
tubo nao precipitar, o vinho ndo é gessado, ou é a menos
de 1 grama; se o primeiro precipitar e o segundo néo, a
gessagem ¢é entre 1 e 2 gramas; se o liquido do segundo
tubo precepitar, a gessagem é superior a 2 gramas.

Para verificar a gessagem, doseia-se o acido sulfarico
sébre 50 cm.3 de vinho, ou sébre o soluto cloridrico das
cinzas, p.or precipitacdo pelo cloreto de bai-io, segundo
0os métodos correntes.

Seja a 0 numero de gramas de sulfato de bario neste
ensaio; o numero de gramas de &cido sulfarico anhidro
SO3 em 1000 cm.3 de vinho, e o de sulfato de potassio
K'2S 04, referidos também ao litro de vinho, séo respectiva-
mente :

ax 6,869 e ax 14,958

Nota. — Considera-se fraudulenta a gessagem, quando
o sulfato de potassio doseado for superior a 2 g. por
litro 2 com a tolerancia de 10 por cento a mais, tendo ja
em conta o sulfato de potassio naturalmente existente no
vinho.
4.°— Nitratos

107. Investigagcdo do acido azético.— Sobro algumas
gotas (até um cm.3 de uma solucdo recente de difenila-
mina em &cido sulfdrico concentrado deixam-se cair

1 1 cms déste reagente precipita exactamente 0,004 gramas de
sulfato de potéssio.

2 Decreto de 17-xn-1903, sobre Organizacdo dos servigos de fisca-
lizacdo técnica dos produtos agricolas e de sanidade pecuaria, art. 45.°
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algumas gotas de vinho branco; a producdo de cdr azul
nitida é sinal da existéncia de acido nitrico.

Se o0 vinho é tinto tomam-se 100 ¢m.3 de vinho adicio-
nam-se-lhe de 6 cm.3 de acetato de chumbo; ao filtrado
juntam-se 4 cm.3 de um soluto concentrado de sulfato de
magnésio e algum carvao animal; depois de algum tempo
de repouso, filtra-se, e ensaia-se o liquido filtrado como
se disse para os vinhos brancos I:

Nota.—A existéncia dos nitratos no vinho é sinal de
aguaviento, e, portanto, de fraude.

5.° — Cloretos
(Salga)

*108. Medem-se 25 cm.3 de vinho para um gobelé e
sobresaturam-se com uma solucdo de carbonato de sodio;
cobre-se o gobelé com um vidro de reldgio e aquece-se a
mistura até que nado haja desprendimento de gas carbd-
nico. A mistura é entdo evaporada a secura em capsula
de platina, e o residuo carbonizado a uma lampada de
gas que dé calor moderado (trés ou quatro horas).

Exaure-se o carvdo com 150 cm.3, pelo menos, de
agua fervente, em quinze lavagens de 10 cm.3 cada uma;
neutraliza-se exactamente o liquido por acido azético, e
titula-se pelo soluto Mio de azotato de prata, usando do
cromato de potassio como reagente indicador (método de
Mohr).

Nota. — Considera-se como fraudulenta 2, e represen-
tando salga dos vinhos, uma quantidade de cloreto de
sodio que seja superior a2 gramas por litro, tendo ja em
conta a cifra dos cloretos naturalmente existentes no
vinho.

6.° — Anhidrido salfuroso

A —Vinhos brancos

109. a) Anhidrido sulfuroso livre.— Faz-se passar
num baldo de capacidade de 100 cm.3 uma corrente de
.gas carbonico, durante 10 minutos; extraem-se de uma
garrafa por encetar 50 cm.3 de vinho branco, os quais*

1 Todos os reagentes, inclusive a agua e o carvdo animal, ndo
devem dar a reac¢do dos nitratos.
* Decreto de 17-xn-1903, artigo 45.°



se vazam no baldo cheio de acido carbonico; juntam-sé-
-lhe 5 cm.3 de acido sulfdrico diluido a I#4, alguns centi-
metros cubicos de soluto de amido, e gradua-se rapida-
mente o liquido com um soluto Mso de iodo, at6 que a cor
azul resista a 4 ou 8 agitacbes do baldo, conservando-se
durante alguns instantes.

Admitindo que 50 cm.3 de vinho gastaram a cm.3 do
soluto Nso de iodo, o anhidrido sulfuroso livre x contido
em 1000 cm.3 de vinho 6:

x = 0,0128 a g.

110. b) Anhidrido sulfuroso total (soma do anhidrido
sulfuroso livre e combinado). — Em um baldo do 200 cm.3
introduzem-se 25 cm.3 de potassa caustica normal N, e
50 cm.3 de vinho'branco, vasados de maneira que a ponta
da pipeta mergulhe dentro da potassa caustica; agita-se
a mistura cautelosamente repetidas vezes, e abandona-se
15 minutos ao repouso, tempo éste necessario para des-
truir a combinagdo que o acido sulfuroso formou com as
substancias aldehidilicas do vinho, e de fazer passar éste
acido ao estado de sulfito de potassio. Em seguida jun-
tam-se 10 cm.3 de acido sulfarico diluido a I/i, alguns
centimetros cubicos de soluto de amido e titula-se com o
soluto Mso de iodo, como se disse acima.

Se 50 cm.3 de vinho gastaram a cm.3 do soluto M>o de
iodo, o numero x de gramas de &acido sulfuroso em
1000 cm.3 de vinho 6:

X —0,0128 a.

Nota. — O limite maximo de éacido sulfuroso total, admi-
tido nos regulamentos sanitarios, € 350 mg. por litro.

c) Anhidrido sulfuroso combinado. — A diferenca entre
o anhidrido sulfuroso total e o anhidrido sulfuroso livre
indica a quantidade de anhidrido sulfuroso em combinagao
aldehidica (anhidrido sulfuroso combinado).

B —Vinhos tintos

111. Doseamento do anhidrido sulfuroso total nos
vinhos tintos, por destilacdo (Método Haas). — 100 cm.3
de vinho, adicionados de 5 gramas de acido fosférico
xaroposo, sdo destilados, até que metade do liquido passe
ao recipiente, em corrente de anhidrido carbénico, num

3



34

baldo de 400 cm.3 ligado a um refrigerante, cujo tubo
enfia em um tubo em U com esferas (tubo de Périgot),
contendo 50 cm.3 de um soluto de iodo, que se prepara
dissolvendo 5 gramas de iodo e 7s*,5 de iodéto de potassio
num litro de 4gua. Transfere-se o liquido para um gobelé,
acidula-se com acido cloridrico, expele-se o0 excesso de
iodo por ebulicdo e doseia-se em seguida o anhidrido
sulfarico no liquido destilado, por precipitacdo pelo clo-
reto de bario, sob a forma de sulfato de bario.

Se a representa o péso em gramas de sulfato de bario,
0 péso x de anhidrido sulfuroso contido em 1000 cm.3 de
vinho é:

X = 2,748a g.

7.° e 8.° —Acidos bérico e benzoico; abrastol

112. Acido bérico. — Para investigar o acido borico
evaporam-se 50 cm.3 de vinho, adicionado levemente de
bicarbonato de sédio, a banho-maria, incinera-se o residuo
e lancam-se as cinzas em balédo destilatdrio, junta-se alcool
metilico e acido sulfurico; destila-se e recolhe-se o desti-
lado em soda; evapora-se o destilado em capsula de por-
celana de fundo chato, até desaparecimento de todo o
alcool metilico; acidula-se levemente o residuo com &acido
cloridrico, juntam-se duas gotas de tintura de curcuma;
depois, feita a mistura, evapora-se a secura a banho-
-maria; na presenca do acido borico o papel toma a cor
castanha e fica vermelho, depois de séco. Adicionando
umas gobtas de soluto de alcali ou de carbonato de sddio
ao residuo, éste fica azul, quando haja acido borico; se
ndo ha éacido borico, o residuo fica amarelo.

113. Para o doseamento do acido bérico, 150 cm.3 de
vinho sao alcalinizados nitidamente com um soluto de
carbonato de so6dio, evaporados a secura, e 0 residuo
incinerado. As cinzas sdo adicionadas de uma pequena
guantidade de agua e neutralizadas com acido azético
{d = 1,18); junta-se-lhes entédo mais 2 cm.3de acido azético
e perfaz-se com agua o volume de 50 cm.3

20 cm.3 déste soluto (correspondentes a 60 cm.3 de
vinho) sdo vasados em um baldo de destila¢do fracionada
da capacidade de 200 a 300 cm.3 e adicionados de um
soluto de azotato de prata em quantidade suficiente para
a precipitacdo dos cloretos. Adapta-se ao gargalo do
baldo uma rbolha perfurada, através da qual se enfiou um
funil de torneira contendo alcool metilico; por outro lado,
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liga-se o baldao com um refrigerante de Liebig cuja extre-
midade mergulha em amoénia liquida de ¢ = 0,905.

Aquece-se 0 baldo de destilacdo a 120° C. em um
banho de 6leo ou glicerina, vasa-se entdo o alcool metilico
contido no funil para o baldo, primeiro gbéta a gota,
depois 1 a 2 cm.3 de. cada vez, até se empregarem 15
cm.3 de alcool metilico; destila-se até a secura.

Repete-se a adi¢do dos 15 cm.3 de alcool metilico, e a
destilacdo e evaporagdo a secura tantas vezes quantas
sejam precisas para que um pouco do produto destilado,
acidulado pelo acido cloridrico, ndo dé a reaccéao do acido
borico com o papel de curcuma e a solucdo de soda;
introduzem-se depois no baldo 3 cm.3 de agua e destila-se
de novo a secura.

O liquido recolhido no recipiente do aparelho destila-
torio é vasado em uma capsula de platina, na qual se
introduziu anteriormente uma certa quantidade (*2 grama)
de cal viva, recentemente calcinada e rigorosamente pe-
sada.

Evapora-se a secura, seca-se a 160° C. e calcina-se,
elevando a temperatura muito gradualmente, até péso
constante.

Pesa-se de novo a capsula e toma-se nota do aumento
do péso a gramas, que é devido ao anhidrido bérico.

O anhidrido boérico B2 3em 1000 cm.3 de vinho é:

50
X=ax -g-g.

Poder-se ha também usar o método mais simples de
Q. JORGENSEN 1.

113 bis. Acido benzoico CTH 8 2— Quando haja neces-
sidade de reconhecer no vinho a presenca do acido ben-
zoico, usa-se 0 método de Breustedt oli o de Meissl 2.

114. Abrastol [fi-naftolsulfonato de calcio, sulfonafta-
lato de calcio (OH.CIH6.SO32Ca]. — A fogo directo con-
centram-se 200 cm.3 de vinho a metade do volume; jun-
tam-se 4 c¢m.3 de &cido cloridrico puro; faz-se ferver
brandamento a fégo directo, durante cérea de meia hora.

Exaure-se o liquido, depois de arrefecido, duas vezes

1 Koenig (J.), Untersuchung landwirtschaftlich und gewerblich
wichtiger Stoffe, 3.° Auflage; Berlim, 1906, p. 480 e 782; e Revista,
de cliimicapura e aplicada, t. vr, 1910, p. 25,

2 K enig (J.), ibid., p. 479.
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com 50 cm.3 de benzina (ou éter de petroleo); lava-se a
benzina uma ou duas vezes com agua destilada num bal&o
de decantagdao; filtra-se; evapora-se lentamente em capsula
larga.

Dissolve-se 0 residuo da evaporacdo em 10 cm.3 de
cloroférmio, introduz-se num tubo de ensaio, e nele faz-se
cair um fragmento de potassa caustica embebida com uma
gota de alco.ol absoluto; aquece-se 1 a 2' a banho-maria
até a temperatura de ebulicdo. Obtém-se uma bela cor de
azul da Prudssia, passando rapidamente a verde, depois a
amarelo.

Se a quantidade de abrastol é muito pequena, o cloro-
féormio passa logo a verde.

Nota. — A adicdo déstes trés conservadores aos vinhos
é expressamente proibida pela lei. E preciso ter presente
que minimas porg¢des (inferiores a 50 mg. por litro) de
acido borico existem normalmente em alguns vinhos, de
sorte que, em tais casos, a simples presenca do acido nédo
indica falsificacao.

9.° a 11.°— Sacarina, cristalose (sacarina solavel)
e dulcina

115. Sacarina (imida o-sulfobenzoica CM5NS03=
CH*<]|>NH).— A 50 cm.3 de vinho juntam-se 25
c¢m.3 de uma mistura em volumes iguais de éter e éter de
petréleo; exaure-se trés vezes o vinho; reunem-se o0s
liquidos etéreos, filtram-se e evaporam-se depois a secura;
o0 residuo tem sabor dbce no caso de existéncia de saca-
rina. Esta transforma-se em salicilato de sédio, quando
se funde com cuidado em presenga da soda caustica em
cadinho de prata, a 250° C., durante meia hora.

116. Cristalose (sacarinato de sodio, sal de sédio da
sacarina).— No caso de se investigar a cristalose (saca-
rina soltvel), é preciso evaporar o vinho com areia grossa
e bem lavada, e adicionar ao residuo da evaporagdo 1 a
2 ¢cm.3 de um soluto de &cido fosférico a 30 por cento;
depois extrai-se a sacarina posta em liberdade pela mis-
tura de alcool e éter, conforme o processo ja indicado.

117. c) Dulcina (sucrol, Tp-fenetolcarbamida CH 12N20 J
= NH'2CO.NH-C8HhO.C2H5. — Meio litro de vinho 6
adicionado de 25 gramas de carbonato de chumbo e
evaporado a banho-maria até formar massa grossa; esta
é entdo exaurida repetidas vezes com alcool.

Os extractos sdo evaporados inteiramente & secura, €
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o residuo exaurido com éter, evaporando igualmente a
séco os extractos etéreos.

O residuo resultante é formado na sua maior parte por
dulcina, que se identifica pelo seu sabor extremamente
déce.

Aquece-se durante alguns instantes com duas gotas de
fenol e duas gdtas de acido sulfarico concentrado, dilue-se
o xarope vermelho-pardacento obtido em alguns centi-
metros cubicos do agua, e passa-se para um tubo de
ensaio; vasando cautelosamente por cima uma g6ta de
soda ou de amonia, de sorte que os liquidos se sbbre-
ponham por ordem de densidade, obtém-se na zona de
contacto uma cér azul-violeta com a soda, azul puro com
a amonia.

Nota. — Os edulcurantes artificiais sdo rigorosamente
proibidos pelos regulamentos oficiais.

12.° e 13.°— Manita, goma e dextrina

118. Manita. — Para se reconhecer a existéncia da
manita evaporam-se lentamente 2 a 3 cm.3 de vinho num
vidro de reldgio a temperatura ordinaria. A manita cris-
talizara dentro de vinte e quatro horas, em forma de
agulhas, muito finas, assetinadas.

Para dosear a manita, evaporam-se 100 cm.3 de vinho
a banho-maria até consisténcia de xarope; depois aban-
dona-se éste durante um a dois dias em sitio fresco.
Lava-se o residuo da evaporacdo com alcool a 85° C.

A parte insoltvel mistura-se com um pouco de negro
animal e areia, e exaure-se por sucessivas decocgdes com
alcool a 85° C. fervente, de modo a obter 60 a 70 cm.3
de liquido. O soluto alcoodlico, evaporado a banho-maria
até consisténcia de xarope, é expdsto a uma corrente de
ar. No fim de um a dois dias seca-se a massa cristalina
eDtre dobras de papel, e pesa-se.

119. Goma e dextrina. — Misturam-se 4 cm.3 de vinho
a 10 cm.3 de acool a 96° C. Produzindo-se apenas ligeira
turvacdd, ndo ha no vinho goma ou dextrina.

Formando-se, pelo contrario, um precipitado abundante
e viscoso, faz-se o seguinte ensaio:

Evaporam-se 100 cm.3 de vinho até o volume de 5 cm.3
e adicionam-se em seguida de tanto alcool a 90° C. quanto
seja .necessario para ndo se formar mais precipitado.
Abandona-se entdo durante duas horas ao repouso, fil-
tra-se e dissolve-se o precipitado em 30 cm.3 de agua
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quente, recolhendo o soluto num baldo de 100 cm.3. Jun-
ta-se a éste soluto 1 cm.3 de &cido cloridrico de d=1,12,
e aquece-se 0 baldo munido de um tubo de refluxo de 1
metro de comprimento, 3 horas a banho-maria; deixa-se
resfriar e alcaliniza-se com um soluto de soda, e desdo-
bra-se com agua até o volume rigoroso de 200 cm.3 deter-
minando-se em uma parte aliquota desta solugdo a quanti-
dade de acUcar pelo processo de Fehling, como ja se
descreveu (n.° 60).

A quantidade de dextrose multiplicada pelo factor 0,9
corresponde a dextrina.

14.° a 17.°— Acidos malico, sucinico, latieo e citrico

120. Quando, em circunstancias especiais, for neces-
sario determinar algum destes acidos, usam-se os métodos
abaixo descritos, que sdo provisorios, tendo presente que
no estado actual da sciencia ndo se podem recomendar
métodos para a determinagdo rigorosa daqueles acidos.

Acido malico C416805.— 100 cm.3 de vinho sdo redu-
zidos por evaporacdo a banho-maria a metade do seu
v-olume, sobresaturados com carbonato de soédio; e o
soluto alcalino é vasado para uma proveta graduada da
capacidade de 100 cm.3.

Adicionam-se 10 cm.3 de um soluto concentrado de
cloreto de béario, dilue-se a mistura ao volume de 100
cm.3 com agua destilada, agita-se o todo com forca, e em
seguida abandona-se a mistura ao ropouso durante 24
horas.

Filtra-se a mistura e s6bresatura-se uma parte aliquota
do ligquido filtrado (10 a 20 cm.3 com acido cloridrico.
Evapora-se completamento a séco a banho-maria. O re-
siduo séco, que agora contém apenas o acido malico livre,
é dissolvido em agua, descorado o soluto com negro
animal, e titulado com um soluto NMio de soda caustica
(Kayser).

Cada centimetro clbico da solugdo Mio de soda caustica
corresponde a 0,0067 gramas de acido malico.

121. Acido sucinico C4H60 4 — 200 cm.3 de vinho
sdo evaporados a banho-maria a metade do seu volume,
alcalinizados com leite de cal até reaccao alcalina e fil-
trados. Desta forma elimina-se o &cido fosférico e a maior
parte do &cido tartarico.

Faz-se em seguida atravessar o filtrado por uma cor-
rente de acido carbonico, aquece-se até a ebulicédo, filtra-se
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e trata-se o filtrado, que deve ser noutro, pelo cloreto
férrico.

Recolhe se o precipitado (sucinato basico de ferro) num
pequeno filtro quantitativo, lava-se com alcool de 70° C.,
calcina-se o oxido férrico resultante e pesa-se (Kayser).

O o6xido férrico sendo a gramas, e operando sObre
200 cm.3 de vinho, serd o péso x de acido sucinico em
1000 cm.3 de vinho

&= 5,531x ag.

121 bis. Acido latico C3H60 3. — O &cido latico 6 um
componente normal de muitos vinhos, como os &cidos
malico e sucinico; quando interessar dosea-lo, recorre-se
ao método de Masltiitger |.

122. Acido citrico CeH8 7+ H 20. — 100 cm.3de vinho
sdo evaporados ao volume aproximado de 7 cm.3. Deixa-se
esfriar e em seguida adiciona-se-lhe alcool a 80° C., até
gue se ndo produza mais precipitado algum.

Apo6s uma hora de repouso filtra-se, evapora-se o alcool,
junta-se ao residuo cérca de 20 cm.3 do agua destilada e
adiciona-so leite de cal diluido, mas de modo que o liquido
continue a ter nitidamente reaccdo acida; tratando-se de
vinhos tintos, junta-se-lhes ao mesmo tempo uma pequena
quantidade de negro animal lavado.

Em seguida filtra-se de novo e eleva-se com agua o
liquido filtrado até o volume primitivo de 100 cm.3; jun-
ta-se-lhe 0,5 a 1 cm.3 de um soluto saturado a frio de
acetato neutro de chumbo, e agita-se fortemente.

O precipitado assim formado contém uma parte do
acido malico, acido fosforico, pequenas quantidades de
acido sulfarico, além dos acidos tartarico e citrico.

Este precipitado é recolhido num filtro, lavado com
agua fria e introduzido com o filtro em um baldo no qual
é decomposto, por agitagdo forte, por um soluto saturado
de &cido sulfidrico.

Apo6s um longo repouso, o liquido fica perfeitamente
incolor e separa-se do precipitado; filtra-se, lava-se o
precipitado com agua sulfidrica e elimina-se o acido sul-
fidrico por evaporacao do liquido filtrado, até ficar redu-
zido ao volume de 15 cm.3.

Junta-se-lhe leite de cal ndo muito espesso, até reaccdo
alcalina (para eliminar o acido fosférico); filtra-se, aci-

1 Kanig (J.), obr. cit.,, p. 765.
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dula-se com a menor porcdo possivel do acido acético o
abandona-se ao repouso I/i a 1 hora; o acido tartarico
precipita entdo quasi inteiramente sob a forma de tartaro
de célcio.

O liquido é novamente filtrado, em seguida evaporado
quasi a secara (para eliminacdo completa do acido acético
livre). Trata-se o residuo séco por pequena quantidade
de agua quente e concentra-se ainda uma vez, até que o
citrato de calcio se separe em forma cristalina. O citrato
de calcio, uma vez cristalizado, fica insolivel na agua
guente; filtra-se, por isso, em filtro tarado, lava-se com
agua quente, seca-se e pesa-se (Nessler € Barth).

Se 0 péso do citrato obtido for a g., serd o péso x do
acido citrico cristalizado C6H8 7-]-H2 de 1000 cm.3 de
vinho

X —ax 7,368 g.

O &cido citrico anhidro C8H80 7 correspondente, também
por litro, é:
ax 6,736 g.

Nota. — Dentro das normas da vinificacdo regular, é
consentida a adigdo de acido citrico aos rndstos; e aos
vinhos, até a dose de 50 g. por hectolitro.

18.° a 21.°— Chumbo, cobre, arsénio e zinco

123. Chumbo.— Faz-se passar uma corrente de hidro-
génio sulfurado no vinho, préviamente descorado pelo
negro animal e levemente acidulado pelo acido cloridrico,
ou no liquido precedente da dissolugdo das cinzas em
acido nitrico diluido. Carateriza-se o precipitado, depois
da dissolucao, pelo iodeto de potassio ou pelo bicromato
de jmtassio.

E preferivel operar sdbre as cinzas calcinadas em pre-
senca de um excesso de carbonato de sddio.

124. Cobre.—Para ainvestigacéo qualitativa do cobre,
tomam-se 200 cm.3 que se alealinizam por carbonato de
sodio, se concentram, se evaporam a secura e se incineram;
as cinzas tratam-se por um pouco de acido az6tico; filtra-se,
evapora-se, trata-se por agua; depois faz-se passar uma
corrente de acido sulfidrico; recolhe-se o precipitado, que
serve para caraterizar o cobre, pelos reagentes habituais.

125. Para closear o cobre concentram-se 500 a 1000
c¢cm,3 de vinho, neutralizados pelo carbonato de so6dio, até

«
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a secura; inciuera-se o residuo, e tratam-se as cinzas
pelo acido azdético; no soluto determina-se o cobre por
electrolise, segundo as regras usadas neste género de
analises, pesando a lamina ou a capsula metalica em que
se depbs o cobre. Usa-se o aparelho Riciie ou outro
equivalente.

Pode-se também precipitar o cobre, sem corrente
eléctrica, por meio de uma varota de zinco numa capsula
de platina, ou por meio de uma f6lha de zinco ou de
aluminio de cérca de 8 centimetros de comprimento e
0,8 centimetros de largo, e de uma félha de platina,
reunidas em cima por um fio de platina e mergulhadas
no vinho acidulado, de modo que o ponto de reunido fique
fora do liquido. Para 1 litro de vinho sdo precisos 10
cm.3 de acido cloridrico de d —1,15 *

Podem ainda usar-se outros métodos correntes de
anélise.

126. Zinco. --Precipitasse o zinco juntando a quente
acetato de s6dio ao soluto proveniente do tratamento
anterior pelo hidrogénio sulfurado. Se houver zinco, for-
ma-se um precipitado branco de sulfureto de zinco, que
se carateriza pelas suas propriedades (calcinado, transfor-
ma-se em 6xido de zinco amarelo a quente, branco afrio).

127. Arsénio. — Quando houver necessidade de inves-
tigar o arsénio nos vinhos, pode proceder-se pela forma
seguinte: evapora-se uma certa porcdo de vinho até h
secura no banho-maria, depois aquece-se moderadamente
com &cido azético puro. Junta-se depois acido sulfirieo
puro e aquece-se brandamente até que se comecem a pro-
duzir vapores brancos.

Depois disso juntam-se gota a gdta ao residuo, 10 a 12
gramas de acido azético e aquece-se até comécgo de carbo-
nizagdo. Deixa-se arrefecer, pulveriza-se a matéria car-
bonosa, e exaure-se na propria capsula com agua fervente.

Junta-se ao liquido filtrado, que deve ser apenas corado,
algumas gotas de bisulfito de sodio e faz-se passar por
osse liquido, que deve estar tépido, uma corrente de acido
sulfidrico, depurado pela passagem através de um tubo
contendo uma camada de iodo de cérca de 5 decimetros
de comprido; o arsénio precipita assim sob a forma de
sulfureto amarelo. Transforma-se éste sulfureto em &cidol

1 Gigli, segundo Fresenius € Borgmann, Anleitung zur chemischen
Analyse des Weines, 2.e Auflage, 1898, p. 147.
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arsénico pelos métodos conhecidos, e ensaia-se o soluto no
aparelho de Marsh.

22.° a 27.°— Silioa, aluminio, ferro, manganésio,
calcio e magnésio

128. O doseamento destes componentes do vinho
faz-se sbbre 150 a 200 cm.3 que se incineram segundo
0 método preceituado em Fresenius € Borgmakn .

129. Doseamento do aluminio.— Quando fér neces-
sario dosear com exactiddo o aluminio num vinho, proce-
der-se ha pela: forma seguinte: evaporam-se até a consis-
téncia de xarope 250 cm.3 de vinho numa céapsula de
platina, depois junta-se um pouco de acido sulfurico puro.
Apo6s a incineracdo a baixa temperatura em férno de
mufla, obtém-se cinzas brancas.

Estas cinzas sdo atacadas a quente num baldo por 15
cm.3 de acido azético, juntam-se depois 100 cm.3 de um
soluto de nitromolibdato de amoénio e leva-se a ebulicéo.

Kecolhe-se num filtro o precipitado de fosfomolibdato,
e lava-se com agua levemente acidulada de acido azotico
a Vioo. Ao liquido filtrado junta-se aménia e sulfureto de
amonio em excesso, que precipitam a alumina e o ferro.
Filtra-se, lava-se e calcina-se o precipitado ao ar livre,
numa naveta de platina.

A fim de eliminar o 6xido de ferro, coloca-se a naveta
num tubo de porcelana, e aquece-se ao rubro, primeiro
numa corrente de hidrogénio séco e depois de gaz clori-
drico séco. Molha-se o residuo da calcinacdo com um
pouco de acido fluoridrico e uma go6ta de acido sulfurico,
depois aquece-se ao rubro e pesa-se (L'Hote).

E o péso da alumina A12 3 existente no volume do
vinho ensaiado.

Nota. — A maxima porcao de alumina encontrada nos
vinhos normais é de Os-,07 por litro. O emprego de clari-
ficantes e da tinta de Fismes, que tem por litro cérca de
50 g. de alumen, pode introduzir maiores porgdes de
alumina.

130. Doseamento de ferro. — Evaporam-se até a
secura 200 cm.3 de vinho, carboniza-se o residuo, exau-
re-se com agua e depois calcina-se até ficar branco e

1 Anleitung nur chemischen Analyse des Weines, 2.s Auflage. 1898,
p. 140-144,
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livre de particulas carbonosas. Em capsula de porcelana
evapora-se 0 extracto aquoso até a secura, trata-se por
acido cloridrico concentrando o residuo calcinado, trans-
vasa-se para a capsula de porcelana o soluto cloridrico e
juntam-se 3 a 4 cm.3 de agua oxigenada, livre de &cido
azotico. Evapora-se o soluto a banho-maria até a secura,
humedece-se a massa cristalina obtida por Ocm*3 de
acido cloridrico de d=1,166, e projecta-se tudo, com a
menor porgcdo de agua possivel, num gobeld de 100 a
150 cm.3 Ao soluto, cujo volume n&o deve exceder,
20 cm.3 junta-se 1 a 1,5 gramas de iodeto de potassio
puro (livre de iodatos), cobre-se com vidro de reldgio,
aquece-se durante 5 a 10' a 60° C.; e determina-se o
iodo podsto em liberdade por um soluto centinormal de
hiposulfito de sédio (Ripper).

Seja”™ o péso do iodo achado; os pésos x de ferro ou
x' de o6xido de ferro correspondentes por 1000 c¢m.3 séo:

56 , 160
X~P'2x 12,685 X- p-2x2b$r

132. Doseamento do manganésio. — Tratam-se as cin-
zas do 1/2 a 1 litro de vinho com um pequeno excesso de
acido sulfdrico diluido e aquece-se a mistura primeiro a
banho-maria e depois directamente com uma pequena
chama (para expulsar o &cido cloridrico). Dissolve-se o
residuo em 30 cm.3 de uma mistura de 10 partes de acido
azotico concentrado, 10 partes de agua e 2 partes de acido
sulfarico concentrado. Langa-se logo depois o soluto,
agitando vivamente, sbbre 4 a 5 gramas de bioxido de
chumbo quimicamente puro, aquece-se a mistura durante
dois a trés minutos, repete-se a adicdo de 4 a'4 gramas
de bioxido de chumbo e o aquecimento. Deixa-se assentar
o residuo insolavel e filtra-se o liquido a trompa através
de uma camada de amianto calcinado; decanta-se para o
filtro por meio de um jacto de 4gua o residuo, de sorte
que a agua de lavagem chegue a ndo ter c6r alguma
rosea.

Titula-se Oste soluto (que contém o manganésio sob a
forma de acido permanganico) por meio de um soluto gra-
duado de sulfato ferroso amoniacal; para isso descora-se
o soluto com o excesso déste sulfato ferroso amoniacal,
e avalia-se 0 excedente por meio de um soluto de perman-
ganato de forca conhecida (W eissmann).

Uma parte do sulfato ferroso amoniacal FeAm2ZS042-]-
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6H20 corresponde a0,04025 partes de 6xido de manganésio
Mn20 3

28.° e 29." — Estroncio e bario

132. Investigam-se o estroncio e o bario evaporando
a secura, e depois incinerando, 250 cm.3de vinho alcalini-
zado por um excesso de carbonato de sodio. As cinzas
fundidas, e exauridas pela agua fervente, séo dissolvidas
num pouco de acido cloridrico; concentra-se o liquido de
modo que ocupe 1 a 2 cm.3quando muito; depois exami-
na-se ao espectroscopio, utilizando a faisca de inducéo.

133. No caso de existir o bario, doseia-se no soluto
cloridrico das cinzas, evaporando éste a secura, tratando
pela mistura de alcool e de éter, filtrando, dissolvendo
numa pouca de agua, e precipitando sob a forma de
sulfato de bario BaSO4, segundo o processo habitual.

134. Para dosear o estréncio incineram-se 500 cm.3
ou mais; e, depois de exauridas pela agua, tratam-se as
cinzas por acido azoético; evapora-se o soluto até a secura,
trata-se o residuo por uma mistura de alcool e de éter,
filtra-se, dissolve-se a parte insolivel numa pouca de
agua, depois precipita-se o estroncio sob a forma de sulfato
de estréncio SrSO4, conforme as precaucdes usuais.

Observagdes finais

1. a Deve haver em cada laboratério oficial de analises
de géneros alimenticios uma coleecdo de medidas volumé-
tricas: pipetas, buretas e bal6es marcados, rigorosamente
graduados, aferidos nas reparticdes oficiais da Alemanha,
com as quais os analistas teem de efectuar as medicoes.

2. aAs analises pelos métodos volumétricos serdo sempre
feitas nas condi¢bdes normais, a temperatura de 15° C.,
ou, quando isto ndo possa ser, sdo obrigados os analistas
a usar as devidas correcgcbes de volume h

3. a Quando haja necessidade de fazer outras investiga-
¢cdes, além das que sdo referidas, os analistas escolheréo
os métodos, que deverdo designar em seu relatério.

i Portaria de 8 de maio de 1905.
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PARTE IV

Bases para a apreciacdo
dos vinhos de pasto portugueses

135. Os limites e relacgdes principais entre os elementos
dos vinhos de pasto portugueses e as bases para a sua
apreciagdo, sdo os seguintes:

I. Extracto. — Nos vinhos portugueses naturais, a
quantidade de extracto por 1000 cm.3s6 excepcionalmente
é inferior a 20 gramas para os vinhos tintos, e a 16
gramas para o0s vinhos brancos.

I1. Alcool. — Nos vinhos comuns de pasto, maduros e
tintos, de fabrico normal, a forga alcodlica (n.° 6) raras
vezes 0 inferior a 10° C., e nos vinhos verdes a 70,5; nos
vinhos verdascos genuinos do Minho a forga alcodlica
pode descer até 50 C. I.

I11. Relacao — Nos vinhos portugueses ge-

nuinos de pasto, a relagdo do alcool em pbdso para o
extracto séco por 100 ndo excede a cifra de 5,5.

IVV. Cinzas. — Nos vinhos portugueses, a quantidade
de cinzas ndo é inferior a 1,6 gramas por 1000 cm.3

V. Acidos volateis.— Nos vinhos de pasto portugueses
nao deteriorados a quantidade de &cidos volateis, compu-
tada em acido acético, 6 inferior a2 gramas por 1000 cm.3.

Devem considerar-se como vinhos azedos, e impréprios
para consumo, 0s que contiverem mais de 2 gramas por
litro de acidos volateis expressos em acido acético, devendo
a azedia ser confirmaba pela prova e exame microscopico.

V1. Extracto menos acides total.— Nos vinhos tintos

1 Os vinhos verdes de Portugal ineluem-se em 3 grupos: vinhos
semi-verdes (&lcool 10 ou >10; acidés 4 a 5 g. %o0)i verdes (alcool
7°5 a 9°; acidés 5,5 a 6,5 9. % 0 ; verdascos (alcool 5» a 70; acidés
6,6 OU >6,6 g. %0). [Ferreira L apa],
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de pasto, a diferenca entre o extracto séco e acidés total,
por litro, computada em acido tartarico, nao é inferior a
13; e nos vinhos brancos, a 11.

VIl. Extracto menos acidés f xa.— Nos vinhos de
pasto naturais portugueses a diferenca entre o extracto e
os acidos fixos, expressos em acido tartarico, por litro,
nao é inferior a 12.

VIIl. Soma alcool-acido.— A soma alcool-acido (n.° 32)
nos vinhos naturais portugueses fica geralmente compre-
endida entre 13 e 21.

IX. Relacdo dc*it’?"&’. — Por 100 gramas de alcool
absoluto a glicerina oscila, nos vinhos portugueses, entre
5 e 11,7 g.; o valor da relacdo esta, pois, com-
preendido entre 20 e 8,5.

136. X. Vinhos aguados. — Deve considerar-se como
aguado, salvo demonstragdo em contrario fornecida pelo
interessado por meio de documentos, todo o vinho cujo
extracto fér menor que 20 gramas por 1000 cm.3, sendo
vinho tinto, e 16g- por 1000 cm.3 no caso de vinho branco;
cuja soma alcool-acido for inferior a 13; em que o alcool
for inferior a 70,5 C. em vinhos comuns de pasto, e 50C.
em vinhos verdascos; e as cinzas inferiores a |1g-,6 por
100 cm.3.

Sera ainda tido como aguado, com a restrigdo ja apon-
tada, aquele vinho em que se notar diminui¢cdo propor-
cional de todos os elementos, por confronto com vinhos
genuinos da mesma procedéncia e tipo.

A adicdo da agua nao potavel reconhecer-se héa, por
vezes, pela reacgdo positiva e nitida dos nitratos (n.° 107),
feita com as precaucdes ja determinadas.

X1. Vinhos aguardentados. — A aguardenta¢do conhe-
ce-se pela prova e pela andlise.
Devem ter-se por aguardentados os vinhos portugueses

comuns de pasto em que arelagao for superior a
20, e a relagéo for superior a 5,5, salva prova
de autenticidade dada em contrario pelo interessado.

X11. Vinhos aguardentados com &alcool impuro. — A
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adicdo do alcool impuro, dentro dos estreitos limites em
que se efectia nos vinhos de pasto, s6 excepeionalmente
pode ser definida pela prova e pela analise quimica, por
isso que no alcool contido nos vinhos se encontram, em
doses bastantes variaveis, as impuresas dos alcooes mal
rectificados e de mau gosto: alcooes superiores,,éteres,
aldehidos, etc.

Para vinhos fortemente alcoolizados, como sdo os
vinhos licorosos, nenhuma conclusdo é possivel sem o
concurso da prova e da analise quimica, efectuada segundo
os métodos oficiais franceses i, no alcool destilado e ele-
vado a forca de 30° C., devendo terem-se sempre em
linha de conta as quotas de «impuresas» das aguardentes
naturais do vinho.

X111, Vinhos glicerinados (scheelizados).— A adicdo
da glicerina aos vinhos reconhece-se pelo valor da relagéo

cjif'cerireddd quando esta é inferior a 8,5.

A pratica da scheelizagem nao é tolerada pelos regu-
lamentos portugueses, que incluem tais vinhos no grupo
dos que sdo falsificados com substancias ndo nocivas a
saude.

X1V. Agua-pé (vinhos de bagaco).— A composicédo
dos vinhos de bagaco, produto de fermentagdo do bagaco
de uvas frescas com agua sem adicao de agUcar, aproxi-
ma-se da dos vinhos aguados. Difere da déstes ultimos
nas substancias redutoras, que sdo quasi nulas; na relacédo

que é menor que nos vinhos aguados; e nas

proporgdes de cremor de tartaro, de acido tartarico e das
cinzas, geralmente mais elevadas.

Nao é permitida a venda déstes produtos em Portugal;
mas soO licito ao viticultor o seu fabrico, para consumo
familiar.

XV. Vinhos de aglcar. — Os vinhos de acgucar, pro-
dutos da fermentagdo do bagaco de uvas frescas com
agua e adicdo de aclUcar de cana, ddo a analise cifras de
produtos volateis (que constituem o bouquet), de tanino,
de agucar redutor, de glicerina, de gdina, de cinzas, e,

1 Méthodes officielles pour I'analyse des denrées alimentaires; Paris;
Février, 1909, p. 9.



48

portanto, de ferro, de potassa ou de acido fosfdrico,
menores que nos vinhos naturais genuinos; o cremor de
tartaro é sensivelmente o0 mesmo; a relagdo ACd °m?@ é
maior que nos vinhos naturais.

Sao geralmente produtos inferiores a prova, e ndo con-
sentidos pelos regulamentos portugueses.

XV1. Vinhos chaptalizados. — Os vinhos feitos por
adicdo directa de aglcar de cana ao mosto antes da fer-
mentacdo (chaptalizagdo) aproximam-se dos vinhos aguar-
dentados.

A chaptalizacdo n&o é consentida actualmente pelos
regulamentos portugueses I.

XVI1l. Vinhos de passas.— O vinho feito de passas
reconhece-se geralmente pela prova. E, em regra, turvo ou
opalino; a analise revela nele excesso de agucar redutor,
de extracto e de cinzas.

A adicdo de vinho de passas ao vinho natural néo
pode ser determinada, na maior parte dos casos, por um
modo preciso.

XVIIl. Vinhos com gbma e dextrina. — Os vinhos,
adicionados de gdmas, dextrinas e outras substancias
destinadas a aumentar o extracto, sdo considerados fal-
sificados com substancias ndo nocivas.

X 1X. Vinhos doentes. — S&o considerados inaceitaveis
para consumo e corrutos os vinhos azedos, voltados, gérdos
e chocos.

X X. A presenca acidental de insignificantes porg¢des

de cobre nos vinhos ndo é motivo para o0s considerar
adulterados ou alterados 2.

1 Carta de lei de 18 de Setembro de 1908, artigo 42.*, e respe-
ctivo Regulamento de 1 de outubro do mesmo ano, artigo 55.°.
* Decreto de 17 de Dezembro de 1903, artigo 46.°, $ 1.*
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Modélo de boletim de anéalise de vinho

LABORATORIO QUIMICO ¢+
Boletim de anélise
VINHO
Amostra n.° ... N.° de registo
Indicagbes do rotulo
Data da recepcdo da amostra no laboratorio
Acondicionamento da amostra . ..

I — Prova
Aspecto . . . . Sabor ..o
Cor Qualidade e defeitos
Espuma . . . . ApPreciagan......ccceeeeeenunenn.
Aroma.............
Il — Exame microscépico
111 — Analise quimica IV — Determinacg0es

sumaria complementares
Péso especifico 19%5° « Polarizacdo na espessura de
Forca alcoédlica.... 2dM.in

Alcool em péso %
Em 1000 cm.3

Extracto.......cccovunnes g. Acucar redutor.........c.ceceeuee.
> Glicerina.............
» Tanino..........

o Volatil (CTPCP)............. » o /Total...ccoveiiiicee
< (Fixa(C«Hs086)................ » 0.2 \NiVIe. e,
Cinzas ............... .. » 'StS (Combin. com apotassa
Acido salicilico.......ccccc....... » <55 [Combin. com as terras
Matéria corante. I alcalinas................

Resultados do ensaio da matéria corante
Ensaio com o alimen e o carbo-(Laca .

nato de sédio. .. .. jFiltrado . . .
Ensaio com o sub-acetato deiPrecipitado . . .
chumbo.....ooii, jFiltrado . . .

\Soluto etéreo .

" |Soluto etéreo-amoniacal
Ensaio com o &lcool amilico e aménia . . .

Ensaio com o reagente mercurico (Bellier) . . .

Ensaios diversos

Ensaio com o éter

Apreciacéo

do ... do 19...

O Director do L aboratério

4 F...






SEGUNDA SECCAO

YINAGRES

PRELIMINARES

1. As condigdes da colheita das amostras, a tempe-
ratura normal para as medidas de volume, o modo de
enunciar os resultados quantitativos sdo os adoptados no
método oficial de analise dos vinhos.

2. A analise dos vinagres pode ser sumaria ou com-
pleta.

A analise sumaria dos vinagres compreende as opera-
¢bes e doseamentos seguintes:

° Prova.
Exame microscopico.
Substancias acres e aromaticas.
Péso especifico.
Forca acida.
Extracto séco.
Cinzas.
. ° Acidos minerais.
analise completa abrange, além déstes elementos:
° Matéria corante.

10. ° Acidos volateis.

11. ° Cremor de tartaro.

12. ° Metais nocivos.

Em casos particulares, quando é necessario reconhecer
a matéria prima de que é feito o vinagro, é preciso ainda
efectuar uma ou mais das determinacfes especiais se-
guintes:,

13. ° Acido fosforico.

14. ° Substéncias albuminoides.

15. ° Substéncias redutoras.

©Pro~NOURONE
o

16. ° Natux-eza das substancias redutoras: — dextrina,
glucose.

17. ° Alcool.,

18. ° a 20.° Acido sulfarico, acido cloridrico e sais de

calcio,
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21. ° Furfurol.
22. ° a 26.° Acido oxalico/ caramelo ou outras substan-
cias, procedentes de vinho falsificado 4

PARTE |

Andlise sumaria

(Exame preliminar e determinacdes essenciais)

1®— Prova

3. Examina-se a limpidés, a cér, o grau de desenvol-
vimento das anguilulas.

Nota-se o sabor antes e depois de saturacdo por car-
bonato de sédio. Um sabor ardente indica a presenca de
matérias acres.

Observa-se o aroma, antes e depois de neutralizagéo,
aquecendo o0 vinagre; um cheiro empireumatico sera
muitas vezes o indicio de um vinagre de acido pirolenhoso,
impuro.

2.°— Exame microscépico

4. Faz-se o0 exame microscépico do sedimento do
vinagre, colhido conformo a instrugdo oficial para a ana-
lise dos vinhos, e notam-se 03 fermentos encontrados e a
natureza das matérias em suspenséo.

3.° — Substancias acres e aromaticas

5. Evaporam-se 25 a 50 cm.3 de vinagre a banho-
-maria; examina-se o cheiro, o sabor e outros caracteres
do residuo, que dardo indicacdes sObre as matérias acres
e. aromaticas adicionadas.

Indicar-se ha como «normal» o vinagre que nesta pesr
quiza n&do der nada de suspeito.

4.° — Determinacdo da densidade

6. Determina-se o péso especifico do vinagre por
meio do picnémetro, da balanca de Mohe-Westphal oul

1 Artigo 3.° do decreto de 30 de julho de 1896, que regula a
fiscalizacdo da venda do vinagre, e artigo 43® do decreto de 23 de
dezembro de 1899.
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da do Dalican, oh de um densimetro sensivel e aferido, a
temperatura de 15° C., como ja foi dito para os vinhos.

5. "— Grau de acidés (Forca acida) 1

7. Acidés total.- 1.aDetermina-se pelo método vo-
lumétrico em 10 cm.3 de vinagre, neutralizando-o com a
soda normal, apreciando o termo da reaccdo pelo toque
em papéis sensiveis de tornesol.

A acides dos vinagres exprime-se pelo namero de cen-
timetros cubicos de liquido normal referido a 1 litro de
vinagre.

Exprime-se também em graus de acidés, que repre-
sentam o peso de acido acético cristalizavel correspon-
dente em 100 cm.3

Sendo n o0 nimero de cm.3de soda normal empregados
para a saturagao de 10 cm.3 de vinagre, o grau de acidés
X, é:

X=nx 0,6.

6. °— Doseamento do extracto séco

8. O doseamento do extracto pratica-se evaporando
50 a 100 cm.3 de vinagre e secando a 100° C., nas mesmas
condi¢bes que para os vinhos.

Por um célculo simples, exprime-se o resultado em
gramas por litro.

7.°— Doseamento das cinzas

9. Incinera-se o extracto ao rubro sombrio, como se
indicou para os vinhos. Nota-se o aspecto das cinzas.

Nota. — As cinzas sao conservadas para a investigacao
do chumbo, do zinco, do cobre, para o doseamento do
acido sulfdrico e do acido fosférico combinados, etc.

8. — Investigacdo dos acidos minerais livres

10. Investigacao geral dos acidos minerais. — Paz-se
pela adicdo de um soluto aquoso muito diluido a 1 °/oo de
vidlete de metilanilina: se o soluto se tornar azul-esver-
deado, ha acidos minerais.t

1 Sobre a determinacéo acética dos vinagres, nota do Dr. Mastbaum,
in Bev. de chim. pura e appl., t. i, 1905, pp. 493 e 528.
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0 papel Congo serve também para esta investigacao:
tocado com uma godta de vinagre que contenha &cidos
minerais, fica azul.

Quando as cinzas tiverem reaccdo alcalina, e derem
efervescéncia pelos acidos, ndo ha acidos minerais livres.

11. Investigacdo do &cido cloridrico. — 100 cm.3 de
vinagre sdo submetidos a destilagio; recolhnem-se os Q3
acidulam-se pelo acido azoético e adicionam-se de algumas
gotas de azotato de prata. Uma turvacdo ou precipitado
brancos indicam a presenca de acido cloridrico.

12. Investigacao do acido azotico. — Fazem-se os trés
ensaios seguintes.

100 cm.3 sdo destilados e recolhem-se 80 cm.3:

1. ° Cérca de I/s é tratado a quente por cobre; se
houver acido azotico, produzem-se vapores rutilantes.
2. ° Ao outro tergo junta-se cuidadosamente um soluto

de difenilamina no &cido sulfarico, que em presenca do
acido azoético da uma coloragdo azul.

3. ° O resto do destilado, aquecido com algumas gbtas de
sulfato de anil, faz desaparecer a cér azul déste ultimo,
que passa a amarelo-pardacenta, se houver acido azético.

13. Investigagcdo do éacido sulfarico.— 1.° 100 cm.3
de vinagre sdo evaporados a banho-maria até consisténcia
xaroposa, e depois adicionados de 50 cm.3 de alcool abso-
luto, que dissolve O &cido sulfdrico livre e ndo os sulfatos
gque podem existir no vinagre; filtra-se, evapora-se no
vacuo, dissolve-se O residuo na &gua, acidula-se pelo
acido cloridrico e depois juntam-se algumas goétas de
cloreto de bario; um precipitado branco indica a presenga
de &cido sulfarico livre.

2. ° Evaporam-se uns 10 cm.3 de vinagre até a secura,
tendo préviamente mergulhado nele tiras de papel de
filtro; se éste enegrecer e se desfizer facilmente em poé,

h& é&cido sulfurico livre.

3. ° Adiciona-se ao vinagre aclcar branco granulado e
evapora-se a banho-maria; um residuo negro e carbonoso
indica a presenga do acido sulfarico livre.
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PARTE 11
Determinagdes complementares

9.° — Matéria corante

14. Nos vinagres tintos investiga-se a natureza da
matéria corante pelos processos preceituados no método
oficial para a investigacao da matéria corante dos vinhos.

10." e 11.“— Acidés fixa e acidés volatil

15. Acidésfixa. - Evaporam-se 10 cm.3 de vinagre;
trata-se muitas vezes o residuo da operagdo por uma
pouca de agua destilada, evapora-se de cada vez e neu-
traliza-se finalmente a acidés restante no residuo resul-
tante desta Ultima evaporacdo por meio da soda normal.

Computa-se também esta acidés em acido acético por
litro.

16. Acidés volatil (acidés acética). — A diferenca entre
a acidés total por litro e a acidés determinada no ensaio
precedente da a acidés volatil, também denominada acética.

12." — Doseamento do cremor de tartaro

17. 100 cm.3 sé@o evaporados a banho-maria, até con-
sisténcia xaroposa. Depois de resfriamento, perfaz-se o
volume primitivo por adicdo de agua e filtra-se. Opera-se
sObre éste liquido como se fosse uma amostra de vinho,
e determina-se o cremor de tartaro, seguindo em tudo a
instrucdo oficial para éste doseamento nos vinhos.

13.° — Metais nooivos

18. Investigam-se segundo os métodos mais adeante
descritos (n.cs 30 a 32).

PARTE 111
Determinagdes especiais
14.°— Doseamento do acido fosfdrioo

19. Opera-se sdbre as cinzas pelos processos ordi-
narios, ou segundo o método volumétrico pelo soluto
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acético de uranio, ou doseando-o ponderalmente no estado
de pirofosfato de magnésio.

15. "— Doseamento das matérias albuminoides

20. Doseia-se o azoto pelo processo Kjeldahl; o re-
sultado directo da analise é multiplicado por 6,25, para
exprimir o azoto em matérias albuminoides.

Opera-se sbbre 50 cm.3 de vinagre, que se concentram

até 10 cm.3, nos balGes de desagregacdo K jeldahl.

16. ° —Doseamento das substancias redutoras

21. 100 cm.3 de vinagre sdo evaporados até *3 apro-
ximadamente, neutralizados e em seguida tratados pelo
sub-acetato de chumbo. Elimina-se o excesso de chumbo
pelo sulfato de sodio, e doseia-se o acUcar redutor pelo
liquido de Fehting, conforme as instru¢ces do método
oficial para a analise dos vinhos.

17.°— Determinacdo da natureza
das substancias redutoras

22. Dissolve-se em agua destilada o extracto de 100
c¢cm.3 de vinagre. O liquido esterilizado é semeado com o
S. apiculatus ou torula, que s6 decompde a dextrose e a
levulose. Depois da fermentacdo, determina-se de novo o
poder redutor do liquido pelo reagente de Fehling. A
diferenca entre o poder redutor primitivo e depois da
fermentagcdo computa-se em glucose. Se a fermentacéo se
ndo der, ndo ha glucose; e exprimem-se as substancias
redutoras como maltose (Van-Laer).

18.° — Doseamento do alcool

23. Procede-se a destilacdo, depois de ter neutralizado
0 acido acético por meio de um soluto de carbonato de
sodio. Determina-se a quantidade de alcool existente no
destilado pelo picnémetro, como no método oficial para
a analise dos vinhos.

19.” — Investigag¢do e doseamento do acido sulfdrico
(sulfatos)

24. Pratica-se com o cloreto de bario, no vinagre
acidulado pelo acido cloridrico, conforme o processo
corrente.
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20.° — Investigacdo e doseamento do aoido cloridrico
(cloretos)

25. Opera-se por meio do azotato de prata sdbre o
vinagre, no soluto aquoso do extracto ou no Soluto aquoso
das cinzas, com as precaucdes em uso.

21.° — Investigacdo e doseamento dos sais calcicos

26. Doseiam-se os sais calcicos por meio do oxalato
de amoénio, ou no estado de carbonato de calcio ou de cal
viva, ou de sulfato de calcio, segundo os métodos cor-
rentes.

22."— Investigacdo do furfurol

27. Pelo ensaio com o acetato de anilina I, uma colo-
racdo vermelha fugaz indica a presenca do furfurol no
vinagre.

O furfurol existe em quantidade nos vinagres adicio-
nados de acido pirolenhoso, ou provenientes de alcooes
de mau gdsto 2

23.“— Investigacdo do acido oxalico

28. Evapora-se o0 vinagre até consisténcia xaroposa,
trata-se pelo alcool absoluto, evapora-se o extracto al-
codlico e investiga-se o acido oxalico no residuo por meio
de cloreto de céalcio,

24.“—Investigacdo do oaramelo

29. Segue-se para a pesquiza do caramelo 0 processo
Amthor.

10 cm.3 de vinagre séo adicionados de 30 a 50 cm.3
de paraldehido, segundo a intensidade da cér; e junta-se
alcool absoluto, 15 a 20 c¢m.3 geralmente, até que os
dois liquidos se misturem bem.

Deixa-se depositar o caramelo durante 24 horas, decan-*

1 Este reagente ndo se deve preparar sendo na ocasido, e 0
melhor é determinar a sua formacédo no seio do liquido a ensaiai",
para isso juntam-se ao vinagre 10 gotas de 6leo puro de anilina e
depois 2 cm.3 de acido acético glacial.

* Ver Sobre a pesquiza do acidé acético pyrolenhoso a nota do
Dr. Mastbaum na ltev. de chim. pura e applic., t. i (1905), p. 352.
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ta-se, lava-se 0 precipitado com alcool, dissolve-se em
agua quente, filtra-se e reduz-se por evaporacédo a 1 cm.3.

Lanca-se éste liqguido num soluto de cloridrato de feni-
lhidrazina (feito com 1 parte déste sal, 1 parte de acetato
de sodio e 10 partes de agua); forma-se a frio, jmediata-
mente ou depois de 24 horas, uma combinagdo caramé-
lica insolavel.

25.° e 26.° — Investigacdo dos metais nocivos

30. Chumbo. — Faz-se paSsar uma corrente de hidro-
génio sulfurado no vinagre, préviamente descorado pelo
negro animal e levemente acidulado pelo &cido cloridrico,
ou no liquido procedente do soluto das cinzas. Carateri-
za-se 0 precipitado, depois de dissolu¢do, pelo iodeto ou
pelo bicromato de potassio.

E preferivel operar sobre as cinzas, calcinadas em pre-
senca de um excesso de carbonato de sédio.

31. Zinco.— Precipita-se o zinco juntando a quente
acetato de sédio ao soluto proveniente do tratamento ante-
rior pelo hidrogénio sulfurado. Se houver zinco, forma-se
um precipitado branco de sulfureto de zinco, que se cara-
teriza pelas suas propriedades (calcinado transforma-se
em oxido de zinco, amarelo a quente e branco a frio).

32. Cobre. — i.° Investiga-se o cobre, concentrando
200 cm.3 de vinagre, neutralizando pelo carbonato de,
sodio, incinerando e tratando as cinzas’pelo acido azotico.
Filtra-se, evapora-se e trata-se pela agua; depois preci-
pita-se pelo hidrogénio sulfurado; o precipitado, que é
negro, é em seguida caraterizado pelos reagentes habi-
tuais do cobre.

2. ° Pode-se operar por electrélise, juntando algumas
gbtas de acido nitrico a 100 gramas de vinagre; o cobre
deposita-se em camada brilhante sébre o electrodo nega-
tivo.

E preferivel operar sbbre as cinzas.

3. ° Pode-se precipitar o cobre por meio de uma vareta
de zinco numa cépsula de platina (n.° 125 do método
oficial para a analise dos vinhos).

Nota. — Deve reputar-se improéprio para consumo todo
0 vinagre que contenha mais de 0,015 gramas (15 mili-
gramas) de cobre por litro.
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PARTE IV
Bases de apreciacéo

33. I. Deve considerar-se impréprio para consumo
todo o vinagre de vinho com menos de 40 de acidos I.

Il. O vinagre deve ter cheiro pronunciado e sabor
francamente vinoso;

I1l1. Deve ser limpido, ndo conter quantidade notavel
de anguilulas ou outros organismos visiveis a vista desar-
mada;

Y. Nao deve conter:
a) Acidos minerais livres;
b) Acidos organicos estranhos adicionados;
c) Sais metdlicos téxicos;
d) Matérias acres;
. €) Substancias empireumaticas.

O quadro seguinte, que indica a composicdo e caracteres
dos diversos vinagres, pode ser subsidiario para se chegar
a apurar a adicdo de vinagres estranhos ao vinagre de
vinho, punivel pela lei2, devendo ficar bem expresso que
0S nimeros nele inscritos ndo teem o caracter de limites,
mas sdo apenas elementos de orientacdo para os analistas.

1 Limite proposto pela comissdo técnica dos métodos quimico-
-analiticos, em harmonia com o § Unico do artigo 45.° do decreto
de 23 de Dezembro de 1889.

2 Decreto de 30 de Julho de 1896, artigo 1.
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JVlodélo de boletim de analise de vinagre

LABORATORIO QUIMICO ¢+
Boletim de analise

VINAGRE
Amostra n.° ... N.° de registo

Indicacbes do rétulo
Data da recepcao da amostra no laboratoério
Acondicionamento da amostra

I —Prova
Aspecto. . . . Substancias acres e aroma-
Cor tiCasS i
Aroma............. Qualidades e defeitos . . .
Anguilillas . . . Apreciacao.......cceeneenen.

r,,__ (extreme .
Sabor saturado.

Il — Exame microscoépico

Il — Anélise quimica IV — Determinacbes comple
sumaria mentares e especiais
Péso especifio a 13/is®. . . I Forca alcodlica.................
Grau de acides................. I Alcool empéso . . .. ..

Em 1000 cvi.3

Extracto séco . Cremor de tartaro................
Cinzas ........... Metais N0CIVOS.....cccveeeevunnenn.
Acidos minerais Matéria corante...

Acido fosfdrico
Substancias albuminoides.
» redutoras..............

V — Ensaios diversos e especiais

Apreciacéo

de ... de 19...

Q P {KECTCK do L abokatsiug
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TERCEIRA SECCAO

AZEITES

INTRODUCAO
1. A andlise sumaria do azeito compreende as deter-
minagdes seguintes:
1. ° Caracteres organolépticos (limpidés, coér, cheiro,
etc.).

2. ° Péso especifico a 15° C.

B.° indice de refraccao.

4. ° Saponificacdo sulflrica absoluta e relativa (grau
térmico M. Maumené).

5. ° Acidos livres.

6. ° indice de iodo.

7. ° indice de saponificacao.

8. ° Investigacdo qualitativa dos seguintes dleos estra-
nhos:

do de gergelim, pelo método de Baudouin, que, em
caso afirmativo, tem de ser repetido com a modificacdo
de Milliau;

do de algodédo, pelo método de Halphen;

do de amendoim, pelo processo de Souchére.

Nas analises completas determinar-se ha mais:
9.° Acidos volateis.

10.° e 11.° Pontos de fusdo e de solidificacdo do o6leo
e dos acidos goérdos.

12. ° Solubilidade no alcool.

13. ° Accdo dos vapores nitrosos.

14. ° Oleos minerais.

15. ° Oleos de resina.

16. ° Aldehidos.

2. Preparacdo da amostra. — Todas as vezes que 0
azeite a analisar se apresentar turvo ou com depésito,
aquece-se durante meia hora a temperatura de 30° a 40° C.,
agita-se bem, depois filtra-se e deixa-se arrefecer,



PARTE |

Determinagdes essenciais

1®— Caracteres organolépticos

3. Examina-se a limpidés, a cbdr, o aroma, e, sendo
possivel, o sabor.

2.° — Determinacdo do péso especifico

4. Esta determinacdo faz-se pelo picndmetro de
Sprengel (fig. 1 e 2), de capacidade de 10 a 12 cm.3 ou
por meio da balanca de Mohr-W estphal (fig. 3).

Fig. 1.—Picnémetro de Spren-
gel: Capacidado 10 a 20
cm.8; tubo de entrada 05 Fig. 2. — Enchimento de picnémetro
mm., e o de saida de 1 mm. de Sprengel

As densidades devem ser determinadas a 15° C., ou pré-
ximo disso; se o ndo férem, reduzem-se a essa tempe-
ratura pela férmula (0. K1ein):

D15= d+ 0,00065 (t— 15°).

3®—indice de refraegédo
(ensaio com os oleorefractémetros)

5. Usa-se o refractometro de W ol 1ny-Z eiss completo,
a temperatura de 25° C. Regulado e verificado o instru-

917918

1482
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mento, deita-se uma gota de 6leo bem clarificado nd
prisma, fecha-se o aparelho, ilumina se |, faz-se a leitura
do grau, e lé-se na tabela o indice de refracgéo.

Pode usar-se também do refractometro de Fery.

Fig. 3. — Balanga de Mohr-Wbstphal.

6. Indicar-se ha o resultado do exame sempre em
indices de refracgéo.

4.° — Saponificacdo sulfarica absoluta
(grau térmico Maumené, indice de saponificacao)
e saponificagdo sulfarica relativa

7. Tara-se rigorosamente um copo de cérca de 100
cm.3 de capacidade. Deitam-se nele 50 gramas de azeite.
Introduz-se éste noutro maior, tendo algoddo em rama
ou outra substancia isoladora (fig. 4). Nota-se, por meio
de um termdédmetro que se mergulha no azeite, a tempe-
ratura t déste2. Deita-se sbbre éste azeite, por meio
de uma pipeta, cuja ponta, encostada as parédes do copo,
deve ficar 1 cm.3 aproximadamente acima da camada do
azeite, 10 cm.3 de &eido sulflrico a 66° Baumé e a tem-
peratura do azeite.

Agita-se rapidamente durante um minuto com uma
vareta de vidro, mergulha-se na camada superior um ter-
mometro de precisdo, faz-se girar éste lentamente e obser-

1 Segundo D esonay, é vantajoso usar a luz monocromatica ama-
rela do sédio {Bulletin du service de surveillance et de fabrication et
du commerce des denrées alimentaires, Bruxellas, 1896, p. 124).

2 Para experiéncias de precisdo é recomendavel, em vez déste
aparelho, o termoledmetro de T ortenti [Suppl. Ann. Enciclopedia
chimica italiana, 1908, p. 396).

5
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Va-se de quando em quando, para notar a temperatura
méaxima T.

Kepete-se a mesma experiéncia com 50 gramas de agua
destilada, cuja temperatura t' se observou, 10 cm.3 do

Fig. 4. — Determinagdo do grau térmico de Maimené

mesmo acido sulflrico, agitando desde o principio com o
reservatorio do termémetro, para notar a temperatura
maxima T

Grau térmico ou saponificacdo sulfurica absoluta T —t

Saponificagdo sulfarica relativa............ccccceeeenee. — - 100

5.° —Acidos livres (indice ou namero de acidés)

8. Tomam-se 5 gramas de 6leo em baldo de vidro;
juntam-se 25 cm.3 de &alcool (retificado e neutralizado) a
90° C., e algumas gdtas de soluto a 2 por cento de fenol-
ftaleina. Despeja-se de uma bureta graduada em */io de
cm.30 volume v cm.3 de soluto de soda caustica Nio, de
modo que aparega a cOr rdsea persistente, mesmo vasco-
lejando fortemente, durante um minuto.

Adaos livres %, expressos em acido oleico CisH},02... v X 0,564

9. Pode usar-se para ésta determinacdo da acidés o
oleacidimetro do Dr. H. Mastbaum I.

1 Archivo rural, 1900, de 7 de abril, p. 106.
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6.°— indice de iodo
(Método Hubl-Wijs)

10. 0 indice de iodo é a percentagem de iodo que
pode ser fixada por um cérpo gérdo.

Para o determinar, deve dispbr-se dos seguintes rea-
gentes:

11. a) Soluto de protocloréto de iodo no acido acético
{soluto de W us):

lodo bi-sublimado.......cccoceiiiiiiiiieeeee 12 Q.
Acido acético glacial 1000 CM.3

Determina-se o titulo do soluto, e faz-se passar uma
corrente de cloro, lavado por agua, até que o titulo seja
o duplo, o que se conhece pela mudanca de cér, evitando
um excesso de cloro I.

b) Soluto aproximadamente Nio de hiposuljito de sédio:
Hiposulfito de sédio ctistalizado puro, isento de
, agua de iNterpoSiGa0......cccocveereeriesieiieeieaane 25 g.
Agua, quanta seja precisa para perfazer. . . 1000 CMs3

c) Soluto de iodeto de potassio:

Ipdeto  de POtASSIO.....ccceieeiieiiiiieieeeeeeeen 10 g.
AGUA i 100 CM3

AMIAO . 29
Agua. e 100 CM3
12. Para determinar o titulo exacto do soluto de

hiposulfito de sédio usa-se o0 método seguinte: tomam-se
3S',863 de bicromato de potdssio, repetidas vezes cristali-
zado e fundido, e dissolve-se em &agua, de modo a per-
fazer 1 litro.

Cada centimetro cUbico déste soluto liberta 1 mg. de
iodo do iodeto de potéssio.

Tomam-se 15 c¢cm.3 do soluto de iodeto de potassio,
acidulam-se com 5 c¢m.3 de acido cloridrico concentrado,
dilue-se tudo com 100 cm.3 de 4gua, e depois deitam-se
20 cm.3 do soluto de bicromato; deixa-se em contacto a

1 Ver liev. de chim. pura e applic., t. xn (1917), p. 37.
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mistura durante duas horas. Libertaram-se nesta reacgao
Os-,2 (2 decigramas) de iodo.

Junta-se depois gota a gbéta o soluto de hiposulfito de
sodio por meio de urna bureta, e agita-se constantemente;
a cor, a principio acastanhada, torna-se pouco a pouco
amarelo-clara. Juntam-se depois alguns centimetros cu-
bicos do cozimento de amido, e, agitando sempre, conti-
nua-se a vasar 0 hiposulfito até que desapareca a cor
azul do iodeto de amido, ficando apenas a cOr verde de
cloreto de cromo.

Seja v cm.30 volume de hiposulfito empregado. Este
volume v c¢cm.3 de hiposulfito absorveu os 0g-,2 de iodo
libertados. '

Portanto, o coeficiente de hiposulfito, isto é, a quanti-
dade q de iodo correspondente a 1 cm.3déste reagente, é:

13. Operagdo — Para fazer o 'ensaio, toma-se numa
pequena naveta de platina ou de porcelana muito leve,
ou num pequeno tubo de ensaio, de cérca de 1 cm.3 de
capacidade, o péso ps- (0g-,3 a O-,5) do 6leo e langcam-se
num frasco de vidro, de r6lha esmerilada, da capacidade
de 200 a 300 cm.3 Juntam-se 10 c¢m.3 de cloroférmio e
20 cm.3 do soluto de iodo, usando uma pipeta especial
(fig. 5) para exacta medicdo do volume. Misturam-se e
deixam-se em repouso duas horas.

Em baldo, de igual feitio e tamanho, lancam-se 10
cm.3 de cloroférmio, 20 do soluto de iodo e deixam-se
também em contacto durante duas horas.

No fim déste tempo, junta-se a cada um dos baldes
10 cm.3 do soluto de iodeto de potassio, 100 cm.3
de agua destilada e 2 a 3 cm.3 de cozimento de
amido.

E conveniente ndo juntar o cozimento de amido logo
de principio, mas sim quando o liquido do baldo tomar a
cor amarelo clara.

Do soluto de hiposulfito de sédio, contido numa bureta,
deixa-se cair no baldo, que ndo contém o6leo, um volume
suficiente N cm.3 para fazer desaparecer a c6r azul.
Faz-se igual ensaio no baldo que contém o o6leo, para o
gue se precisa gastar um volume n cm.3

Se designarmos por g o coeficiente do hiposulfito em
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iodo, o nimero de iodo é:

7.°— indice de saponificagao
(ndmero ou indice de Koettstorfer)

14. O indice de saponificagao é o numero de mili-
gramas de potassa caustica KOH necessarios para a
saponificacdo de 1 grama de o6leo.

Fig. > — Pipeta para medir em exactidao
¢0 cm.3 do reagente usado no método
de Hudl.

15. Reagentes — Além do

Soluto de acido cloridrico /2

é preciso para o doseamento um

Soluto de potassa caustica

assim composto:

Cotassa caustica 30
McooJd a 95°/o. . PR ¢ ¢+ 1litro
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16. Operacdo— Toma-se o péso p g. (I,5 a 2 g.)
de 6leo num baldo de vidro de lena, de cérca de'l50
cm.3 de capacidade; adicionam-se 25 ¢cm.3 do soluto de
potassa caustica em alcool, e ferve-se em seguida a banho-
-maria num bal&o, munido de um refrigerante de refluxo.
Depois de uma hora de ebulicdo, adicionam-se ao liquido
algumas go6tas do soluto de fenolftaieina e determina-se
o volume v cm.3 de acido cloridrico ”/2 necessario para
neutralizar a por¢do de alcali livre. O desaparecimento
de cor vermelha indica O fim da reaccéo.

Tratam-se ao mesmo tempo 25 cm.3do soluto alcodlico
de potassa exactamente do mesmo modo que no ensaio
anterior, mas sem o6leo, e determina-se O volume vlcm.3
de &cido cloridrico s/ necessario para a saturacao.

Repete-se sempre O ensaio.

O péso de potassa caustica expresso em miligramas X,
neutralizado pelo 6leo que se empregou, é:

x = (vl—v) 28,05
e referido a 1 grama de ¢6leo é Oindice de saponificacéo:

(V —v) 28,05
P

17. O equivalente de saponificacdo, constante que
alguns quimicos adoptam em vez do indice de Kietts-
torfer, é 0 nimero de gramas de um cérpo gérdo que
6 saponificado pelo equivalente-grama de potassa (K 0 H
= 56,10 g.).

Com os dados do ensaio anterior, O equivalente de
saponificagdo x' é:

. A
X 2000 x v v

8.° a 10.° — Investigacdo qualitativa dos o6leos
de gergelim, de algoddo e de amendoim

18. a) Oleo de gergelim (Reac¢do de Baudoin). — A
2 ¢cm.3 do 6leo a ensaiar, colocados num tubo de ensaio,
adiciona-se 1 cm.3 de acido cloridrico de densidade 1,18,
contendo Os-,05 a 0g-,I de aglcar candi. Agita-se a calor
brando (20°-25° C.) durante alguns minutos.

Havendo 6leo de gergelim, a camada dcida adquire
cor vermelha intensa,
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No caso em que o ensaio feito directamente s6bre o
6leo der resultado positivo, ndo se conclue pela presenca
do 6leo de gergelim sendo efectuando «@reaccdo sbbre os
acidos gordos como se segue:

19. (Reaccdo de Baudoin-Mjlliau). — Faz-se reagir
sbbre os acidos gordos, extraidos do azeite por sapo-
nificacdo e decomposi¢do do sabdo, o acido cloridrico
com acguUcar candi (azeite 2 cm.3; Os-,05 a Os-,1 de agUcar
candi; HC1 de densidade 1,18, 1 cm.3; mantém-se a
calor brando (20° a 25° C.) durante alguns minutos e
agita-se.

Havendo gergelim, a camada inferior acida fica corada
de vermelho intenso.

Pode ainda fazer-se a reac¢do com o furfurol (Virra-
-Vecchia € Fabris), usando de duas gétas do soluto a 1
por cento déste ultimo em alcool a 95° C. e 10 a 15 cm.3
de éacido cloridrico, juntando 10 cm.3 de o6leo, agitando
por % minuto, e deixando repousar.

20. b) .Oleo de algoddo (Reaccdo de Halphen). —
Introduzem-se num tubo largo de ensaio 10 cm.3do azeite
a ensaiar, e 2 cm.3 de sulfureto de carbono redestilado,
contendo 1 por cento de enx6fre em solucdo. Mergulha-se
o tubo em agua saturada de sal e fervente durante 15
minutos. Compara-se a cor final do azeite com a do 6leo
de algoddo ou mistura déste 6leo e de azeite, tratados
pelo mesmo modo.

Sé o oleo de algoddo cora de vermelho ou alaranjado
por éste tratamento.

A reaccao também se produz a banho de agua fervente,
mas mais lentamente.

A reaccao é favorecida pela adicdo de alcool amilico,
que dissolve o azeite e o sulfureto de carbono. Neste caso
devem medir-se volumes iguais déstes trés corpos (1 a
3 cm.3.

21. Oleo de amendoim (Método de Souchere, segundo
Halphen). — Saponificam-se 10 gramas de dleo por 10
cm.3 de lixivia de soda a 36° Baumé e 10 cm.3 de &lcool
a 90° C. Separa-se 0 sabdo e expulsa-se o alcool por
evaporacdo a banho-maria. Trata-se o sabdo por porg¢des
sucessivas de acido cloridrico diluido, até que a camada
aquosa fique acida. Recolhe-se o corpo gdérdo que sobi-e-
nada, dissolve-se em 50 cm.3 de alcool a 90° C. e fer-
vente, e deixa-se resfriar durante 12 horas.

Havendo o6leo de amendoim, precipitar-se ha o acido
araquidico, sob a forma de depdsito branco e nacarado.
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Para indagacfes mais exactas, adopta-se o método de
Renakd, modificado por Tortelli € Ruggeri I*

21 bis. O reconhecimento dos 6leos de purgueira e
de gergelim preto baseia-se nos caracteres fisicos e qui-
micos dos dois 6leos, a saber:

Oleo depurgueira.— Cheiro particular; densidade 0,921
a 0,924; indice de refracddo W olny-Zeiss 1,4681 a
1,4689; indice de iodo 107,9 a 110,4; indice de saponi-
ficapdo 197 a 203,6 (O. K1ein).

Oleo de gergelim preto (6leo de niger, 6leo de Guisotia
oleifera').— Sicativo; cheiro agradavel; sabor especial a
nozes e ao mesmo tempo doce; densidade 0,924 a 0,928,
em média 0,927; grau térmico Maumené 820; indice de
iodo 121 a 134; indice de saponificagdo 189 a 191.

Este 6leo da coloragédo vermelha muito escura na rea-
ccdo com a mistura de acido azético e acido sulfarico.

PARTE 11

DeterminagBes complementares

9.» — Acidos volateis

(indice Reichert-Meissl)

.22. O indice Reichekt-Meissl é o numero de centi-
metros cubicos de um soluto alcalino decinormal neces-
sario para saturar os Aacidos volateis de 5 gramas de
6leo; ou, mais exactamente, podendo saturar umafraccao
déstes acidos, fraccdo que representa a maior parte
déles, determinada pelas condig¢des especiais do ensaio
que se vai descrever.

23. Pesam-se 5 gramas de azeite dentro de um balédo
de 300 a 350 cm.3 de capacidade, juntam-se-lhe 10 cm.3
do soluto alcodlico de potassa caustica (contendo 200
gramas de potassa caustica por litro de alcool de 70° C.),
e aguece-se em banho-maria. Durante a evaporacdo do
alcool, agita-se frequentes vezes, expelindo-se finalmente
todo o alcool por meio de uma corrente, de ar fornecida
por urna bola de borracha. No fim da operagdo, que

1 K snig (J.); Die Untersuchung landwirtschaftlich und gewerblich
wichtiger Stofe, s.“ Auflage; Berlirn, 1906, p. 548.
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durard de 15 a 25 minutos, ndo se deve notar nenhum
cheiro a alcool. Juntam-se entdo 100 cm.3 de dgua tépida,
continuando-se a aquecer a banho-maria, até que a dis-
solugcdo do sabado na agua seja completa. Se, porventura,
resultar um liquido turvo, indicando que a saponificacdo
da gordura néo ficou completa, deve repetir-se o ensaio
todo.

A solucdo, marcando cérca de 50° C. de temperatura,
adicionam-se 40 cm.3 de acido sulfarico diluido (1 volume
de acido sulfarico monohidratado H&S04 por 10 vol. de
agua) e deitam-se uns pedagos de pedra pomes. Liga-se
o baldo por meio de um tubo curvado (diametro de 6
milimetros e parte ascendente de 20 centimetros) a um
refrigerante tendo, pelo menos, 50 centimetros de tubo
dentro da agua, e destilam-se exactamente 110 cm.3 o
que deve levar meia hora o maximo. Mistura-se o desti-
lado, filtra-se por um filtro séco, tiram-se 100 cm.3 e
titulam-se com o soluto de soda caustica Nio, servindo 3
a 4 goétas de solucdo de fenolftaleina (a 1 por cento) de
indicador.

Para cada série de ensaios faz-se um em branco, com
10 cm.3 de potassa alcodlica e 40 de acido sulflrico
diluido, ndo se devendo gastar mais de Ocm\5 de soda Mio-

Ao namero de centimetros cubicos, corrigidos conforme
o resultado do ensaio em branco, junta-se 4io, obtendo-se
assim o indice Reichert-Meissl.

10.“— Ponto de solidificacdo ou de congelacdo do dleo
e dos acidos gordos

24. Para determinar o ponto de congelacdo do azeite,
mergulha-se um tubo de ensaio contendo o azeite que se
analisa em agua, que se vai arrefecendo pouco a pouco,
por meio de adicdo de fragmentos de gélo (fig. 6), e
observa-se 0 momento em que a congelacdo da substancia
ensaiada comeca, apreciando entdo a temperatura por
meio de um termdédmetro muito sensivel, mergulhado no
azeite; Osse é 0 ponto de congelacéo.

25. Para determinar o ponto de congelagdo dos acidos
gordos, deitam-se estes fundidos num tubo de 16 centi-
metros de comprimento e 2 centimetros de largura, sus-
pende-se o tubo, por meio de uma rélha, num frasco e
mergulha-se nos acidos um termometro dividido em dé-
cimos de grau (fig. 7).

Np momento em que principia a solidificacdo & super-
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ficie e no fundo da massa dos &cidos, da-se ao termémetro
um movimento rotatério. A coluna de mercdrio desce

Fig. 6.—Aparelho para a determinacéo do ponto

de congelagdo dos azeites (Berichte do iv con- Fig. 7.—Aparélho para deter-
giesso ml. de chim. applic, em Viena de minar o ponto de solidifica-
Austria, t. ii, p. 12M27). ¢do dos acidos gordos.

ainda, mas comeca depois a subir. O ponto mais alto
agora atingido é o ponto de solidificacao.

11.° —Ponto de fusdo dos acidos gordos

26. Para determinar o ponto de fusdo dos &cidos
gordos, recorre-se a um tubo capilar, e aspira-se para éle
um pouco dos &acidos gordos fundidos e deshidratados,
depois do que se funde a lampada a extremidade fina
(fig.; 8).

Fixa-se depois o tubo ao reservatério de um termoé-
metro de precisdo, mergulhando-o, depois de ter estado
em repouso durante 24 horas, num gobelé6 com &agua,
cuja temperatura se vai elevando muito lentamente.

A temperatura observada quando a massa sélida e
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opaca dos acidos se torna liquida e transparente, é o
ponto de fusdo dos acidos gordos (fig. 8).

Fig. 8. — Aparélho para determinar o ponto de fusdo
dos &cidos gordos

12.°— Solubilidade no alcool

27. A solubilidade no alcool ¢ representada pelo nu-
mero de gramas de 6leo neutro dissolvido em 1000 gra-
mas de alcool absoluto.

A matéria gdérda é desembaracada dos seus acidos
livres, agitando-a durante meia hora aproximadamente
com duas vezes 0 seu péso de alcool a 95° C. Deixa-se
repousar, decanta-se, e, depois de trés lavagens com
agua destilada, aquece-se 0 6leo a banho-maria até péso
constante. Agita-se em seguida com duas vezes 0 seu
péso de alcool absoluto.

Evapora se um péso determinado déste alcool, seca-se
0 residuo até péso invariavel, e calcula-se a quantidade
proporcional de éleo que se dissolveria em 1000 gramas
de alcool.
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13.°— Aocao dos vapores nitrosos
(Reaccdo Cailletet-Milliau)

28. Em tubos de ensaio (de 10 centimetros por 2°-,5)
deitam-se 20 gramas dos azeites a analisar e 6 gbtas de
acido sulfdrico a 66° Baujie (d= 1,840) e agita-se viva-
mente durante um minuto.

Juntam-se em seguida 9 gdtas de acido azotico puro a
40° Baumeée (d—1,38) e agita-se de novo durante um
minuto.

Mergulham-se seguidamente os tubos em um banho-
-maria especial (fig. 9), cuja agua tenha sido préviamente

Fig. 9. — Banho-maria especial para a reacgdo
Caillrtet-Milliau

levada a ebulicdo, e conservam-se na agua fervente cinco
minutos.

A saida colocam-se os tubos em banho de agua, man-
tido a 8o a 10° C., por meio de alguns pedacos de gélo.

Tiram-se depois de duas horas e observa-se o0 estado
da massa.

Os azeites, no fim desta operacdo, estdo solidificados e
teem o aspecto de manteiga fresca.

Havendo 6leos estranhos (particularmente éleos sica-
tivos) a massa ou ndo esta solidificada, ou tem c6r diversa.

14.°— Investigacdo dos 6leos minerais

29. Saponificam-se 10 gramas de azeite pela potassa
alcodlica, separam-se os acidos gdérdos por meio de mu



acido, lavam-se com agua fervente e dissolve-se 1 ¢cm.3
em 50 cm.3 de alcool a 85° C.

O soluto é opalino, se existe 6leo mineral, por causa
da sua insolubilidade no alcool.

15.° — Investigacdo dos dleos de resina

30. Agitam-se 20 cm.3 do azeite com 200 cm.3 de
alcool a 90° C.; decanta-se o alcool e evapora-se em
capsula de porcelana de fundo chato. Sobre o residuo
fazem-se cair 4 ou 5 gotas de acido sulfurico de densidade
1,63, deixando-se as gotas de acido chegar ao contacto do
6ieo, sem agitar ou emulsionar.

Havendo 6leos de resina, o acido fica corado franca-
mente de rosa; com Odleos vegetais escurece um pouco;
com o6leos minerais fica incolor.

16.° — Investigacdo dos aldehidos

31. 1) Misturam-se 30 cm.3 de soluto de fucsina a
Viooo com 20 cm.3 de bisulfito de sodio (de densidade
1,308) e 3 cm.3 de acido sulfurico concentrado.

A mistura deve ficar completamente incolor. No caso
contrario a fucsina ndo é pura e deve ser rejeitada.

2) Dissolvem-se num litro de dgua 50 mg. de aldehido
etilico.

32. Num funil de separa¢do lavam-se 50 gramas de
azeite com 50 cm.3 de agua. A 10 cm.3 da agua de
lavagem juntam-se 10 cm.3 do soluto de fucsina desco-
rada (n.° 31, 1) e vascoleja-se fortemente. Depois de 20
a 30 minutos compara-se a cdr da agua com a de uma
mistura de 10 cm.3do mesmo reagente fucsinado (n.° 31, 1)
e 10 cm.3 do soluto de aldehido (n.° 31, 2) num colori-
metro, e determina-se assim a quantidade do aldehido.



PARTE 111

Bases para a apreciagdo dos azeites portugueses 1

I. Densidade. — Varia a 15° C. de 0,915 a0,918; na
maioria dos casos acha-se compreendida entre 0,916 e
0,917, sendo em média 0,9166.

Uma densidade superior pode levar a suspeitar uma
falsificagdo, dada a circunstancia de ter a maioria dos
6leos, com que geralmente se fazem as adulteracdes do
azeite, densidade superior a do azeite, com excepcdo do
6leo de colza.

I1. indice de refraccdo W olny-Zeiss. — E variavel
entre 1,4682 e 1,4660, e geralmente compreendido entre
1,4675 e 1,4665, em média 1,4670.

Um indice de refraccdo elevado também deve levar a
supdr uma falsificacdo, porque geralmente todos os 6leos
usados para éste efeito teem indice muito mais alto do
gue 0 azeite.

I11. Acidos livres. — Diversifica muito nos azeites por-
tugueses, por defeitos de fabrico, a percentagem de acido
livre.

A tolerancia em acidos gordos livres deve variar con-
soante a aplicagdo do azeite: quasi neutro para conserva
do peixe, ligeiramente acido para prato e definitivamente
com nunca mais de 1,66 por cento para quaisquer usos
alimentares.

Provisériamente éste limite esta fixado em 5 por cento2,
devendo baixar, gradual e progressivamente, até 1,66.

A determinacao dos acidos livres ndo oferece indicagdes
que possam levar a induzir qualquer adulteragdo do azeite;
mas é importante para ajuizar da sua conservacdo ou alte-
racao.

IV. indice de iodo. — E uma das bases mais exactas
para reconhecer as falsificagcbes do azeite. Esta compreen-

1 Ver, nos Documentos apresentados a comissdo técnica dos mé-
todos quimico-analiticos, t. n, o artigo Os azeites portuguezes, p. 241,
2 Decreto de 17 de Dezembro de 1903, art. 70.°, § I.°.
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dido entre 75 e 85, regulando geralmente entre 78 e 83;
o valor médio é 80,5.

A elevacdo do indice de iodo faz presumir uma adulte-
racdo do azeite, pelas mesmas razdes da densidade e do
indice de refracgao.

Os 6leos que servem para falsificar o azeite teem geral-
mente ndmero de iodo superior a 88.

Y. Indice de saponificando. — Varia entre 182 e 202;
mas geralmente encontra-se entre 188 e 198; em média
é 194.

Um indice inferior pode fazer nascer a suspeita de uma
adulteracdo com o6leo de colza ou com 6leos minerais
(embora pouco provavel).

V1. Grau térmico (saponificando sulfurica absoluta).
— Oscila entre 34° e 41°,5, e geralmente entre 36° e 40°;
a média é 38°,5.

A elevacdo do grau térmico, correspondente, por via de
regra, as elevacbes dos indices de refraccdo e de iodo,
deixa presumir igualmente as mesmas fraudes.

VII. — Accdo dos vapores nitrosos. — Nesta reacc¢do o
azeite forma uma massa compacta, branca ou esverdeada.

A falta de compacidade e a diferenca de cér induzem a
admitir qualquer adulteragdo, cuja natureza depende das
circunstancias que se derem.

VIIl. Ponto de congelacdo. — Este ponto varia entre
2° e 40, sendo a média 20,5.

S6 em casos especiais podera ser adoptado éste ensaio
para base de apreciagdo dos azeites.

IN. Ponto defusao e de solidificagdo dos acidos gordos.
— Varia o primeiro entre 27° e 28°,5, e 0 segundo entre
21°5 e 23°.

Esta base é de resultados muito mais seguros do que
a anterior. Uma elevacdo de qualquer déstes pontos pode
levar a suspeita de adulteracédo com 6leo de algodéo; pre-
cisando, porém, esta indicacdo de ser confirmada pela
reac¢do de Halphen.

X. Solubilidade no alcool absoluto. — E variavel
solubilidade dos azeites no alcool entre 43 e 48 por mil.

N&o fornece indicacfes aproveitaveis para distinguir O
azeite dos outros ¢6leos liquidos.

a
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X1. Acidos volateis (indice Reichekt-Meissl).— E
secundaria esta base, pelo facto de poderem ser, ou ndo,
estes acidos os que ddo ao azeite o seu cheiro carateris-
tico.

A percentageip dos acidos volateis combinada, porém,
com outras bases pode ter uma certa importancia para
ajuizar da qualidade do azeite.

X11. Reacgdes cromaticas. — O azeite deve ser lim-
pido 1e ter cheiro e sabor normais.

N&o deve conter acido araquidico (indicagdo do 6leo de
amendoim), nem dar reacgdes cromaticas do éleo de ger-
gelim (n.B 18 e 19), nem do de algod&o (n.° 20).=

« Os azeites, embora turvos, eram cotados sob a designagdo de
«azeites comuns ordinarios» no antigo Mercado Central de produtos
Agricolas, comtanto que ndo contivessem acidés ou cheiro a ranco
(Decreto de 30 de Setembro de 1892, que reorganizou o Mercado
Central, artigo 175.").

H82 — 017918
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ANEXOS

AOS METODOS DE ANALISE DOS VINHOS,
VINAGRES E AZEITES

REAGENTES

Principais soluges e reagentes
empregados na analise dos vinhos

1."— Soluto normal e decinormal de acido sulfurico,
soluto normal e decinormal de soda caustica

1. O soluto normal de acido sulfurico deve conter 49
gramas de acido sulfarico monohidratado (equivalente do
acido sulfurico expresso em gramas, ou 1i250449.j, no
volume de 1 litro, a 15° C.

O soluto decinormal de acido sulflrico prepara-se
tomando 100 cm.3 do soluto normal e completando 1000
cm.3 com agua destilada, isenta de acido carbonico.

Para se preparar o soluto normal de acido sulflrico
toma-se uma quantidade de &cido tal que contenha 49
gramas de acido sulftrico monohidratado. Para a calcular
pode-se recorrer a tabela do L unge € Islek (Ver adeante
esta Tabela), tomando préviamente, a 15° C., a densidade
do acido que se deve empregar.

Para verificar o rigor do titulo do soluto, deve dosear-se
0 acido sulfarico ponderalmente, procedendo-se da se-
guinte forma:

1. ° Medem-se, com uma pipeta marcada e aferida,
10 ¢cm.3 de soluto, que se recebem num gobelé, juntando-
se-lhe agua destilada até obter o volume de uns 180 a
200 cm.3.

2. ° Acidula-se com algumas gotas de acido cloridrico,
aguece-se, junta-se, gbta a gbéta, uma solucdo aquecida
de cloreto de bario, até que todo o acido sulfdrico pre-
cipite na forma de sulfato de bario.



3. ° Filtra-se por um filtro quantitativo e lava-se até
que o liquido filtrado nédo precipite pelo nitrato de prata.
Seca-se na estufa a 100° C.

4. ° Destaca-se o precipitado do filtro, conservando-o
sbbre papel lustroso ou num vidro de relégio, e calcina-se
o filtro em cadinho tarado de platina ou porcelana.

5. ° Para transformar em sulfato algum sulfureto de
bario que se haja formado durante a combustao do filtro,
junta-se sbbre as cinzas uma ou duas gbtas de acido sul-
furico, e aquece-se até deixarem de se produzir vapores
brancos.

6. ° Junta-se o precipitado as cinzas e calcina-se.

Depois do resfriamento em dosecador, pesa-se.

O péso do sulfato de bario, multiplicado por 0,4201, da
0 de &cido sulfdrico 11?S 04 correspondente.

Por um simples célculo se avalia a quantidade de agua
ou de &cido ajuntar, para obter a graduacado conveniente.

Uma modificacdo déste método, bastante comoda, por-
que permite operar sébre um volume grande de liquido,
0 ndo exige filtracbes, consiste em neutralizar 50 cm.3
de soluto de acido sulfirico, em capsula de platina de
100 cm.3 de capacidade, por meio de um soluto qualquer
de barita caustica pura, em presenca de ftaleina de fenol;
evapora-se 0 soluto a banho-maria e, depois de exsicagdo
completa, calcina-se e pesa-se. Obtem-se assim o sulfato
do bario equivalente ao acido sulfurico, e dal se deduz
0 &cido sulfdrico.

Pode também usar-se éste outro processo.

Pesam-se 60 g. de acido sulfdrico puro, marcando 66° B.,
que sejuntam pouco a pouco a 500 cm.3de agua destilada,
contidos num matras de litro; deixa-se arrefecer até a
temperatura de 15° C., e, a esta temperatura, pei'faz-se,
por adicdo de agua, o volume de 1 litro.

Com uma pipeta aferida tomam-se 10 cm.3 ddste soluto,
que se deitam em uma cépsula de platina, tarada; ajun-
tam-se-lhe 2 cm.3 de aménia liquida pura e concentrada
a 247o.

Evapora-se éste liquido a banho-maria, secando depois
na estufa a 105° C. até péso constante. (Recomenda-se
fazer éste ensaio em duplicado J.

1 Os reagentes sendo puros, o residuo do sulfato de aménio que
ficou na cépsula volatiliza-se complotamente pelo aquecimento ao
j-ubro.
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Se o soluto de acido sulfurico estivesse normal, 10 cm.3,
transformados em sulfato de aménio, dariam 0,66 g., o
que corresponderia por litro a 66 g. Como se empregou
um excesso de acido, a quantidade a de sulfato de amonio
achado, referida a 1 litro, é superior a 66 g., o deveria
ocupar em volume V cm.3 dado pela proporcao

§6~ a donde V=1000x"j
Too0=T ° - 6b

V é superior a 1000; mas, como deve ser s6 1000, jun-
tar-se-ha ao litro de soluto forte um ndmero v de cm.3
do agua tal que
1000 + u= V;
isto é:
v=V — 1000 cm.3 de agua.

Opera-se a temperatura de 15° C., conforme a graduacao
do balado; e faz-se o céalculo da adicdo proporcional do
agua para 500 cm.3 ou para aquele volume de reagente
do que se dispoe.

Pode também normalizar-se o soluto do acido sulfurico
por meio do carbonato de sdédio quimicamente puro,
obtido por calcinacdo do bicarbonato, segundo o método
de L unge.

2. O soluto &cido normal preparado por qualquer
déstes processos serve para determinar e verificar a gra-
duagdo do soluto de soda caustica normal.

O soluto normal de soda caustica deve conter num
litro 40 gramas de hidrato de sédio quimicamente activo,
0 que corresponde muito préximamente a uma solucéo
marcando a densidade 1,046. Para a preparacdo déste
soluto usa-se soda caustica perfeitamente purificada, o
isenta de carbonato.

Costuma-so pesar rapidamente 50 g. de soda caustica
pura pelo alcool; deitam-se em um matras de litro e ajun-
tam-se 800 c¢cm.3 de agua pura; depois de dissolvida a
substancia e arrefecido o liquido, perfaz-se o volume de
1 litro adicionando agua destilada. Deita-se éste soluto
numa bureta, e deixa-se cair sébro 100 cm.3 de soluto
normal de &cido sulfarico, avermelhado com algumas
gotas- do tintura 'sensivel de tornesol, até neutralizacéo
do soluto &cido.

Como o soluto de soda tem um excesso de alcali, 6
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preciso empregar um volume de liquido menor do que
10 cm.3 para neutralizar igual volume de acido sulfirico
normal.

Por um calculo simples determina-se a dgua que se
deve juntar a um litro, e um volume qualquer para nor-
malizar o soluto.

E sempre bom fazer duas verificacbes, porque éste
soluto ndo fida exacto logo a primeira adicdo da agua.

10 cm.3 déste soluto devem ser neutralizados exacta-
mente por 10 cm.3 do soluto &cido normal. N&o o sendo,
deve juntai’-se-llie mais soda ou mais agua, até se conse-
guir ésse resultado.

Para preparar o soluto decinormal de soda caustica,
medem-se 100 cm.3 de soda caustica normal, deitam-se
num baldo de litro e junta-se dgua até a marca.

2.°— Liquido cupro-potassico de Fehling

S. Forma-se pela mistura em volumes iguais das
seguintes solucdes:

a) Dissolvem-se 69®-,278 de sulfato de cobre cristali-
zado e puro em agua necessaria para dar 1 litro.

b) Dissolvem-se em agua destilada 346 gramas de tar-
tarato duplo de potassio e sédio (sal de Seignette) e
103,2 gramas de soda caustica, e perfaz-se o volume de
1 litro. Sendo preciso, filtra-se o liquido por amianto.

Estas duas solugbes eonservam-se em frascos sepa-
rados.

Se estas solucbes estdo bem preparadas, 10 cm.3 da
mistura em volumes iguais, isto ¢, 5 c¢m.3 do soluto
clprico a) e 5 cm.3 do soluto de sal de Seignette b),
correspondem exactamente a 0,05 gramas de acUcar
invertido.

4. Graduacao do reagente de Fenhtling.— 1.° Pesam-se
9s-,5 de agucar candi, que correspondem a 10 gramas de
acUcar invertido, bem pulverizado e séco na estufa a
100°, até que duas pesagens consecutivas nao déem dife-
renca de péso, e dissolvem-se em 200 cm.3de agua. Jun-
tam-se-lhe 20 cm.3de acido cloridrico a 1,1 de densidade,
e aquece-se 0 liquido em banho-maria fervente num balao
de litro durante meia hora. Deixa-se arrefecer e neutra-
liza-se quéasi completamente com soda caustica. Perfaz-se
0 volume de 1 litro. Cada centimetro cubico déste soluto
tem 0,01 g. (1 centigrama) de acUcar invertido.

2.° Leva-se a ebulicdo uma mistura de 5 cm.3do soluto
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cuprico (n.° 3 @), 5 cm.3 do soluto de sal de Seignette
(n.° 3 b) e 40 cm.3 de agua.

3.° Deixa-se cair sébre esta mistura, gota a gOta, por
meio de urna bureta, o liquido sacarino até o desapareci-
mento completo da cér azul. Verifica-se se todo o sulfato
de cobre esta reduzido, filtrando uma pequena porg¢do do
liquido, ao qual se juntam algumas gOtas de acido acético
e de uma solugdo de ferrocianeto de potassio a 10 por
cento. Havendo ainda sulfato de cobre nao reduzido,
produz-se uma coloracdo vermelho-acastanhada.

Supondo que se empregaram n cm.3 de solugdo saca-
rina, € mx0s-,010 o péso, em gramas, de aguUcar inver-
tido, correspondente aos 10 cm.3 do liquido de Fehling
empregados. E éste o péso que se deve escrever na eti-
queta do frasco, como sendo a porcdo de glucose corres-
pondente a 10 cm.3 do reagente.

Se o reagente foi feito com todo o rigor, o produto
n x Os-,010 deve ser exactamente igual a Oe-,05.

3.°— Sub-acetato de chumbo

5. Misturam-se 300 gramas de acetato de chumbo
cristalizado com 100 gramas de 6xido de chumbo em pé
fino. Deita-se a mistura num baldo com 50 cm.3 de agua
destilada. Aquece-se a banho-maria (pelo menos durante
hora e meia), até que tome consisténcia branda. Juntam-se
950 cm.3 de agu;i destilada quente e aquece-se ainda por
mais um quarto de hora a banho-maria. Deixa-se em con-
tacto durante um ou dois dias, agitando-se de vez em
qguando, e filtra-se.

4®— Papel sensivel de tornesol

6. Prepara-se do modo seguinte:

Tomam-se 5 gramas de tornesol, que se deixam estar
em contacto com 50 gramas de agua durante bastante
tempo; filtra-se.

Divide-se o filtrado em duas partes iguais; acidula-se
uma com acido sulfarico até a reaccao ser levemente
acida; e depois junta-se a outra metade. Mergulham-se
tiras de bom papel de filtro nesta tintura e secam-se.

Melhor do que o papel de tornesol assim preparado 6
0 que se obtém com a matéria corante pura do tornesol,
0 &cido azolitmico.
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Este papel pode obter-se assim (Halenke-M®&sslin-
gee):

20 gramas de acido azolitmico, em pd tino, sdo tratados
em capsula do porcelana por 250 ¢cm.3 de agua destilada
fervente e por lom825 de soda caustica normal. O acido
fica assim em solugdo. Neste liquido, que 6 azul carre-
gado, mergulham-se tiras de papel de filtro (n.° 595 de
Schleicher & Schuell, de Duren) e secam-se depois,
ndo na sala de trabalho do laboratério, mas numa sala
ou espago escuro, a temperatura ordinaria, o que leva
dois dias; a cor do papel fica azul violete.

E bom assetinar o papel, que se deve conservar em
caixas de lata bem fechadas, ou em frasco de vidro.

5.°— Soluto de permanganate de potassio para tanino
«

7. Dissolve-se 17,333 de permanganate de potdssio,
puro para analise, em agua destilada, até perfazer o
volume de 1 litro.

Esta solugdo deve ser graduada em relagdo ao tanino.
Para a graduacdo sdo necessarias as seguintes solugoes:

a) Soluto do anil. — Dissolvem-se 5 gramas de carmim
de anil cristalizado (sulfoindigotato de so6dio) 1 cm 500
c¢cm.3 de &cido sulfarieo diluido a ¥/, e juntam-se 500 cm.3
de agua destilada.

Aquece-se a mistura a banho-maria a 70° C. durante
uma hora, o que tem por fim garantir a conservagdo do
soluto. -

b) Soluto de tanino. — Dissolve-se em 500 cm.3 de 4gua
1 grama de tanino' puro, e séco na estufa a 100° C.

8. Graduacdo do permanganato.— Deitam-se dois
litros de agua potavel num vaso cilindrico, de vidro bem
claro, do cérca de 3 litros de capacidade e com a marca
de 2 litros, e juntam-se 20 cm.3 da solugdo de anil a).
Deixa-se cair neste liquido, gota a gota, o soluto do per-
manganato contido numa bureta com torneira de vidro
(fig. 10), até que a cdr azul, passando pelo verde, atinja
o amarelo dourado.

Vé-se o volume empregado v cm.3

Executa-se igual operagdo juntando a mesma quanti-

1 O emprggo do sulfoindigotato de sddio, em vez de pasta de
carmim de anil, 6 recomendado por Von Schroeder, Borgmann €
Fresenius. Vide Borgmann und Fresenius (Th. W.), Anleitung zur
chemischen Analyse des Weines, 2.e Auflage; Wiesbaden, 1898, p. 100.
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dade de agua e de anil 10 cm.3 do soluto de tanino b),
e nota-se o volume vlcm.3 exigido para se obter a colo-
racdo amarelo-dourada I.

A diferenca entre o volume empregado neste ensaio e
no precedente, corresponde a Os-,02 de tanino.

Fig. 10. — Extremidade inferior de buretas
com torneira do vidro

A porgdo do tanino correspondente a 1 cm.3 de per-
manganato é:
0,02

Vi— v
6.°— Soluto de gelatina

9. Dissolvo-se 1 grama de gelatina em 500 cm.3 de
agua.

Instrugbes para o emprego do oleorefractometro
de Wollny-Zeiss

a) Instalacdo do refvatiometro.— Tira-se o aparélho
da caixa, pegando-se no suporto, mas ndo no tubo, e co-
loca-se em trente do observador, de maneira que so possa
olhar cdmodamente pelo tubo. Para a iluminacéo sorvo.a
luz solar, a luz de um candieiro, ou, de preferéncia, a luz
monocromatica.

Para poder observar a refraccdo a uma temperatura

1 A preparagéo destes reagentes e 0 método de doseamento séo
sensivelmente-,0s indicados por F. Jean.



90

determinada, faz-se circular uma corrente de agua aque-
cida pela caixa que envolve os prismas. A agua entra
pelo tubo D e sai por E (fig. 11). A agua aquece-se num
vaso de 3-5 litros, a temperatura desejada e liga-se o

Fig. 14. — Oleorefractdmetro de W ollny-Zeiss

vaso com o apar6lho por meio de um sifdo e um tubo de
borracha.

b) Introdugdo do dleo nos prismas. — Abre-se a caixa
dos prismas e limpa-se a superficie déles com pano de
linho velho molhado com alcool ou éter.

O o6leo ou as gorduras fundidas vasam-se nos prismas
com uma vareta bem arredondada na extremidade, para
se ndo riscar o vidro.

Depois fecha-se a caixa.

c) Observagdo do indice. — Olhando-se pelo tubo, da-se
ao espélho uma posicdo tal que o campo visual seja bem
iluminado e que a risca que limita a parte clara da parte
escura seja bem visivel. O intervalo entre os dois prismas
deve ser completamente cheio pelo dleo ou pela gordura,
porque em caso contrario a risca de limite ndo se destaca
claramente. O ocular do tubo acomoda-se a vista do obser-
vador.

Espera se algum tempo até que os prismas tenham a
temperatura da 4gua que percorre a caixa e que a risca
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diviséria fique estacionaria, e marca-se a posicdo dela no
indice.

Usa-se depois da tabela aqui junta para o calculo do
indice.

d) Verificagdo do indice. — Para a verificacdo do apa-
rélho servo o liquido normal que acompanha cada aparélho.
A temperatura de 25° C. deve a risca do divisdo, indicar
71°,5.

Se ha uma diferenga, regula-se o aparélho com a
chave de relégio que se aplica na mola G.

Tabela para o oalculo do indice de refraogao
no oleorefraotémetro Wollny-Zeiss

Diferenca

N na 4.° casa

Escala ocular do aparolho indice do indice
Graus de refraccdo de refraccdo

por cada grau
da escala ocular

1,4220
1,4300 8,0
1,4377 7.7
1,4452 75
1,4524 72
1,4503 6.9
1,4659 6,6
1( 1,4723 6.4
80 eeeoeeeeeeoee oo es oo 1,4783 6,0
1,4840 57

00. .o 1,4895 55
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TABELA 1

Tabela de K Windisch indicandb o dlcodl % em péso (grames ce dloodl
em 100 cm3 de vinho) e a forga aloodlica (dlood % emvdure au
centimetros albicos de dloodl absdluto em 100 cam3, segundo as denr
sidades a 15° C b liguidb destilado (n° 21)

eci-

S 38 . 3] 52 L 32 L
. &g <_§§ 85, &g éé §& @@ %E gk,
o cu% BE% e <:|)8 BEg (¢3] =] ES%
28 Sg 88% g8 St 88§% g& St 88%
g5 4% = g s 2 AL
10000 0,00 0,00
09999 005 007 09959 221 279 09919 453 570
8 011 013 8 227 286 8 459 578
7 016 0,20 7 232 293 7 465 586
6 0,21 0,27 6 238 300 6 4,71 5,93
5 026 0,33 5 243 307 5 477 6,01
4 032 040 4 249 314 4 483 6,09
3 037 047 3 -255 3.21 3 489 6,16
2 042 0,53 2 2,60 3,28 2 495 6,24
1 047 0,60 1 266 335 1 501 6,32
0 053 0,67 0 272 342 0 508 6,40
09989 058 0,73 09949 2,7/ 349 09909 514 647
8 064 080 8 2 82 356 8 520 6,55
7 069 087 7 283 364 7 526 663
6 0,74 093 6 294 371 6 532 671
5 080 1,00 5 300 378 5 538 6,79
4 085 1,07 4 306 385 4 545 6,8
3 09 114 3 312 393 3 551 6,94
2 096 120 2 317 4,00 2 557 7,02
1 101 127 1 323 4,07 1 564 710
0 106 131 0 329 414 0 570 718
09979 112 141 09939 335 422 0989 576 7,26
8 117 148 8 340 4,29 8 583 7.34
7 122 154 7 346 436 7 58 742
6 128 161 6 352 443 6 59 750
5 133 168 5 358 451 5 6,02 758
4 139 175 4 364 458 4 6,08 7,66
3 144 1,82 3 369 4,65 3 614 7,74
2 150 1,88 2 375 473 2 621 782
1 155 19 1 381 480 1 627 7,9
0 160 202 0 387 4,88 0 634 79
09969 166 209 09929 393 495 09839 640 8,07
«8 171 216 8 399 503 8 647 815
7 177 223 7 4,05 510 7 653 823
6 182 230 6 411 518 6 659 831
5 18 237 5 417 525 5 666 840
4 193 244 4 423 533 4 6,73 848
3 19 251 3 429 540 0 6,79 856
2 204 258 2 435 548 2 686 864
1 210 265 1 411 555 1 693 873
0 216 272 0 4,47 563 0 69 881
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G. _de.alcool era

2492
24,99
25,05
2512
25,18
25,25
25,81
2537
25,44
25,50

Alcool por cento
era volume

3141
31,49
31,57
31,65
31,73
31,81
31,89
31,98
32,06
32,14

Peso especifico
a 15° C.

o
o
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0,9619

G. de alcool em
100 cm.8

25,63
25,69
25,76
25,82
25,88
25,95
26,01
26,07
26,13

26,20

Alcool porcento
em volume



Péso
especifico

1,0000
0,9985
0,9970
0,9956
0,9942
0,9929
0,9916
0,9903
0,9891
0,9878

0,9867
0,9855
0,9844
0,9833
0,9822
0,9812
0,9802
0,9792
0,9782
0,9773

09763
0,9753
0,9742
0,9732
0,9721
0,9711
0,9700
0,9690
0,9679
0,9668

0,9657
0,9645
0,9633
0,9621
0,9608
0,9594
0,9581
0,9567
0,9553
0,9538

Gra francés

O “ <0
.0 W

BREB ovowourwnro

©
0

®

U

0,96
197
294
3,95
4,90
5,89
6,89
7,85
8,92

9,85
10,89
11,86
12,85
13,87
14,81
15,76
16,73
17,71
18.59

19,57
20,57
21,67
22,66
23,75
24,74
25,82
26,77
27,80
28,81

29,78
30,81
31,81
32,78
33,80
34,87
35,82
36,82
37,79
38,80

96

TABELA | a)

Correspondéncia des dersidades des misturas ce dlocodl e agua
aomo grau centesinal francés e alerdo (n° 22 a)

Grau
alemao

Péso
especifico

0,9523
0,9507
0,9491
0,9474
0,9457
0.9440
0,9422
0,9404
0,9386
0,9367

0,9348
0,9329
0,9309
0,9280
0,9269
0,9248
0,9227
0,9206
0,9185
0,9163

09141
0,9119
0,9096
0,9073
0,9050
0,9027
0,9004
0,8980
0,8956
0,8932

0,8907
0,8882
0,8857
0,8831
0,8805
0,8779
0,8753
0,8726
0,8699
0,8672

o
=

/

Gay-Lussac j
(antigo)

francés

i o

39,78
40,79
41,77
42,79
43,79
44.78
45,79
46,79
47.77
48,78

49,78
50,75
51,75
52,74
53,71
54,71
55,71
56,70
57,69
58,72

59,73
60,73
61,76
62,77
63,80
64,80
65,79
66,81
67,82
68,81

69,83
70,84
71,84
72,87
73,89
74,90
75,89
76,90
77,91
78,90

Grau
aleméo
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Grau francés Grau francés

(0]
esppeecsi(f)i o @ 8 8 a(lierr?wgo esppeecsi(f)ico &ET OO dG%

a s)f W

o

(0] é «J
0,8645 80 7983 0,8446 D 89,96
0,8617 81 80,88 — 0,8412 91 90,88 —
0,8589 82 81,87 — 0,8278 92 91,88 —
0,8560 83 8289 — 0,8242 93 92,90 —
0,8531 84 83,88 — 0,8206 94 93,89 —
0,8502 85 84,86 — 0,8168 95 94,90 -
0,8472 8 85,86 — 0,8128 % 9591 —
0,8442 87 86,84 - 0,8086 97 96,93 —
0,8411 83 8784 - 0,8042 98 97,93 —
0,8479 89 8885 — 0,7996 99 98,93 —

0,7947 100 99,92 —

Nota. — A correspondéncia entre as densidades e o grau legal
francés foi consignada no decreto de 27 de Dezembro de 1884.
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TABELA 11
Para a determrinecdo indirecta dos extractos (n° 28 d)

(Segando «tKaiserlioh Normal-Aichungs-Kommission)
(X, densidade do vinho privado de éalcool; E, g. de extracto de 100 cm.3
(Para passar para o atirado por litro, multiplicam-se por 10 os nimeros da coluna E)

X E X E X E X E
1,0000 0,00 1,0040 1,03 1,0080 2,07 10120 3,10
10,03 1 1,06 1 2,09 1 3,12
2 0,05 2 1,08 2 2,12 2 3,15
3 0,08 3 111 3 214 3 318
4 0,10 4 1,13 4 217 4 3,20
5 0,13 5 1,16 5 219 5 323
6 0,15 6 1,18 6 2,22 6 3,26
7 0,18 7 1,21 7 225 7 3.28
g 0,20 g 1,24 s 2,27 s 331
9 023 9 126 9 230 9 333
10010 0,26 10050 1,29 10000 2,32 10130 3,36
1 0,28 1 1,32 1 2,35 1 3,38
2 031 2 1,34 2 2,38 2 341
3 034 3 137 3 240 3 343
4 0,36 4 1,39 4 243 4 3,46
5 0,39 5 142 5 245 5 349
s 041 s 1,45 6 2,48 s 3,51
7 041 7 147 7 250 7 354
8 0,46 8 1,50 s 2,53 s 3,56
9 049 9 152 9 256 9 3,59
1,0020 0,52 10060 1,55 10100 2,58 1,0140 3,62
1 0,54 1 157 1 2,61 1 3,64
2 057 2 160 2 2,63 2 3,67
3 0,59 3 163 3 266 3 3,69
4 0,62 4 1,65 4 2,69 4 3,72
5 064 5 1,68 5 271 5 375
s 0,67 e 1,70 6 2,74 6 3,77
7 0,69 7 1,73 7 2,76 7 3,80
s 0,72 s 1,76 s 2,79 s 3,82
9 0,75 9 1,78 9 282 9 385
1,0030 0,77 10070 1,81 10110 2,84 10150 3,87
1 0,80 1 1,83 1 2,87 1 3,90
2 0,82 2 1,86 2 2,89 2 3,93
3 085 3 1,88 3 292 3 39
4 087 4 191 4 294 4 398
5 0,9 5 1% 5 297 5 4,00
s 093 s 1,96 s 3,00 6 4,03
7 0,95 7 1,99 7 3,02 7 4,06
s 0,98 8 2,01 s 3,05 s 4,08
9 1,00 9 204 9 3,07 9 411
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1347
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21,83
21,86

21,88

21,91
21,94
21,96
21,99
22,02

22,04
22,07

22,09
22,12
22,15
22,17
22,20
22,22
22,25
22,28
22,30
22,33

22,36
22,38
22,41
22,43
22,46
22,49
22,51
22,54
22,57
22,59
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22,65
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22,75
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23,20
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23,28
23,30
23,33
23,35
23,38

2341
23,43
23,46
23,49
23,51
23,54
23,57
23,59
23,62
23,65
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23,70
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23,83
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26,04
26,06
26,09
265,12
26,14
26,17
26,20
26,22
26,25
26,27

26,30
26,33
26,35
26,38
26,41
26,43
26,46
26,49
26,51
26,54

26,56
26,59
26,62
26,64
26.67
26,70
26,72
26,75
26,78
26,80

26,83
26,85
26,88
26,91
26,93
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27,04
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27,09
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27,20
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27,38
2741
27,43
27,46
27,49
27,51
27,54
27,57
27,59

27,62
27,65
27,67
27,70
27,72
27,75
27,78
27,80
27,83
27,86

27,88
27,91
27,93
27,96
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28,01
28,04
28,07
28,09
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28,15
28,17
28,20
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28,28
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28,33
28,36
28,38

28,41
28,43
28,46
28,49
28,51
28,54
28,57
28,59
28,62
28,65

28,67
28,70
28,73
28,75
28,78
27,81
28,83
28,86
28,88
28,91

28,94
28,96
28,99
29,02
29,04
29,06
29,09
29,12
29,15
29,17
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29,47
29,49
29,52
29,54
29,57
29,60
29,62
29,65
29,68
29,70
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29,73
29,76
29,78
29,81
29,83
29,86
29,89
30,91
29,94
29,96

11150 29,99
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TABELA 111

Para o0 clculo da acides total dos vinhos (n° 3))
Volume de vinho sdbre que se opera:

10 cm.s

FPaarderir ao lillp mlidig eveepor 10 s n‘narcs chitelHaeqiniob aaids

e

55@
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o

o N
KONQOUARWNRO OCONOUIAWNFE O ©O® N° OTRWNRO ©ON® UTAhWNRO

Adices em 100 ero8
eqIres0 'em graes ¢k

Addo Addo
sufmcn ta lanro

02450 03750
0,2499 0,3825
0,2548 0,3900
0,2597 0,3975
0,2646 0,4050
0,2695 0,4125
02744  0,4200
0,2793 0,4275
0,2842 0,4350
0,2891 0,4425

0,2940 0,4500
0,2989 0,4575
0,3038 0,4650
0,3087 0,4725
0,3136 0,4800
0,3185 0,4875
0,3234 0,4950
0,3283 0,5025
0,3332 0,5100
0,3381 0,5175

0,3430 0,5250
0,3479 0,5325
0,35°28 0,5400
0,3577 0,5475
0,3626 0,5550
0,3675 0.5625
0,3724 0,5700
0,3773 0,5775
0,3822 0,5850
0,3871 0,5925

0,3920 0,6000
0,3969 0,6075
0,4018 0,6150
0,4067 0,6225
0,4116 0,6300
0,4165 0,6375
0,4214 0,6450
0,4263 0,6525
0,4312 0,6600
0,4361 0,6675

9,

P =
= S

OCONOUIRWNRPRO O©ONOURARWNRPRO O NOURMAWNRERO O yoOobhwNh- O

S

5

Acices an 10 om3
Qe a0 gares e
N
0,4410 0,6750
0,4459 0,6825
0.4508 0,6900
0,4557 0,6975
0,4606 0,7050
0,4655 0,7125
0,4704 0.7200
0,4753 0,7275
0,4802 0,7350
0,4851 0,7425
0,4900 0,7500
0,4949 0,7575
0,4998 0,7650
0,5047 0,7725
0,5096 0,7800
0,5145 0,7875
05194 .  0,7950
0,5243 0,8025
0,5292 0,8100
0,5341 0,8175
0,5390 0,8250
0,5439 0,8325
0,5488 0,8400
0,5537 0,8475 =
0,5586 0,8550
0,5635 0,8625
0,5684 0,8700
0,5733 0,8775
0,5782 0,8850
0,5831 0,8925
0,5880 0,9000
0 5929 0,9075
0,5978 0,9150
0,6027 0,9225
0,6076 0,9300
0,6125 0,9375
0,6174 0,9450
0,6223 0,9525
0,6272 0,9600
0,6321 0,9657
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romaal
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Adides em I00om3
eqresso emgranes e
AR < N

IFSO4 (@ (93]
0,6370 0,9750
0,6419 0,9825
0,6468 0,9900
0,6517 0,9975
0,6566 1,0050
0,6615 1,0125
0,6664 1,0200
0,6713 1,0275
0,6762 1,0350
0,6811 1,0425
0,6860 1,0500
0,6909 1,0575
0,6958 1,0650
0,7007 1.0725
0,7056 1,0800*
0,7105 1,0875
0,7154 1,0950
0,7203 1,1025
0,7252 1,1100
0,7301 1,1175
0,7350 1,1250
0,7399 1,1325
0,7448 1,1400
0,7497 1,1475
0,7516 1,1550
0,7595 1,1625
0,7644 1,1700
0,7693 11775
0,7742 1,1850
0,7791 1,1925
0,7840 1,2000
0,7889 1,2075
0,7938 1,2150
0,7987 1,2225
0,8036 1,2300
0,8085 1,2375
0,8134 1,2450
0,8183 1,2525
0,8232 1,2600
0,8281 1,2675
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Addes en40 cm8

eqIEes0 emgraes e
Ao Adcp
sulftno tartanm
1 CH6
0,8330 1,2750
0,8379 1,2825
0,8428 1,2900
0,8477 1,2975
0,8526 1,3050
0,8575 1,3125
0,8629 1,3200
0,8673 1,3275
0,8722 1,3350
0,8771 1,3425
0,8820 1,3500
0,8869 1,3575
0,8918 1,3650
0,8967 1,375
0,9016 1,3800
0,9065 1,3875
0,9114 1,3950
0,9163 1,4025
0,9212 1,4100
0,9261 1,4175
0,9310 1,4250
0,9359 1,4325
0,9408 1,4400
0,9457 1,4475
0,9506 1,4550
0,9555 1,4625
0,9604 1,4700
0,9653 14775
0,9702 1,4850
0,9751 1,4925
0,9800 1,5000
0,9849 1,5075
0,9898 1,5150
0,9947 1,5225
0,9996 1,5300
1,0045 1.5375
1,0094 1,5450
1,0143 1,5525
1,0192 1,2600
1,0241 1,5675



metros cubicos
de soda deci-

Numero de centi-
normal

y*
cDCo-i0luirwto Mb
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05 Otfsco O o

cD ap

4*
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Gramas

de 4cido acético
por litro
de vinho

0,120
0,132
0,144
0,156
0,168
0,180
0,192
0,204
0,216
0,228

0,240
0,252
0,264
0,276
0,288
0,300
0,312
0,324
0,336
0,348

0,360
0,372
0,384
0,396
0,408
0,420
0,432
0,444
0,456
0,468

0,480
0,492
0,504
0,516
0,528
0,540
0,552
0,564
0,576
0,588
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TABELA 1V
Para o cllcuo da acides volatil dos vinhos (n° 36)
Volume do vinho sdbre que se opera: 50 cm.

Namero de centi
metros cubici

o

- o
PWONRO ©CONOUIRWNRO ©O~NOURWNRO

N

»
©CO~NOUITARWNRO ©O©oo~NO Ol

de soda deci

normal

Gramas
de 4cido acético

por litro

de vinho

0,600
0,612
0,624
0,636
0,648
0,660
0,672
0,684
0,696
0,708

0,720
0,732
0,744
0,756
0,768
0,780
0,792
0,804
0,816
0,828

0,840
0,852
0,864
0,876
0,888
0,900
0,912
0,924
0,936
0,948

0,960
0,972
0,984
0,996
1,008
1,020
1,032
1,044
1,056
1,068

de soda deci

Numero de centi
metros cubico!
normal

P =
= S ©

~ArwWNERO OCO~NOOIRWNELO O©CO~NOURMWNRERO

OCONOURAWNRO ©O~NOU

Gramas

de &cido acético
por litro
de vinho

1,080
1,092
1,104
1,116
1,128
1,140
1,152
1,164
1176
1,188

1,200
1,212
1,224
1,236
1,248
1,260
1,272
1,284
1,296
1,308

1,320
1,332
1344
1,356
1,368
1,380
1,392
1,404
1416
1,428

1,440
1,452
1,464
1,476
1,488
1,500
1512
1,524
1,536
1,548



283 £832 283
se® Gramas s57° Gramas 85= Gramas
S°8  deécidoacético ©°8  dedcidoacético © O 8_  deécido acético
g 83 g por litro g 33 g por litro g 83 ¢ por litro
ESo5 de vinho EB 45 de vinho E8o5 de vinho
2 Eo ¢ 2 ECc 2 EoC
130 1,560 16,0 1,920 19,0 2,280
1 1,572 1 1.32 1 2,292
2 1,584 2 1,944 2 2,304
3 1,596 3 1,956 3 2,316
4 1,608 4 1,968 4 2,328
5 1,620 5 1,980 5 2,340
6 1,632 6 1,992 6 2,352
7 1,644 7 2,004 7 2,364
8 1,656 8 2,016 8 2,376
9 1,668 9 2,028 9 2,388
14,0 1,680 17,0 2,040 20,0 2,400
1 1,692 1 2,052
2 1,704 2 2,064
3 1,716 3 2,076
4 1,728 4 2,088
5 1,740 5 2,100
6 1,752 6 2,112
7 1,764 7 2,124
8 1,776 8 2,136
9 1,788 9 2,148
15,0 1,800 18,0 2,160
1 1,812 1 2,162
2 1,824 2 2,184
8 1,836 3 2,196
4 1,848 4 2,208
5 1,860 5 2,220
G 1,872 6 2,232
7 1,884 - 7 2,244
8 1,896 8 2,256
9 1,908 9 2,268
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Acucar
G.

0,0061
0,0066
0,0071
0,0076
0,0081
0,0086
0,0090
0,0095
0,0100
0,0105

0,0110
0,0115
0,0120
0,0125
0,0130
0,0135
0,0140
0,0145
0,0150
0,0155

0,0160
0,0165
0,0170
0,0175
0,0180
0,0185
0,0189
0,0194
0,0199
0,0204

0,0209
0,0214
0,0219
0,0224
0,0229
0,0234
0,0239
0,0244
0,0249
0,0254

Gre
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TABELA V
bela de E Wain (n° 63) para o cdlado b agicar red

Adcar

G.

0,0259
0,0264
0,0269
0,0274
0,0279
0,0284
0,0288
0,0293
0,0298
0,0303

0,0308
0,0313
0,0318
0,0323
0,0328
0,0333
0,0338
0,0343
0,0348
0,0353

0,0358
0,0363
0,0368
0,0373
0,0378
0.0383
0.9388
0,0393
0,0398
0,0403

0,0408
0,0413
0,0418
0,0423
0,0428
0,0434
0,0439
0,0444
0,0449
0,0454

Glare
G.
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Ag&car

0,0469
0,0474
0,0479
0,0484
0,0489
0,0495
0,0500
0,0505
0,0511
0,0516

00521
0,0527
0/)532
0,0537
0,0543
0,0548
0,0553
0,0559
0,0565
0,0569

0,0575
0,0580
0,0585
0,0591
0,0596
0,0601
0,0607
0,0612
0,0617
0,0623

0,0628
0,0633
0,0639
0,0644
0,0649
0,0655
0,0660
0,0665
0,0671
0,0676
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Actcar
*G.

0,0897
0,0903
0,0908
0,0914
0,0919
0,0924
0,0930
0,0935
0,0941
0,0946

0,0952
0,0957
0,0962
0,0968
0,0973
0,0978
0,0984
0,0990
0,0995
0,1001

0,1006
0,1012
0,1017
0,1023
0,1029
0,1034
0,1040
0,1046
0,1051
0,1057

0,1063
0,1068
0,1074
0,1079
0,1085
0,1091
0,1096
0,1102
0,1108
0,1113

0,1119
0,1125
0,1130
0,1136
0,1142
0,1147
0,1153
0,1158
0,1164
0,1170
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Aclcar
G.

0,1175
0,1181
0,1187
0,1192
0,1198
0,1204
0,1209
0,1215
0,1221
0,1226

0,1232
0,1238
0,1243
01249
0,1255
0,1260
0,1266
0,1272
0,1278
0,1283

0,1289
0,1295
0,1300
0,1306
0,1312
0,1318
0,1323
0,1329
0,1335
0,1341

0,1346
0,1352
0,1358
0,1363
0,1369
0,1375
0,1381
0,1386
0,1392
0,1398

0,1404
0,1409
0,1415
0,1421
0;i427
0,1432
0,1438
0,1444
0,1449
0,1455
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Aclcar
G.

0,461
0,1467
0,1472
0,1478
0,1484
0,1490
0,1495
0,1501
0,1507
0,1513

0,1519
0,1525
0,1531
0,1537
0,1543
0,1549
0,1555
0,1561
0,1567
0,1572

0,1578
0,1584
0,1590
0,1596
0,1602
0,1608
0,1614
0,1620
0,1626
0,1632

0,1638
0,1644
0,1650
0,1656
0,1662
0,1668
0,1673
0,1679
0,1685
0,1691

0,1697
0,1703
0,1709
0,1715
0,1721
0,1727
0,1733
0,1739
0,1745
0,1751
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Aglcar
G.

0,1756
0,1762
0,1768
0,1774
0,1780
0,1786
0,1792
0,1798
0,1804
0,1810

0,1816
0,1822
0,1828
0,1835
0,1841
0,1847
0,1854
0,1860
0,1866
0,1872

0,1878
0,1884
0,1890
0,1896
0,1902
0,1908
0,1914
0,1920
0,1926
0,1932

0,1938
0,1944
0,1950
C,1956
0,1962
01968
0,1974
0,1980
0,1986
0,1992

0,1998
0,2004
02011
0,2017
0,2023
0,2030
0,2036
0,2042
0,2048
0,2055
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0,370 0,2061 0,390 0,2187 0,410 02321
1 0,2067 1 0,2193 1 0,2328
j 0,2073 2 0,2199 2 0,2335
3 0,2080 3 0,2205 3 0,2343
4 0,2086 4 0.2212 4 0,2350
5 0,2092 5 0,2218 5 0,2357
6 0,2099 6 0,2224 6 0,2364
7 0,2105 7 0,2231 7 0,2371
8 0,2111 8 0,2237 8 0,2378
9 0,2117 9 0,2243 9 0,2385
0,380 0,2124 0,400 0,2249 0,420 0,2392
1 0,2130 1 0,2257 1 0,2399
2 0,2136 2 0,2264 2 0,2406
3 0,2143 3 0,2271 3 0,2413
4 0,2149 4 0,2278 4 0,2420
5 0,2155 5 0,2286 5 0,2427
6 0,2161 6 0,2293 6 0,2434
7 0,2168 7 0,2300 7 0,2441
8 0,2174 8 0,2307 8 0,2449
9 0,2180 9 0,2314 9 0,2456
0,430 0,2463



Numero de cen-
timetros cubi-

o
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TABELA VI
Para 0 cdlculo b doseanento volurétrico da gluocose (n° 66)

(Opera-se sobre 10 cm.3 de Fehling, correspondente a 0(0o de glucose
ou 0fl,0475 de aglcar cristalizado)

Para referir ao litro, multiplicam-se por 10 os nimeros da tabela
nas colunas da glucose e do aclcar de cana

gt sa8t
E‘% Gramas gramas é :a_g Jaes
858 de glucose e o £ %z‘% ke %DLUB% Sa
§§§ por 100 cm.  por 100 cm.3 \QE;.E g3g por TUGMS  por 100cm8
=z
,50 10.000 9,500 4,0 1,250 1,187
55 9,001 8,636 1 1,219 1,158
60 8,333 7,917 2 1,190 1,131
65 7,692 7,308 3 1,163 1,105
70 7,126 6,786 4 1,136 1,079
Ie) 6.677 6,333 5 1111 1,056
80 6,250 5,937 6 1,087 1,032
85 5,882 5,588 7 1,064 1,011
90 5,555 5,278 8 1,042 0,989
95 5,263 5,000 9 1,020 0,969
1,0 5,000 4,750 50 1,000 0,950
1 4.545 4,318 1 0,980 0,931
2 4,167 3,958 2 0,961 0,913
3 3,846 3,654 3 0,943 0,896
4 3,571 3,393 4 0,926 0,880
5 3,333 3,167 5 0,909 0,864
6 3,125 2,969 6 0,893 0,844
7 2,941 2,794 7 0,877 0,833
8 2,778 2,639 8 0,862 0,819
9 2,632 2,500 9 0,847 0,805
20 2,500 2,375 6,0 0,833 0,792
1 2,381 2,262 1 0,820 0,779
2 2,273 2,159 2 0,806 0,766
3 2,174 2,065 3 0,794 0,754
4 2,083 1,979 4 0,781 0,742
5 2,000 1,900 5 0,769 0,734
6 1,923 1,827 6 0,757 0,720
7 1,852 1,759 7 0.746 0,709
8 1,786 1,696 8 0,735 0,698
9 1,724 1,638 9 0,725 0,688
3,0 1,667 1583 7,0 0,714 0,678
1 1,613 1,532 1 0.704 0,669
2 1,562 1,484 2 0,694 0,660
3 1,515 1,439 3 ,0,685 0,651
4 1471 1,397 4 0,676 0,642
5 1,429 1,357 5 0,667 0,633
6 1,389 1,319 6 0,658 0,625
7 1,351 1,284 7 0,649 0,617
8 1,316 1,250 8 0,641 0,609
9 1,382 1,218 9 0,633 0,601
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ck duose
por 100 M3

0,625
0,617
0,610
0,602
0,595
0,588
0,581
0,575
0,568
0,562

0,555
0,549
0,543
0,538
0,532
0,526
0,521
0,515
0.510
0,505

0,500
0,495
0,490
0,485
0,481
0,476
0,472
0,467
0,463
0,459

0,454
0,450
0,446
0,442
0,439
0435
0,431
0,427
0,424
0,420

\

dea%é‘s

por 100 om8 g

0,5%4
0,586
0,579
0,572
0,565
0,559
0,552
0,546
0,540
0,534

0528
0,522
0,516
0,511
0,505
0,500
0,495
0,490
0,485
0,480

0475
0,470
0,466
0,461
0.457
0,452
0,448
0,444
0,440
0,436

0,432
0,427
0,424
0,420
0,417
0,413
0,409
0,406
0,402
0,399

8

8
g.

IS
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&
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0417
0,413
0,410
0,406
0,403
0,400
0,397
0,394
0,391
0,388

0,385
0,382
0,379
0,376
0,373
0,370
0,368
0,365
0,362
0,360

0,357
0,355
0,352
0,350
0,347
0,345
0,342
0,340
0,338
0,335

0,333
0,331
0,329
0,327
0,325
0,322
0,320
0,318
0,316
0,314

porlO)cms

0,39
0,392
0,389
0,386
0,383
0,380
0,377
0,374
0,371
0,368

0.365
0,363
0,360
0,357
0,354
0,352
0,349
0,347
0,344
0,342

0,339
0,337
0,334
0,332
0,330
0,327
0,325
0,323
0,321
0,319

0,317
0,314
0,312
0,310
0,308
0,306
0,304
0,302
0,301
0,299



s o
8 =8
Qans
E g e gduoose d&% B g (EGWL'(?:ée &
S B pravams E@m . 88°R  prijoms
ggg por diicm3 E-S. por 10 am4
—
16,0 0,312 0,297 20 0,250 0,237
i 0,310 0,295 i 0,243 0,231
2 0,309 0,293 2 0,227 0,216
3 0,307 0,291 3 0,217 0,206
4 0,305 0,290 4 0,208 0,198
5 0,303 0,288 5 0,200 '0,190
6 0,301 0,286 6 0,192 0,183
7 0,299 0,284 7 0,185 0,176
8 0,298 0.283 8 0,178 0,170
9 0,296 0,281 9 0,172 0,164
17,0 0,294 0.279 30 0,167 0,158
1 0,292 0,278 1 0,161 0,153
.2 0,291 0,276 ' 2 0,156 0,148
3 0,289 0,274 3 0,151 0,144
4 0,287 0,273 4 0,147 0,140
5 0,286 0,271 5 0,1)3 0,136
6 0,284 0,270 = 6 0,139 0,132
7 0,282 0,268 .7 0,135 0,128
9 0.281 0,267 8 0,131 0,125
8 0,279 0,265 9 0,128 0,122
18,0 0,278 0,264 40 0,125 0,119
1 0,276 0,262 1 0,122 0,116
2 0,275 0,261 2 0,119 0,113
3 0,273 0,259 3 0,116 0,110
4 0,272 0,258 4 0,114 0,108
5 0,270 0,257 5 0,111 0,105
6 0,269 0.255 6 0,109 0,103
7 0,267 0,254 7 0,106 0,101
8 0,266 0,253 8 . 0,104 0,099
9 0,264 0,251 9 0,102 0,097
19,0 0,263 0,250
1 0,262 0,249 %
2 0,260 0,247
3 0,259 0,246
4 0.258 0,245
5 0.256 0,244
6 0,255 0,242
7 0,254 0,241
8 0,252 0,240
9 0,251 0,239

Nota. — Os ensaios definitivos ndo devem fazer-se sendo em li-
quidos diluidos por forma que contenham entre 0,5 e 1% de glucose.



Q> Wy

1,000
1,005
1,010
1,015
1,020
1,025
1,030
1,035
1,010
1,045
1,050
1,055
1,060
1,065
1,070
1,075
1,080
1,085
1,000
1,095

1,100
1,105
1,110
1,115
1,120
1,125
1,130
1,135
1,140
1,145
1.150
1,155
1,160
1,165
i;i70
1,175
1.180
1,185
1,190
1,195

Den5|dade dos solutos aquosos de acido sulfarico

a + 15 (Lunge e Isler) referidas a 4gua a

20,9
21,4
220
225
23,0
235

TABELA Vil
Para a preparacio dos solutos nomreis de adidb sulfirico

117

(Anexos, n.° 1, p. 83)

100 partes, empeso, conleem

0,07
0,68
128
1,88
247
3,07
3,67
4,27
4,87

6 02
6,59
7,16
7,73
8,32
8,90
9,47
10,04
<1080
11,16

11,71
12,27
12,82
13,36
13,89
14,42
14,95
1548
16,01
16,54
17,07
17,59
1811
18,64
19,16
19,69
20,21
20,73
21,26
21,78

o

8.

0,09
0,83
157
2,30
3,03
3,76
4,49
5,23
5,96
6,67
7,37
8,07
8,77
9,47
10,19
10,90
11,60
12,30
1299
13,67

14,35
15,03
1571
16,36
17,01
17,66
18,31
18,96
19,61
20,26
20,91
21,55
22,19
22,83
23,47
24,12
24,76
25,40
26,04
26,68

0,12

2, 01
2,95
3,88
4,82
5,78
6,73
7,64
8,55

lO 34
11,24
12,14
13,05
13,96
14,87
15,76
16,65
17,52

18,39
19,26
20,13
20,96
21,80
22,63
23,47
24,29
25,13
25,96
26,79
27,61
28,43
29,25
30,07
30,yo
31,73
32,55
33,37
34,19

0,14
251

6 02
8, 37

10 67
11,79
12,9].
14,03
15,15
16,30
17,44
18,56
19,68
20,78
21,87

22,96
24,05
25,14
26,18
27,22
28,26
29,30
30,34

31,38.

32,42
33,46
34,48
35,50
36,53
37,55
38,59
39,62
40,64
41,66
42,69

40

1 litro contem em quillograrres

0,001
0,007
0,013
0,019
0,025
0,032
0,038
0,044
0,051
0.057
0,063
0,070
0,076
0082
0,089
0,096
0,103
0,109
0,116
0,122

0,129
0,136
0,143
0,149
0,156
0,162
0,169
0,176
0,183
0,189
0,196
0,203
0,210
0,217
0,224
0,231
0,238
0,246
0,253
0,260

8

0,001
0,008
0,016
O 023
0,031
0,039
0,046
0,054
0,062
0,071
0,077
0,085
0,093
0,102
0,109
0,117
0,125
0,133
0,142
0,150

0,158
0,166
0,175
0,183
0,191
0,199
0,207
0,215
0,223
0,231
0,239
0,248
0,257
0,266
0,275
0,283
0,292
0,301
0,310
0,319

©

S

A

0,001
0,011
0,020
0,030
0,040
0,049
0,059
0,070
0,079
0,089
0,099
0,109
0,119
0,129
0,140
0,150
0,161
0,171
0,181
0,192

0,202
0,212
0,223
0,234
0,245
0,255
0,265
0,276
0,287
0,297
0,308
0,319
0,330
0,341
0,352
0,363
0,374
0,386
0,397
0,409

®
S

N
?

0,001
0,013
0,025
0,037
0,050
0,062
0,074
0,087
0,099
0,112
0,124
0,136
0,149
0,161
0,174
0,188
0,201
0,213
0,227
0,240

0,253
0,265
0,279
0,292
0,305
0.318
0,331
0,344
0,358
037L
0,385
0,398
0,412
0,426
0,439
0,453
0,467
0,181
0,496
0,511



1,200
1,205
1,210
1,215
1,220
1,225
1,230
1,235
1,240
1,245
1,250
1,255
1,260
1,265
1,270
1,275
1,280
1,285
1,290
1,295

1,300
1,305
1,310
1,315
1,320
1,325
1,330
1,335
1,340
1,345
1,350
1,355
1,360
1,365
1,370
1,375
1,380
1,385

$ £

24.0
245
25.0
255
26.0
26.4
26.9
274
279
28.4
28,8
29.3
29.7
30,2
30.6
31,1
315
32,0

32.8

118

400 parles, empéso, conteem

22,30
22,82
23,33
23,84
24,36
24.88
24,39
25.88
26,35
26,83
27,29
27,76
28,22
28,69
29,15
29,62
30,10
30,57
31,04
31,52

31,99
32,46
32,94
33,41
33.88
34,35
34,80
35,27
35,71
36,14
36,58
37,02
37,45
37.89
38,32
38,75
39,18
39,62
40,05
40,48

27,32
27,95
28,58
29,21
29,84
30,48
31,11
31.70
32.28
32.86
33,43
34,00
34,57
35,14
35.71
36.29
36.87
37,45
38,03
38,61

39.19
39,77
40.35
40.93
41,50
42,08
42,66
43.20
43,74
44,28
44,82
4535
45,88
46,41
46.94
47,47
48,00
48,53
49,06
49,59

35,01
35.83
36,66
37,45
38.23
39,05.
39,86
40,61
41,37
42,11
42.84
43,57
44,30
45,03
45,76
46,50
47.24
47,99
48,73
49,47

50,21
50,96
51,71
52,45
53.18
53,92
54,67
55,36
56,05
56,74
57,43
58,11
58,79
59,48
60,15
60,83
61,51
62.19
62,87
63,55

43.71
44.72
45.73
46.74
47.74
48.77
49.78
50,72
51,65
52,58
53,49
54,40
55,31
56,22
57,14
58,06
58,99
59,92
60,85
61.78

4litro conttmemauilogranes

0,268
0,275
0,282
0,290
0,297
0,305
0,312
0,320
0,327
0,334
0,341
0,348
0,356
0,363
0,370
0,377
0,385
0,393
0,400
0,408

0,416

0,564

0,328
0,337
0,346
0,355
0,364
0,373
0,382
0,391
0,400
0,409
0,418
0,426
0,435

0,454
0,462
0,472
0,481
0,490
0,500

0,510
0,519
0,529
0,538
0,548
0,557
0,567
0,577
0,586
0,596
0,605
0,614
0,624
0,633
0,643
0,653
0,662
0,672
0,682
0,6-92

0,420
0,432
0,444
0,455
0,466
0,478
0,490
0,502
0,513
0,524
0,535
0,547
0,558
0,570
0,581
0,593
0,605
0,617
0,629
0,641

0,653
0,665
0,677
0,689
0,702
0,714
0,727
0,739
0,751
0,763
'0,775
0,787
0,800
0,812
0,824
0,836
0,849
0,861
0873
0,886

2

«

0,525
0,539
0,553
0,568
0,583
0,598
0,612
0,626
0,640
0,655
0,669
0,683
0,697
0,711
0,725
0,740
0,755
0,770
0,785
0,800

0,815
0,830
0,845
0,860
0,876
0,892
0,908
0,923
0,938
0,953
0,968
0,983
0,998
0,014
0,029
0,044
0,060
0,075
0,091
0,107



1,400
1,405
1,410
1,415
1,420
1,425
1,430
1,435
1,440
1,445
1,450
1,455
1,460
1,465
1,470
1,475
1,480
1,485
1,490
1,495

1,500
1,505
1,510
1515
1,520
1,525
1,530

1,540
1,545
1,550
1,555
1,560
1,565
1,570
1575
1,480

1 590
1,595

41.2
41,6
42,0
42.3
42.7
43.1
434
43.8
441
444
44.8
45.1
454
45.8
46.1
46.4
46.8
47.1
47.4
47.8

481
48.4
48.7
49.0
494
49.7
50.0
50.3
50.6
50,9
51.2
515
51.8
52.1
52.4
52.7
53,0
53.3
53.6
53.9

119

100 partes, era péso, conteem

40.91
41.33
41,76
42,17
42.57
42,96
43,36
43,75
44,14
44,53
44.92
45,31
45,69
46,07
46,45
46,83
47,21
47.57
47,95
48.34

48,73
49.12
49,51
49,89
50,28
50,66
51,04
51,43
51.78
52.12
52.46
52.79
53.12
53.46
53.80
54.13
54.46
54.80
55,18
55,55

50.11
50.63
51.15
51,66
52.15
52.63
53.11
53.59
54,07
54,55
55,03
55,50
55,97
56,43
56,90
57,37
57,83
58,28
58,74
59,22

59.70
60,18
60,65
61,12
61.59
62,06
62,53
63,00
63,43
63,85
64,26
64,67
65,08
65,49
65,90
66,30
66.71
67,13
67.59
68,05

64.21
64.88
65,55
66.21
66,82
67,44
68,06
68,68
69,29
69.90
70,52
71,12
71,72
72,31
72.91
73,51
74,10
74,68
75,27
75.88

76,50
77.12
771.72
78,32
78,93
79,52
80.13
80.73
81,28
8181
82,34
82,87
83,39
83,92
84,44
84,95
85,48
86,03
86,62
87,20

80,18
81,01
81,86
82,66
83,44
84,21
84.98
85.74
86,51
87.28
88,05
88,80
89,55
90.29
91,04
91,79
92,53
93,25
93.98
94.75

95,52

96.29

97,04

97,79

98,54

99.30
100,05
100,80
101,49
102,16
102,82
103,47
104.13
104,78
105,44
106,08
106,73
107,41
108.14
108,88

i litro contém em quilogramas

0,573
0,581
0,589
0,597
0,604
0,612
0,620
0,628
0,636
0,643
0,651
0,659
0,667
0,675
0,683
0,691
0,699
0,707
0,715
0,723

0,731
0,739
0,748
0,756
0,764
0,773
0,781
0,789
0,797
0,805
0,813
0,821
0,829
0,837
0,845
0,853
0,861
0,869
0,877
0,886

0,702
0,711
0,721
0,730
0,740
0,750
0,759
0,769
0,779
0,789
0,798
0,808
0,817
0,827
0,837
0,846
0,856
0,865
0,876
0,885

0,896
0,906
0,916
0,926
0,936
0,946
0,957
0,967
0,977
0,987
0,996
1,006
1,015
1,025
1,035
1,044
1,054

1 075
1,085

0,899
0,912
0,924
0,937
0,949
0,961
0,973
0,986
0,998
i;0i0
1,023
1,035
1,047
1,059
1,072
1,084
1,097
1,109
1,122
1,134

1,147
1,160
1174
1,187
1,199
1213
1,226
1,239
1,252
1,264
1,276
1,289
1,301
1313
1,325
1,338
1351
1,364
1377
1,391

1,123
1,138
1,154
1,170
1,185
1,200
1215
1,230
1,246
1,261
1,277
1,292
1,307
1,323
1,338
1354
1,370
1,285
1,400
1417

1,433
1,449
1,465
1481
1,498
1514
1,531
1,547
1,563
1,579
1,593
1,609
1,624
1,640
1,655
1671
1,686
1,702
1,719
1,737



1,600
1,605
1,610
1,615
1,620
1,625
1,630
1,635
1,640
1,645
1,650
1,655
1,660
1.665
1,670
1,675
1,680
1,685
1,690
1,695

1,700
1,705
1710
1,715
1,720
1,725
1,730
1,735
1,740
1,745
1,750
1,755
1,760
1,765
1,770
1,775
1,780
1,785
1.790
1.790

54.1
54.4
54.7
55.0
55.2
55.5
55.8
56.0
56.3
56.6
56.9
57.1
57.4
57.7
57.9
58.2
58.4
58.7
58.9
59.2

120

100 partes, em pdso, coniéem

55,93
56,30
56,68
57,05
57,40
57,75
58.09

58.77
59.10
59.45
59.78
60.11
60.46
60,82
61,20
61,57

.61,93

62,29
62,64

63,00
63,35
63,70
64,07
64,43
64,78
65,14
65.50
60'86
66,22
66,58
66,94
67,30
67,65
68,02
68,49
68,98
69,47
69,96
70,45

68.51
68.97
69,43
69,89
70,32
70,74
71,16
71,57
71,99
72,40
72,82
73,23
73,64
74,07
74.51
74.97
75,42
75,86
76,30
76,73

77,17
77,60
78,04
78,48
78,92
79,36
79,80
80,24
80,68
81,12
81,56
82.00
82,44
82,88
83,32
8390
84,50
85,10
85,70
86,30

87,79
88,38
88,97
89,56
90,11
90.65
91,19
91,71
92,25
92.77
93,29
93,81
H"36
94,92
95.48
96/17
96.65
97,21
97.77
98,32

98,89

99,44
100,00
100,56
101,13
101,69
102,25
102,82
103,38
103,95
104,52
105,08
105,64
106,21
106,77
107,51
108,27
109,05
109,82
110.58

109,62
110.35
111,09
111,82
11251
11318
113,86
11451
11518
115,84
116,51
117,17
117.82
11851
119.22

119,95.

120,67
121,38
122,08
12277

123,47
124.16
124.86
125,57
126,27
126,98
127,68
128,38
129,09
129,79
130,49
131.20
131,90
132,61
13331
134,24
135.20
136.16
137,14
138,08

1 litro contém em quilogramas

0,895
0,904
0,913
0.921
0,930
0,938
0,947
0,955
0,964
0,972
0,981
0,989
0,998
1.007
1,016
1,025
1,034
1,043
1,053
1,062

1071
1,080
1,089
1,009
1.108
1,118
1127
1,136
1,146
1,156
1,165
1,175
1,185
1,194
1,204
1216
1,228
1,240
1,252
1,265

1,096
1,107
1,118
1,128
1.139
1,150
1,160
1,170
1181
1,192
1,202
1,212
1,222
1,233
1,244
1,256
1,267
1.278
1,289
1,301

1312
1,323

1 346
1,357
1,369
1381
1,392
1,404
1.416
1,427
1.439
1,451

1 475
1,489
1,504
1,519
1534
1,549

1,405
1,419
1432
1,446
1,460
1,473
1,486
1,499
1513
1,526
1,540
1,553
1,566
1,580
1,595
1,609
1,623
1,638
1,652
1,667

1,681
1,696
1,710
1,725
1,739
1.754
1,769
1,784
1.799
1814
1.829
1,845
1,859
1874
1,890
1,908
1,928
1,947
1,965

1,754
1,772
1,789
1,806
1,823
1,840
1,857
1873
1,889
1,905
1.922
1,939
17956
1,973
1,991
2,009
2,027
2,046
2,064
2,082

2,100
2,117
2,136
2,154
2,172
2,191
2,209
2,228
2,247
2,265
2,284
2,303
2,321
2,340
2,359
2,381
2,407
2,43

2455

1,983 J2,479



1,800
1,805
1,810
1,815
1820
1821
1,822
1.823
1.824
1.825
1.826
1.827
1.828
1.829
1.830
1.831
1.832
1.833
1834
1.835
1.836
1.837
1.838
1.839
1.840

1.8405
1.8410
1,8415
1.8410
1.8405
1,8400
1,8395
1,8390
1,8385

Bwd

65.5
65.6
65.7

65.8
65.9

121

100 partes, em péso, conleem

70,94
71.50
72,08
72.69
7351
73,63
73,80
73.96
74,12
74,29
74,49
74.69
74,86
75.03
75,19
75,35
75,53
75,72
75.96
76,27
76,57
76,90
77,23
77,55
78.04

78,33
79,19
79,76
80,16
80,57
80,98
81,18
81,39
81,59

86.90
87.60
88.30
89.05
90.05
90.20
90,40
90.60
90.80
91.00
91,25
91,50
91,70
91.90
92,10
92.30
92,52
92 75
93.05
93,43
93.80
94.20
94.60
95.00
95.60

95.95
97,00
97.70
98.20
98.70
99.20
99,45
99.70
99.95

111.35
112.25
113,15
114,11
115,33
115,59
11554
116,10
116.35
116,61
116,93
117.25
11751
117,76
118,02
118,27
118,56
118,85
119,23
119,72
120,19
120,71
121,22
121,74
12251

122,96
124,30
125,20
125,84
126,48
127,12
127,44
127,76
128,08

139,06
140,16
141.28
142.48
144.08
144,32
144,64
144.96
145.28
145,60
146.00
146.40
146.72
147,04
147.36
147,68
148,03
148.40
148,88
149.49
150.08
150.72
151.36
152.00
152.96

153.52
155,20
156,32
157.12
157.92
158,72
159.12
159.52
159.92

1 litro contém em quilogramas

1277
1,201
1,305
1,319
1,338
1,341
1,345

1 352
1,356
1,360
1,364
1,368
1372
1,376
1,380
1,384
1,388
1,393
1,400
1,406
1412
1419
1,426
1,436

1441
1,458
1,469
1,476
1,483
1,490
1,494
1,497
1,500

1,564
1,581
1,598
1,621
1,639
1,643
1,647
1,651
1,656
1,661
1,666
1671
1,676
1,681
1,685
1,690
1,695
1,700
1,706
1,713
1,722
1,730
1,739
1,748
1,759

1,765
1,786
1,799
1,808
1816
1,825
1,830
1834
1,838

2,004
2,026

2 071
2,099
2,104
2,110
2,116
2122
2,128
2,135
2,142
2,148
2,154
2,159
2,165
2,172
2,178
2,186
2,196
2,207
2,217
2,228
2,239
2,254

2,262
2,288
2,305
2,317
2,328
2,339
2,344
2,349
2,355

2,503
2,530
2,558
2.587
2,622
2,628
2,635

2 650
2,657
2,666
2,675
2,682
2,689
2,696
2,704
2711
2,720
2,730
2,743
2,755
2,769
2,782
2,795
2,814

2,825

‘2,857

2,879
2,893
2,906
2,920
2,927
2,933
2,940



Numero cie centi-
metros cubicos
de soda normal

o

o

o N
OCO~NOUITRAWNERLO O©CoO~NOUTPWNERLO ©O©CO~NOOITAWNERO ©CoOoONOOWNRFRO

Para o0 clculo da acides total dos viregres,

122

TABELA VIII

exoressa em &cido acétioo (PO (p 53, n° 7)
Volume de vinagre sbbre que se opera: 10 cm.1

Gramas
de 4cido acético
em 100 cm.3
(Graus
de forga &cida)

3,00
06

12
18
24
30
36
42
48
54

3,60
66

72
78
84
0
9%
4,02
08
14

4,20
26
32
38
44
50
56
62

Numero de centi-
metros cubicos
de soda normal

5

[EnY
P
OCO~NOTOPWNERLO OCO~NOUTRWNRERO OCO~NOTAPRWNRFRPO O©CO~NOORAWNERO

S

Gramas
de 4cido acético
em 100 cm.8
(Graus
de forca &cida)

540
46

52
58
64
70
76
82
88
o7

6,00
06

12
18
24
30
36
42
48
54

6,60
66
72
78
84
20
9%

7,02
08
14

7,20
26
32
38
44
50
56
62
68
74

Numero de centi-
metros cubicos
de soda normal

& N &
OCONOUIRWNRO ©ONOUIRWNRDO ©OONOUIRWNRDO ©ONOUAWN=O

5

Gramas
de 4cido acético
em 100 cm.3
(Graus
de forca 4cida)

7,80
86

92
98
8,04
10
16
2
28
34

840
46

52
58
64
70
76
82
88
94

9,00
06
12
18
24
30
36
42

48
54

9,60
66
72
78
84
90
96

10,02
08

14
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-%gg Gba:ld)aﬂlé):) ggg cba%mm 8&% (:baucbaneUg)
géﬁ d@‘fé’@mo@ g (’Eforzaalch) gég cbfa%%%ch)

17,0 10,20 18,0 10,80 190 11,40
1 26 1 86 1 46
2 32 2 92 2 52
3 38 3 98 m 3 58
4 44 4 11,04 4 64
5 50 5 10 5 70
6 56 6 16 6 76
7 62 7 2 7 82
8 68 8 28 8 88
9 .74 9 34 9 %4

20,0 12,00

Pacos do Governo da Republica, em 30 de Dezembro
de 1918. — Eduardo Fernandes de Oliveira.
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ERRATA

Onde se & Leia-se
acrescente-se: Para a correccdo das leituras do alcoometro
lér a tabela | b

centimetros centimetros cubicos

tabela 11 tabela 111

© (C), alimentada com agua des-
tilada

acrescente-se: podem-se evitar os calculos, utilisando a
tabela 1V dos anexos

300078 S00c8

lavado e séco puro lavado por azotato de
prata e séco por acido sul-
farico

tab. 1V tab. V

tabela V tabela VI

100€"3 1000™3

que repousa sobre coberta com

ou o de franjas de Wild ou o deLimen

num num bal&o

aldeidilicas aldeidicas

reparticdes oficiais da Ale- reparticdes oficiais
manha
tabela tabela Y11
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