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Methodos analyticos das materias
primas

Com o filo de se poder controlar criteriosamente a fabri-
cacdo do alcool e conhecer a riqueza das materias primas em-
pregadas na sua industrialisagio para os calculos de rendimen-
to, mistér se torna analysal-as previamente, para o que organi-
samos por meio de compilagdes de varios tratados sobre o as-
sumpto, os methodos chimicos que ora reproduzimos.

Para um technico tal seria perfeitamente dispensavel, pois
saberia elle onde procurar com acerto bibliographia sobre o
assumpto, mas para os alumnos da nossa escola e proprieta-
rios de pequenas distillarias jd se tornaria mais difficil fal coisa
pelo que nos propuzemos a citar aqui, taes methodos.

Analyse das materias amilaceas

As principaes determinagdes a serem feitas quando se tra-
ta de materias feculentas ou amilaceas, sio as seguintes: agua,
materias azotadas, materias graxas, materias extractivas nao
azotadas, cellulose e cinzas.

AGUA

Para a determinacio da agua nas materias amilaceas, pro-
cede'se do seguinte modo: toma-se uma certa porgdo da subs-
tancia em exame (1 kilo), lava-se muito bem e deixa-se seccar
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ao ar em pequenas fatias, registrando-se o peso depois de com-
letamente seccas (279,2 grs.), para se ter a substancia secca
ao ar, calculada do seguinte modo:

100 > 270,2
1.000

Reduz-se em seguida as fatias a p6 e tomam-se 5 a 10

grammas depois de finamente subdivididas e peneiradas em pe-
neiras de 1 m/m de malha, que serdo collocadas em um pesa

filtro tarado previamente. Secca-se depois em estufa de tempe-
ratura constante a 100° ou 110° até peso constante (9,21 grs.)
para o calculo da substancia secca a 100 ou 110°

100 < 9,21
“ 10
Por simples regra de trez, delermina se agora a quanti-

dade de materia anhydra contida na materia fresca e por dif-
ferenca a percentagem de agua.

92,10 >< 27,92
100
Agua == 100 — 26,64 = 73,36 °/,

'MATERIAS AZOTADAS

= 27,02 %

Subs. secca ao ar =

Subs. secca a 110° = - = 02,10 %

Mat. anh. na mat. fresca — = 206,64 %

Para esta determinagdo dosa-se o azoto total pelo metho-
do classico de Kjeldalh em 1-2 ou 5 grammas da substancia
secca ao ar e calcula-se a percentagem de materias azotadas ex-
pressa em proteinas, geralmente, multiplicando-se o resultado
obtido na determinagdo do azoto total, pelo factor 6,25.

MATERIAS GRAXAS

Tomam-se 2 a 5 grammas da substancia secca ao ar, nio
muito fina pois que um grdo de finura exagerado difficulta so-
bremodo a circulagdo do dissolvente entre a massa da mate-
ria prima, que serdo collocadas em um cartucho de extracgdo
e cobertas com um pouco de algodio.

O cartucho serd posto em um apparelho de Soxhlet e a
materia graxa ext-ahida com ether de petroleo ou ether sul-
phurico durante 4 a 5 horas até completo exgotamento.
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Secca-se depois o balio do apparetho extractor previa-
mente tarado € agora com o oleo resultante da extrac¢do, em
banho maria e depois em estufa a 100 ou 110° até eliminar
completamente o dissolvente e alguma humidade possivel.

Resfria-se em dessecador, pesa-se e a differenga de peso
nos dd a materia graxa que serd calculada em percentagem so-.
bre a materia secca ao ar.

MATERIAS EXTRACTIVAS NAO AZOTADAS

Commumente em quasi todos os resultados analyticos
estas materias sdo calculadas por differenga, mas no caso em
que se queira fazer a determinagdo do amido com especialida-
de, pode se lancar mao de dois methodos mais geraes que sao
o de Maercker e o de BaumertBoden.

Methodo de Maccrker

Em um vaso da Bohemia collocam-se 3 grammas de st-
bstancia amilacea finamente moida, add‘cionando-se 25 c. c. de
acido lactico a 1 °/, e 30 c. c. de agua distillada. Agita-se bem
cosendo-se durante 2 1/2 horas, em autoclave, a pressio de
3 1/2 atmospheras.

Depois dessa saccharificagdo parcial, passa-se o contetido
do copo para um baldo de 250 c. c., resfria-se, completa-se o
volume com agua, agita-se e filtra-se. Como nem sempre a
saccharificagdo do amido é completa s6 com esse tratamento,
tomam-se 200 c. c. do filtrado que sdo postos num Erlemeyer,
addicionando-se 15 c. c. de acido chlorhydrico a 25 o/o de pe-
so especifico 1,125, aquecendo se durante 2 1,2 horas, em ba-
nho maria, adaptando se ao Erlemeyer um condensador ascen-
dente. A solugdo serd em seguida, neutralisada com soda caus-
tica e diluida a 250 c. ¢. Numa parte aliquota (25 c. c. p. ex.)
determinar-se-4, pelo methodo cuprico ponderal, a glycose for-
mada.

O methodo, como se vé, funda-se na propriedade que tem
o amido de transformar-se em glycose, quando tratado por
um acido diluido.
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C6H1005 + H20 = CO6H1206
162 180

162
180

Donde se deduz que 1 de glycose corresponde a 0,9 de

= 0,9

amidO.

Quando se tratar de substancia que contenha assucar, se-
¢4 necessario submetel-a, previamente, a uma lavagem com a-
gua ou alcool diluido, com o fito de eliminar o assucar exis-
tente, que, se nao for eliminado ird augmentar o resultado.

M'ethodo de Baumert-Boden

A 3 grammas de substancia finamente moida addicionam-
se 50 c. c. de agua, deixa-se repousar 1 hora, agitando se 4s
vezes, para depois separar-se o liquido por filtragdo em Gooch.
A substancia amilacea e o amiantho do cadinho serdo postos
em um copo da Bohemia de 200 c. c., ajuntando-se 50 c. c.de
agua. Aquece se em autoclave, durante 3 1/2 horas, a 3 atmos-
pheras. Passa-se, em seguida, o contetido do vaso para um
baldo graduado de 250 c. c. onde se addicionam 10 c. c. de
uma solucdo de soda caustica a 10 ¢/,, fervendo-se durante 10
minutos para completa transformac¢io do amido em amido so-
luvel.

Resfria-se o baldo e completa-se o volume com agua, fil-
tra-se, obtendo-se um licor completamente limpido, onde o a-
mido se enconfra em forma de amido soluvel.

Tomame-se 25 c. c. do filtrado que serdo tratados com
100 c. c. de alcool a 94-95 Y/, precipitando-se, assim, sob for-
ma de pé branco, o amido solubilisado. Filtra-se em Gooch,
lavando-se com alcool a 80 °/,. As ultimas por¢des adherentes
ao vaso serdo retirdas com aacido chlorhydico a 5 °/,, utili-

sando se 3 a 5 c. c. Lava-se com alcool absoluto e finalmente
com ether. Secca-se o cadinho a 120-140° até peso constante.
Pesa-se e queima se. A differenca do peso dard o amido cor-
respondente aos 25 c¢. c. da sulugdo, que foram tomados para
a analyse. Calcula-se para 100 da substancia secca ao ar.
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CELLULOSE (Konig)

Tomam-se 3 grammas da substancia secca ao ar que sdo
collocadas em um balio de 500 a 600 c. c. de capacidade ou
em uma capsula de porcellana, com 200 c. c. de glycerina de
peso especifico 1,23 que contenha 20 grs. de acido sulphurico
por mil. Agita-se bem e leva-se para o autoclave a 137° (3 a-
tmospheras) onde fica 1 hora.

Isto feito, resiria-se o baldo e dilue-se a 400 c. c. ou 500
¢, c., fervendo-se a seguir durante algum tempo. Filtra-se ain-
da a quente atravez de um cadinho ou funil, com placa de
porceliana perfurada. O residuo é lavado com agua distillada,
400 a 600 c. c. e com uma mistura de alcool e ether, quente,
até que o filtrado seja incolor.

Em seguida leva-se o cadinho auma estufa aquecida a 100-
110°, pesa-se, incinera-se depois e obtem-se por differenca a
cellulose que serd calculada em percentagem.

CINZAS

Tomam-se 5 a 10 grammas da substancia reduzida a po,
que sio postas em uma capsula de porcellana tarada e incine-
ra-se em mufla, bico de gaz ou magcarico, cuidadosamente, Es-
fria-se em dessecador e pesa-se tendo-se por differenga o peso
da cinza para a quantidade de substancia secca tomada.

Calcula-se a seguir a percentagem.

Para os calculos, nunca se deve esquecer o factor humi-
dade, que é calculado pela seguinte formula, pois os calculos
sio feitos em relagio 4 materia secca.

100

factor = 150~ humidade

Analyse das materias
assucaradas

As mais importantes determinagdes a se effectuarem nas
materias assucaradas sdo a glycose e a saccharose.
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Methodo cuprico-ponderal para a
glycose

Tomam-$e 30 ¢. ¢. da solugdo A do licor de Fehling,
30 €. C da solu¢do B do mesmo licor e 60 c. ¢ de agua em
um €opo da Bohemia, aquecendo-se até ebuligdio Em seguida
addiciona-se 25 ¢. ¢. do liquido que contem o assucar, ferven=
do-se durante 2 minutos exactamente, tomando-se o cuidado de
cobrir 0 copo com um vidro de relogio A solugdo de assucar
nao deverd conter mais que 1 °/, de glycose. Filtra-se imme-
diatamente em Gooch previamente tarado, lavando-se com a-
gua quente, até passar todo o precipitado vermelho de oxido
Cuproso (Cu20) para o cadinho, em seguida com alcool e por
fim com ether.

Queima-se o cadinho em chamma directa, durante 20 mi-
nutos, mais ou menos. Depois de esfriado num dessecador, 0
cadinho serd pesado, a differenga de peso dando a quantidade
de oxido cuprico (CuO).

Por meio de uma tabella especial, vé-se a quanto corres:
ponde de glycoso. (Hand book of sugar cane de Browne).

Preparag¢dio da solugdo de Fehling

Solugio A : — Dissolvem-se 34,639 grs. de sulphato de co-
bre recrystalisado em 500 c.c. de agua dis-
tillada.

Solugdo B:— Dissolvem-se 173 grs. dec bitartarato de po-
" fassio e sodio e 125 grs. de potassa causti-
ca em 500 c.c. de agua distillada.
As duas solugoes do licor de Fehling devem ser consSer-
vadas em frascos separados e misturadas na occasido de se
fazer a analyse.

Saccharose (Clerget)
Emprega-se este methodo com optimos resultados para os

melados e com pequenas modificagdes na technica operato-
rla para a garapa.
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Para isso, tomam se 32,52 grs. de melado e com  auxilio
de agua quente verte-se tudo para nm baldio de 200 c.c. De-
feca se com 15 a 20 c.c. de sub acetato de chumbo a 28°B¢, es-
fria-se e completa se o volume com agua. Agita-se filtra-se e
polarisa se em tubo de 200 m/m. Seja P o numero obtido nes-
ta polarisagio.

Em um balio de 50-55 c.c se introduzem 500 c.c. do li-
quido defecado e filtrado, addicianam=se 5 ¢.c. de acido chlor-
hydrico puro a 22 grdos, aquecendo se a seguir em banho
maria a 68-78.0 durante 10 a 12 minutos, verificando-se a tem-
peratura com auxilio de um thermometro. Resfria-se rapida-
mente em agua corrente e corrige:se 0 volume com agua dis-

tillada. _
Se preciso for descorase com carvao animal. Filtra-se e

polarisa-se de novo em tubo de 200 m/m Seja P' o numero na
polarisacdo presente depois da inversio com HCI.
O assucar crystalisado S é dado pela formula de Clergel.

g — 100 (P P)
—  144-0,5t
Alcoometria

A alcoometria tem por fim determinar a riqueza em al-
cool das misturas hydroalcoolicas e basea-se no facto de que,
nesias misturas, a densidade cresce a medida que diminte a

percentagem em alcool.
A riqueza alcoolica ou grdo € determinado por meio de

um areometro especial denominado alcoometro, construido de
modo a dar indicagéee quer em volume quer em peso.

Alcoometria volumetrica

Para a determinagio do grdo alcoolico pelo processo vo-
lumetrico, serve-se do alcoometro de Gay Lussac, que exprime
o resultado em volume de alcool contido em 100 volumes do

liquido.

Este alcoometro é um apparelho de vidro, constituido de
uma haste graduada de 0 a 100 em partes deseguaes, crescen-
fes a medida que o numero da haste augmenta, lastrado infe-
riormente com mercurio ou chumbo.
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MODO DE USAR: Se o alcoometro marca 96°, e o thermomet oo d ‘ .
eI 20°, a forga real do liquido é 95 e um litro St liquido nao dard mais que 995 cc. 4 13
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Jabella de riquezas alcoolicas

MODO USAR: Se o alcoometro marca 68 e o thermometro 199, a riqueza alcoolica serd de 66,5, isto &, 100 litros do liquido ensaiados encerram 66,5 litros de alcool puro.
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Alcoometria Donderal

| Tabella de forcas reaes ou das riquezas alcoolicas em peso
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Jabella de 6. Guillemin para diluicdo dos alcooes
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#AB.

mergulhado em um liquido a 15° dd directamene pelo
setl ponto de' af!oramento, 0 volun'ue de alcool contido em 100
yolumes do liquido em exame, Assim, s'e o alcoometro marca no
sell ponto de afloramento, 12, quer dizer, que em 100 c.c. do

liquido, existem 12 c.c. de alcool, que serd entdo de 12 G.L
e O alcoometro é graduado a 15° e na agua pura aflora

e no alcool absoluto em 100.
As indicagdes do alcoometro s6 sdo reaes quando com-
putadas 2 15." ndo o sendo, implica uma corre¢do que se fard
por meio da tabella annexa, de forga real dos liquidos alcooli-
cos de Gay Lussac,

para se servir desta tabella procede se do seguinte modo:
supponhamos que o alcoometro marcou 70 G. L. a 25.°. Pro
curando-se no cruzamento das duas linhas correspondentes aos

qumeros citados, acha-se o numero 66,7, que € a indica¢do da
forga real do liquido a 15° ou em outras palavras, se esfrias-
semos o liquido a 15° antes da verificagdo com o alcoometro,
este marcaria de facto 66,7.

A coisa ndo se faz tao facil assim, pois temos que levar em

conta a contracgdo do volume pelo resfriamento. Se ndo vejamos:
Se tivessemos 200 litros do liquido em exame, pelo abai-

xamento da temperatura, haveria uma contracgdo de volume te-

riamos entdo, ndo mais 200 litros e sim 198,2, de accordo com
as indicagdes da mesma tabella. Portanto, a quantidade total de

alcool nos 200 litros nao seriam
200 X 66,7 = 133,7 e sim
108,2 X 66,7 — 132,199 (a)

Em virtude disto, necessario se torna uma nova correcfo,

para se ter de facto, a riqueza alcoolica real do liquido.
Para esta segunda corregdo a ser feita, uma outra tabel-

la annexa, a de riquezas alcoolicas, da qual se serve do seguinte
modo:

Procurando-se nesta tabella, a riqueza alcoolica do liqui-
do proposto atraz, isto é, com 70 G. L. a 25° acharemos no
cruzamento das linhas desles numeros, 66,1.

E’ bastante multiplicarmos este numero achado na tabella
de riquezas alcoolicas, pelo volume do liquido em exame, para
se ter a quantidade real de alcool puro, assim

200 3 66,1 = 1322  (b)

em 0
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Comparando-se os resultados expressos em (a) e em (b
vemos que de facto elles se approximam bastante um do outro.

A’s pessoas pouco habituadas no manejo destas tabellas,
acontece qtiasi sempre enganos responsaveis pelo descredito
das indicagdes dadas pelos alcoometros, pois confundindo as
tabellas de riquezas alcoolicas com a de forgas reaes, naorga-
nisacdo dos calculos, parece que a indicacdo dos alcoometros
variam em cada estagio do anno o que de facto ndo ¢é verda-
de. E’ por este motivo que é crenga dos pseudo technicos que
os reclificadores diminuem sempre de efficiencia no verdo, de
2 grdos ou quasi. Tal nao se did realmente e 0o que se passa

é tudo fructo do equivoco no emprego das tabellas citadas
A abella de riquezas alcoolicas deve ser sempre empre-

gada em laboratorio quando se distilla um liquido de volume
conhecido para se saber a quantidade real de alcool. Neste ca-
so ndo se deve empregar a tabella de forgas reaes de Qay
Lussac pois esta nioleva em conta a corregao relativa ao volume.

Alcoometria ponderal

Para evitar taes enganos, desastrosos ds vezes, O0S alle-
mides construiram um typo de alcoometro que exprime o peso
do alcool contido em 100 partes em peso da materia hydroal-
coolica.

Sdo conhecidos pelo nome de alcoometros ponderaes ou
thermoalcoometros e sio graduados tambem a 15° e providos
de um thermometro centigrado, tendo ao lado da escala para
evitar confusdes o seguinte distico: alcoometro centesimal em
peso.

Obtencdo de alcooces a qualquer con-
centracdo, pelo processso das
diluicoes

E’ um assumpto de grande importancia aos technicos de
laboratorios porque diariamente, se lhes depara - um problema

nestas condicoes.
O abaixamento da concentragao dos alcooes se faz pela
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addi¢io de agua, sendo difficil saber-se exactamente a quanti-
dade de agua a addicionar-se em virtude das contra¢des de
yolume e calor desprendidos nas misturas hydro-alcoolicas.

Ha tabellas especiaes para isso, como a de E. Guillemin_
annexa, por meio das quaes, sabe-se a quantidade de agua que
se deve ajuntar a um alcool de uma determinada concentra-
¢do, para uma mais baixa requerida.

Estas tabellas s tem valor a 15° e o seu uso faz-se do
seguinte modo: pede-se quanto se deve juntar a 1 litro de al-
cool de 98 G. L. para se obter um alcool com 40 G. L.

Procura-se no cruzamento das linhas correspondentes a-
quelles numeros e acha-se 152,81, Significa isto, que a 10° vo-
lumes de alcool com 98 G. L. deve se addicionar 152,81 volu-
mes de agua, para se obter o alcool desejado corn a concen-
tragao de 40 G. L. Para a obteng¢do de um litro de alcool com
esta concentracdo, deve-se juntar portanto 1.520,1 c¢. c. de a-
gua 4 cada 1.000 c. c. de alcool de 98 G. L,

JAYME ROCHA DE ALMEIDA

— e —

O café agente da actividade cerebral e physica

O café occupa logar proeminente entre os estimulantes a-
limenticios. Elle ndo é apenas uma bebida agradavel pelo seu
sabor e pelo aroma, mas tambem pelas substancias que favo-
recem a actividade dos diversos orgfdos. Entre taes substancias
flgura como a de maior importancia a cafeina que pertence ao
grupo de Methylxantinos, que tem prestado e continuam a pres-
tar 4 humanidade inestimaveis servi¢os, como remedios e como
estimulantes. Os methylxantinos se contam entre os alimentos
mais uteis nesse genero e, por suavez, tambem os mais inofensi-
vos, porque se assemelham 4 cleoproteina, que é a parte es-
sencial do conjuncto cellular.

O Prof. M. Ralph H. Cheney, de New York, declara que
0 café alem de inofensivo, é tambem proveitoso para a saude.
O Prof. Preskaet de Boston diz: O café reconforta o organis-
mo, desenvolve as ideias, augmenta as capacidades corporaes
e intellectuaes por sua acgio sobre o systema cerebral central
€ por sua influencia favoravel 4 actividade do coragio.

(Do “Correio Agricola”)



