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0 trabalho encontra-se dividido em duas partes :

A primeira parte constitui propriamente o trabalho laboratorial
que realisdmos.

A segunda parte consta do «projecto de métodos», e inclui
indicacBes sobre a forma de executar a colheita da amostra, bases de
apreciacdo justificadas pela primeira parte, e consideracGes sobre a
maneira de conduzir a «analise fiscal».

PRIMEIRA PARTE

Generalidades

Da-se o nome de banha de porco & gordura obtida do tecido
adiposo deste animal, mediante fus&o.

No tecido adiposo (tecido conjuntivo laxo modificado) podemos
distinguir, quanto & localisacdo, o tecido adiposo sub-cutdneo e o que
se constitui nas serosas. A banha de porco proveniente de tecido adi-
poso do abdomen, quer sub-cutaneo, quer das serosas, € mais vulgar
que a do restante tecido adiposo sub-cutaneo, habitualmente consu-
mido sem fusdo prévia e designado por toucinho. Este apenas é apli-
cado no fabrico da banha de porco, depois que a tecnologia do pro-
ducto, ultrapassando o ambito da pequena industria doméstica, foi
avassalada pela grande inddstria. A banha de origem abdominal é ge-
ralmente, a mais apreciada no nosso pais bem como no resto da Eu-
ropa. O tecido adiposo das serosas é considerado por muitos enten-
didos inferior ao tecido adiposo sub-cutdneo abdominal. A qualidade da
banha de porco depende ainda do modo de fabrico, alimentacdo dos
animais, raca, etc.

A fusdo do tecido adiposo realisa-se com ou sem adicdo de agua,
na maioria dos casos em caldeiras, a fogo directo. O processo mo-
derno de fundir a banha em caldeiras de paredes duplas, com vapor
de agua, é ja aplicado no nosso pais em fabricas mais progressivas.
Apds a extraccdo, ndo é permitido adicionar & banha de porco, qual-
quer substancia estranha. Alem da &gua, podem adicionar-se durante
o fabrico de certas banhas, as quais genericamente se podem designar
por «condimentadas», varios condimentos ou substancias que actuem



como tal. Em seguida & fusdo, a banha de porco é filtrada mais ou
menos eficientemente.

A banha prensada lard stearine e o 6leo de banha lard oil,
obtidos por desmargarinisacdo (prensagem a baixa temperatura) da
banha de porco comum, ndo sdo vulgares em Portugal bem como na
Europa. O mesmo se podera dizer da banha endurecida Stifjened lard;
banha de porco comum adicionada com 10 % a 12 % de banha pren-
sada e 5 % a 6 % de sebo prensado. A banha de porco branqueada,
filtrada (por filtro prensa) e desodorisada, a que em geral se chama
banha refinada Pure lard, é pouco vulgar na Europa e ndo se usa no
nosso pais. Na Alemanha, onde ja fora permitida para a industria da
margarina, é proibida desde ha quatro anos. O tratamento pelos alca-
lis ndo deve ter aplicacdo na banha de porco.

Nos E. U. da América do Norte, onde o fabrico da banha de
porco atingiu o maior desenvolvimento, estabeleceu-se desde ha muito,
uma classificacdo que tem servido de modelo noutros paises como
Alemanha (classificacdo da Camara de Comércio de Berlim 1933).

As banhas de porco nacionais poder-se-&o classificar em 2 gru-
pos : banha de porco pura e banha de porco condimentada.

Nado existem que saibamos, quaisquer numeros elucidativos so-
bre o valor da producdo de banha de porco, no nosso pais. Ela deve
ser contudo importante. Os valores médios da importacdo e exporta-
cdo no decénio 1926-1936, atingem 409.767 quilogramas e 126.369
quilogramas respectivamente, o que representa em escudos 2.180:706%
e 823.123%.

A banha de porco é constituida duma maneira geral, como qual-
quer gordura, por gliceridos, alem de pequenas quantidades de acidos
gordos livres e matérias insaponificaveis. Quanto & natureza dos aci-
dos gordos totais (livres e combinados) bem como dos gliceridos em
si, damos a seguir um resumo das conclusbes dos Ultimos es-
tudos.

Acerca dos acidos gordos presentes na banha de porco, Lewko-
witsch admitia a existéncia dos &cidos laurico, miristico, palmitico,
estedrico, oleico e linoleico, e a possivel presenca do linolénico. Banks
e Hilditch, bem como Ellis, Zellner e Isbell, excluem os acidos laurico
e linolénico, apresentando para o0s restantes as seguintes percenta-
gens :



Banha provenif-nte Banha proveniente

Acidos /o R R RS
miristico... 07 a 12 14 a 57

Saturados palmitico... 252 a 27,9 245 a 29,6
estedrico... 85 a 127 9,0 a 159

Insatura- oleico........... 544 a 615 472 a 555
dos linoleico.... 08 a 7,0 7,7 a 150

Banha proveniente
do tecido adiposo
das serosas

17
25,6
179
41,5

5,6
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A presenca do &cido linolénico ndo foi também por nés verifica-

da (ensaio dos decabrometos).

Amberger e Wiesehahn supGem apenas a existéncia dos &cidos
palmitico (32,2 %), estearico (7,8 %) e oleico (60,0 %). Midleton e
Barry admitindo a existéncia do acido linoleico, apresentam as seguin-

tes percentagens:

Acido palmitico......c..ocvvevvereveresireeeriene
ACIAO €STEATICO. .o,
ACIAO 01€1CO .o
ACIdO 1INOIEICO. .cveeveeeeeeeeeeeeeeeen,

Os nossos resultados autorisam-nos a atribuir as seguintes per-

centagens :

Acidos gordos totais....

a
Acidos saturados a
Acido oleico.............. ) a
Acido linoleico............... 72 a

Glicerina.......ccooevvvvrnennnn, a

a

Insaponificavel...............

89,3 %
43,7 %
49,8 %
185 %
10,9 %
0,3 %

Quanto a composicdo real da gordura neutra, varias hipoteses se

tém estabelecido:

Em 1896, Hehner e Mitchell e depois Kreis e Hifner em 1903,
supuseram ter isolado a daturo-diestearina. Em 1913, B&mer observa
que o glicerido isolado é a palmito-diestearina, e admite a presenca da
estearo-dipalmitina. Em 1934, Amberger e Wiesehahn atribuem a se-

guinte composicao:



Dipalmito-estearina..........coceevereerinenennene 2 %
i3-Palmito-diestearina............ccccoceeeeeveereenenn. 3%
Palmito-dioleina.........cccoceevviieincicieciene, 82 %
Oleo-palmito-estearing........ccccceevveevriereennnn. 11%
Oleo-diestearina..........ccoeceeveevnenene 2%

Actualmente (1936), Hilditch supfe a existéncia dos seguintes
gliceridos na banha de porco :

1 ° Gliceridos saturados, cuja percentagem depende da quantidade
dos acidos gordos saturados existentes (banha das serosas 11,4 a 17,7
mol. %, e banha sub-cutdnea 2,2 a 6,7 mol. %)

2. ° Gliceridos monoinsaturados-dissaturados (banha das sero-
sas 14,8 a 29,7 mol. %, e banha sub-cutdnea 0,0 a 14,9 mol. %)
3. ° Gliceridos diinsaturados-monosaturados (banha das serosas

52,6 a 72,0 mol. %, e banha sub-cutdnea 78,9 a 95,1 mol. %).

No primeiro grupo inclui a triestearina, a palmito-diestearina e
provavelmente, a tripalmitina. No segundo grupo inclui a oleo-dipal-
mitina e provavelmente, a oleo-palmito-estearina. No terceiro grupo
inclui preponderantemente a palmito-dioleina.

Segundo Kdnig a matéria insaponificavel é constituida na sua
maior parte por colesterol.

Material e métodos

O material empregado consta de 30 amostras de banha de porco
garantida, obtidas por intermédio das Brigadas Técnicas da Direccdo
Geral dos Servigos Agricolas. As amostras provém de porcos abati-
dos com cérca de 2 anos de idade, cuja raca, regimen de engorda e
qualidade de tecido adiposo empregado para a extraccdo da banha, se
encontram registados no quadro A. Sobre os alimentos empregados
ndo se pbde efectuar verificacdo satisfatoria.

Os métodos empregados na andlise sdo 0s que se descrevem na
segunda parte.

Resultados e sua apreciacédo

Os resultados encontram-se distribuidos no quadro B, onde tam-



bem se apresentam as médias, bem como o a de qualquer observa-
cdo e 0 Gn das médias.

Para o ponto de fusdo realisou-se a analise de varidncia dos va-
lores obtidos pelos métodos estudados (quadro C), concluindo-se que
os métodos da Wi%off{ (1927 e 1930) ndo sdo significantemente
diferentes entre si. Os 2 valores obtidos pelo método de Mieller tam-
bém ndo apresentam significancia entre si.

Quadro A

Raca dos porcos e regimen de engorda

Tecido adiposo que deu origem Aientejana Bisaro Diversas
a banha
. A Meia .. [Estabula-
Manadio Estabulacéo estab. Estabulacéo cao
tal (subcuténeo
das serosas).. 16, 26, 27
2,3 6 7, 10, 12 17,18 19, 20, 21,22, 25,
Das serosas........ 24,
TOUCINNO...ciiiccee 1 4,5 809 11, 13 14 15 23, 28,29.30

Toucinho e tec. adip. do abdomen.

No quadro D, inserem-se os valores do indice de iodo pelos
métodos de Wijs e Hanus, para as duas banhas com o maior e 0
menor indice de iodo, e respectivos acidos gordos. Verifica-se no
mesmo quadro, por analise de variancia, que os 2 métodos (Wijs e
Hanus) ndo se mostraram significantemente diferentes entre si.

No quadro E, comparam-se 0s nossos resultados com os apre-
sentados por outros autores, e no quadro F inserem-se 0s resultados
obtidos por nds e por outros autores, para gorduras vulgarmente em-
pregadas na falsificacdo de banha de porco.l

1Designacdo abreviada de Wissenschaftlichen Zentralstelle fiir Ol-und
Fettforschung.
2
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Quadro C
Analise de variancia (Ponto de fuséo)
Somas Z
0. L dos Variancia
quadrados Calculado Tabelar 1%
Entre os métodos............ 3 1244,16 414,720 1,4715 0,6651
Erro.. e 116 2533,28 21,838
Total..ooeeeie 119 377744
a - 12 1980 s Métodos de Wizoff
= ' O 1927...ccovvviennn.
8 B Llc°valor....
t= 257582 (P= 1%) valor Método da Mieller

| L i 2.°valor..

filDX t = 3,090984 Os quadrados a branco indicam que os dois
métodos em comparacdo nao sao significante-
mente diferentes.
Os quadrados a preto indicam o inverso.

Quadro D
Método de Wijs Método de Hanus
N.° indices observados indices observados
I.O 2.0 1.’1 2.0
19 Banha.........c.coo.. 53.4 53,3 51,8 51,6
Acidos gordos........ 54.1 53.7 53,2 53,1
Banhas.
24 Banha.................. 721 72,1 73.0 73,0
Acidos gordos........ 755 4.7 76.0 75,9
7
Gl dos Variancia
quadrados Calculado Tabelar 100
Entre os métodos............. 1 0,11 0,11 0,346 1,2106
Entre as gorduras............ 3 1785,79
INteracGio .........ccoovvvevennne. 3 472
Erro.... . 8 0,44 0,055

Total.eis cie 15 1791,06
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SEGUNDA PARTE
Colheita da Amostra

As indicacGes expendidas a seguir fornecem directrizes gerais 1
para a colheita das amostras de banha de porco, tendo em considera-
cao as dificuldades mais freqlientes, que podem surgir. Esta operagdo
exige pessoal experiente, que possa decidir em presenca de circuns-
tancias imprevistas.

Colhem-se em primeiro lugar amostras parcelares, do conjunto 2
das quais se retira em seguida a amostra definitiva. Os utensilios em-
pregados devem encontrar-se limpos e secos.

A banha pode encontrar-se no estado pastoso, o que constitui o 3
caso corrente, ou apresentar-se fluida, que é o caso quando se colhem
amostras durante ou logo ap6s a sua extraccao.

No primeiro caso (estado pastoso), temos a considerar as seguin- 4
tes modalidades :

a) A banha encontra-se em recipientes de capacidade superior 5
a 5 toneladas.

Tiram-se de cada recipiente 4 amostras parcelares :

1. ° Da camada superior (a cerca de 10 % da altura total
abaixo da superficie livre).

2. ° Da camada média (a cerca de 5 % da altura total abaixo
da superficie livre).

3. °Da camada inferior (a cerca de 90 % da altura total
abaixo da superficie livre).

4. ° Da camada junto ao fundo.

b) A banha encontra-se em recipientes de capacidade inferior a 6
5 toneladas e superior a 20 quilogramas.

Se a substancia apresenta aspecto unificado (para o conjunto dos
recipientes), tomam-se ao acaso,l 4 recipientes e colhe-se de cada,
uma amostra parcelar apds remeximento cuidadoso. Ndo apresentando
a banha um aspecto unificado, constitituem-se com 0s recipientes,
lotes de aspecto unificado e trata-se cada lote como anteriormente.

1Se os recipientes forem em numero inferior a 4, colhe-se de cada, uma
amostra parcelar.



7 €) A banha encontra-se em recipientes de capacidade inferior a 20
quilogramas.
Constituem-se lotes com 0s recipientes, cujo contetdo apresente
0 mesmo aspecto, ou, no caso da sua abertura acarretar prejuizo ou
inutilisacdo (latas soldadas), constituem-se lotes com 0s recipientes
que apresentem idénticas indicacfes externas e estado de conserva-
¢cdo. Em ambos os casos, se 0 nimero de recipientes em cada lote,
for inferior a 50, toma-se ao acaso um dos recipientes, e ap0s reme-
ximento cuidadoso, colhe-se dele uma amostra, neste caso definitival
Se 0 numero de recipientes for de 50 a 100, tomam-se ao acaso, dois
recipientes, e ap0s remeximento cuidadoso, colhe-se de cada, uma
amostra parcelar. Se o niumero de recipientes fér de 100 a 150 tomam-
-se trés recipientes; se for superior a 150 tomam-se 4 recipientes.
8 O remeximento referido nos casos b e c executa-se no intuito
de homogeneizar o conteddo o melhor possivel, utilisando uma pa,
colher, espatula, ou qualquer outro utensilio (evitando os de metal).
9 As amostras parcelares misturam-se o melhor possivel, de forma
a constituir uma amostra definitiva. Utilisa-se uma colher ou espatula
que ndo seja de metal. No caso a os grupos de 4 amostras parcela-
res colhidas em cada recipiente constituirdio uma amostra definitiva-
No caso b as 4 amostras parcelares constituirdo uma amostra defini-
tiva. No caso ¢ para cada lote, constituir-se-& uma amostra definitiva
com as amostras parcelares colhidas.
0 Para a colheita das amostras parcelares, em que ndo possam ser
empregadas espatulas ou colheres (casos a e b), usam-se instrumen-
tos apropriados, como a sonda
em espiral (fig. 1), a sonda em

X1 Jofer forma de meio cano, ou a sonda
“fie em forma de cano (fig. 2). O em-
o prégo de qualquer destes instru-
Fig. 1 mentos é de molde a ndo neces-
sitar qualquer indicacdo.
un No caso da colheita da amostra dever ser executada na banha

fluida, duas modalidades se podem dar :
a) A colheita da amostra efectua-se durante o escorrer da gordura.
12 Néste caso, retiram-se do caudal, por meio duma concha, durante
todo o escorrimento e por espacos igualmente intervalados, quantida-
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des equivalentes de gordura, que se relinem e misturam de forma a
poder extrair-se uma amostra definitiva.
b) A colheita da amostra efectua-se no liquido em repouso.
Neste caso, atenda-se ao que se diz no 8§ 5 e no § 6 no que

W
Fig. 2

diz respeito ao numero
de amostras parcelares
e forma de as colher.
Como utensilio de co-
Iheita pode empregar-se
a sonda aberta (fig. 3)
OU Caso necessario, um
aparelho de submersao
(fig. 4).

Asonda aberta con-
siste num tubo de vi-
dro, ou ferro zincado
(nunca cobre ou latdo),
com cerca de 32 mm.
de diametro interno,
afunilando nas extremi- Fig. 3
dades até 10 mm. Jun-
to a abertura inferior, para evitar danifica-
¢Oes, estdo fixos 3 apoios que sobressaiem
cérca de 3 mm. Junto a abertura superior es-
tdo fixos 2 anéis, para facilidade de manejo.
Para a colheita das amostras parcelares, in-
troduz-se o aparelho na banha fluida até a
altura necesséria, com a abertura superior fe-
chada pelo polegar ou rolha ; destapa-se para
entrada da gordura, torna-se a tapar, e retira-
-se 0 aparelho. Ao retirar a amostra do fun-
do, bs apoios do aparelho devem ficar assen-
tes.

O aparelho de submersdo consiste num
recipiente cilindrico (nunca de cobre ou latdo)
com capacidade de cérca de 1 litro, cujo fun-

do e tampa moveis se abrem devido a contra-pressdo da gogdura.

13

14

15
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Levado o aparelho a profundidade desejada, esperam-se 5 segundos, €
retira-se. Nesta ocasido o fundo e a tampa fecham devido a pressao.
16 Em qualquer caso (gordura pastosa ou fluida), cada amostra par-
celar devera ser constituida por um volume de banha, tal que a amos-

tra definitiva ndo venha a possuir menos de 1 quilograma. Observe-
-se que em matéria de fiscalisacdo, as amostras definitivas deverdo
ser colhidas em triplicado.
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Anélise prévia, e determinagbes da dgua, substancias insollveis nos solventes
da gordura, e residuo de incineragdo.

A anélise prévia e as determinacdes da agua e substancias acima
referidas, que naturalmente se encontram na banha de porco, execu-
tam-se na amostra definitiva (8 9), homogeneizada o melhor possivel.

A homogeneizacdo efectua-se misturando numa capsula, o con-
tetido total da amostra, sem qualquer aquecimento.

Observa-se porém, antes da homogeneizagdo, se a amostra apre-
senta em toda a sua massa, a mesma cor. A superficie livre um pouco
mais escura € em geral significado de exposi¢do ao ar. A existéncia
de nddoas mais escuras pode ser proveniente de microorganismos, o
que se deve observar ao microscopio.

Convém efectuar as pesagens para os doseamentos da agua,
substancias insollveis nos solventes da gordura, e residuo de incine-
racdo, no mesmo dia de trabalho e logo ap6s a abertura e homoge-
neizacdo da amostra (§ 16).

Os doseamentos devem efectuar-se em duplicado.

Analise prévia

Observa-se em primeiro lugar, se a banha apresenta qualquer
cheiro picante, pungente, a ranco, a mofo, a cebo, a 6leo, a peixe, a
salmoura, ou de qualquer modo estranho. Sobre a aprecia¢do da cor
veja-se 0 § 158.

Em segundo lugar verifica-se pela prova, se a banha apresenta
sabor normal, ou em conseqliéncia de alteracBes, &acido, a ranco, a sal,
amargo, ou de qualquer modo estranho. A prova deve ser realisada
em objecto que ndo fornega ao paladar qualquer sabor acessério. Re-
comendam-se colheres de vidro, porcelana, 0sso, corno, e nunca de
metal ou madeira.

Como a banha de porco se destina a cozinha, deve verificar-se,
levando a ebulicdo em &gua, a estufa a 105° e a fogo directo em
capsula de porcelana, se ndo se evidencia (tenha-se em consideracao
0 8 22 e § 23) cheiro ou sabor anormais, bem como qualquer feno-
meno que a torne impropria para os fins a que se aplica.

Dada a impossibilidade de comprovacdo da rancidez, devido a
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falta de seguranca das reaccbes que a esse fim se destinam, torna-se
decisiva para a sua apreciacdo a investigacdo do cheiro e do sabor. 1

Determinagdo da &gua e substancias insolGveis nos solventes da
gordura

agua .

Determinacdo preliminar segundo Polenske : Num tubo de en-
saio com 9 cm. de comprimento e 18 c.c. de capacidade, introduzem-
-se cerca de 10 gr. de banha. Adapta-se ao tubo uma rolha com dois
orificios, um dos quais atravessado por um termometro graduado em
0,5°. O depdsito de mercurio deve ficar a meia altura da coluna de
banha.

Aquece-se 0 tubo moderadamente até 95®, e agita-se durante 2
minutos. Se a banha apresenta a 95° uma turvacéo evidente, contém
mais de 0,45 % de &gua ou entdo outras matérias insollveis na gor-
dura, tais como -residuos dos tecidos ndo adiposos ou matérias es-
tranhas. 2 Se a banha néo apresenta a 95°, qualquer turvacgdo, deixa-se
arrefecer e observa-se a que temperatura turva. Indicamos a seguir,
em funcdo da temperatura observada, a percentagem de agua contida
na banha.

Temperatura de turvagdo ... 40,50 53,00 64,50 72,50 85,00 90,80 95,50
AgUa % e, 0,05 0,2 0,25 0,3 035 04 045

Pelo aquecimento até 95° e subsequente arrefecimento deve con-
firmar-se 2 a 3 vezes a temperatura de turvacéo.

Determinacdo pela perda de péso a i05°: Em capsula de ni-
quel, com uma pequena vareta e cerca de 20 gr. de pedra-pomes fi-
namente fragmentada, calcinada e séca, pesam-se com exactiddo, cerca
de 12 gr. de gordura. Coloca-se numa estufa de Soxhlet, mantida ja
a 105", retira-se passados 10 minutos, deixa-se esfriar num exsicador

1 Utilisa-se a expressdo rancidez para significar deterioracdo e decom.
posicdo, fendmenos cujo quimismo ndo estd completamente esclarecido. Ne-
nhuma conclusdo indubitavel, que saibamos, se poude colher ainda do estudo
das vérias reaccOes coradas para a verificacdo da rancidez, de forma a poder
incluir-se qualquer delas em Métodos Oficiais.

2 A gordura deve néste caso, ser considerada imprépria para consumo.
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e pesa-se. Procede-se sucessivamente, de igual modo, até obtencéo
dum péso igual ou maior que o imediatamente anterior.

Sendo :

[CFT péso da capsula + vareta -fpedra pomes

P, péso da cépsula + vareta + pedra pomes + gordura
P'..... 0 menor péso da capsula + vareta + pedra pomes

+ gordura apds as sucessivas secagens,
a perda de péso em 100 gr. de banha sera :

Perda de péso % = 100 (P —P)
P-p
Determinacdo directa da agua : A determinacdo da dgua pode
realizar-se também, pelo conhecido processo de distilacdo (aparelho de
Bidwell e Sterling) usando como veiculo 0 xilol. A diminuta percenta-
gem de agua na banha de porco, obriga a pesagem de quantidades
relativamente importantes de substancia (100 a 200 gr.), ou ao em-
prégo de aparelho graduado em 0,01 c.c.

SUBSTANCIAS INSOLUVEIS NOS SOLVENTES DA GORDURA ;

Na determinacdo preliminar da agua segundo Polenske (§ 26),
referimo-nos ja a observacdo da existéncia de matérias insollveis na
gordura tais como residuos de tecidos ndo adiposos, terra, etc.

Determinacdo (residuo insoltvel no cloroférmio): Lava-se com
cloroformio um papel de filtro, seca-se a 105° num frasco de taras,
pesa-se, e numa estufa a 105°, lltram-se por éle, cérca de 10 gr. de
banha rigorosamente pesados. Lava-se repetidas vezes com clorofor-
mio, torna-se a introduzir no frasco de taras, seca-se a 105°, e pesa-se
novamente.

Sendo:

péso da banha
. primeiro péso do frasco de taras + filtro
Bl segundo péso do frasco de taras - filtro

30
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o residuo insolGvel no cloroférmio % sera :

Resid. Insol. Clorof. % — —— " oo ——

35 Determinagdo segundo a « Wisoff » (residuo insoltvel no éter):
Num cadinho de Gooch (fundo perfurado) atapetado com um circulo
de papel de filtro, sobre o qual se coloca uma camada de pedra-pomes
finamente fragmentada, pesam-se com rigor, cerca de 5 gr. de banha.
Coloca-se o cadinho dentro dum funil sobre um baldo tarado dum ex-
tractor de Soxhlet, contendo alguns fragmentos de pedra-pomes, e in-
troduz-se tudo numa estufa a 105°, durante 2 horas. Coloca-se no
cadinho um tampéo de algoddo, desengordurado, seco a 105°, e pesado
num frasco de taras.

36 Introduz-se o cadinho na alonga do extractor a que corresponde
0 baldo acima citado, e extrai-se a gordura restante com éter. Seca-se
o cadinho com o tampdo durante meia hora a 105° e pesa-se.

37 Sendo:
[ peso do frasco de taras
[ peso do frasco de taras + tampdo
P, peso do cadinho + papel defiltro+ pedra pomes
P'..... peso do cadinho + papelde filtro + pedra pomes +
banha
P . peso do cadinho + papel de filtro + pedra pomes +

residuo insoltvel no éter + tampdo,

o0 residuo insolavel no éter serd % :

Resid. Insol. Eter. % = , 100 >p" ~p[* +p(p ~ A
38 Em seguida pode se distilar o éter do baldo, secar a 105°, e pesar.
39 Sendo:
- W péso do baldo do extractor

b .... péso do baldo do extractor + gordura
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a percentagem de gordura (substancias sollveis no éter) é:

j 100 (b — a)
) _~p~ -

" n,
Gordura %= ---- o

Somando a percentagem do residuo insoltvel no éter com a per-
centagem de gordura (substancias sollveis no éter) podemos calcular
indirectamente a percentagem de agua, efectuando a diferenca para 100.
Comparando o nimero calculado com a diferenca de peso %, a 105°,
(8 29), podem-se contrastar as determinagdes realisadas.

Residuo de incineragéo

Cintas : Numa céapsula de platina tarada, aguecem-se com toda
a precaucdo sobre chama branda, cerca de 50 gr. de banha rigorosa-
mente pesados. Sobre a capsula pode-se inverter um funil, destinado
a reter possiveis projeccOes. Apos completa carbonisacdo, incinera-se
na mufia pela forma habitual, ao rubro sombrio, levigando se for ne-
cessario, e pesa-se.

Sendo:
[ T péso da cépsula
(R péso da céapsula + banha
P péso da capsula + cinzas

0 residuo de incineracdo sera % :

r- 100 (p" —p)
P—P

Investigacdo e determinagdo de substancias conservantes

As investigacGes e determinacfes das substdncias conservantes
realizam-se na gordura homogeneizada como se indica no § 18.
Cloreto de sodio

A substdncia mais vulgarmente adicionada a banha, com o fim
de a conservar, € o sal das cozinhas, que se calcula a partir da deter-

40

41

42

43

44



45

46

47

48

49

24

minacdo do Cl nas cinzas (§ 41). Caso necessario pode determinar-
-se 0 sodio nas cinzas seguindo a marcha vulgar de analise. A de-
terminacdo do Cl realisa-se pelo conhecido método de Mohr, tratando
as cinzas com um volume de &gua distilada em ebuli¢do, inferior a
50 c. c. Se se revela pela prova (8 23) e se confirma pela alta per-
centagem de cinzas uma grande existéncia de cloreto de sddio, podem
tratar-se as cinzas com um volume de agua quente superior a 50 c. c.
e determinar o Cl numa parte aliquota.

Acido boérico e boratos
DETERMINACAO QUALITATIVA :

Prova dopapel amarelo de circuma: Num baldo de Erlenmeyer,
agitam-se fortemente, durante meio minuto, 50 gr. de gordura fundida,
com 30 c.c. de agua (distilada), a 50°, e 0,2 c. c. de acido cloridrico
p.a. a 25 %. Aquece-se 0 baldo sbbre banho-maria, até a separacdo
das duas camadas (aquosa e de gordura). Filtra-se a camada aquosa
e alcalinisa-se fracamente, com sdda N/10 usando como indicador a
fenolftaleina.

Tomam-se 5 c.c. do filtrado, acidulam-se com 0,5 c. c. de acido
cloridrico p.a. a 25 %, filtram-se, e humedece-se, até meio, uma tira de
papel amarelo de circuma, a qual se seca em seguida, entre 60° a 70°
s6bre um vidro de reldgio.

Se ndo se nota qualquer modificagdo da cor primitiva do papel,
a gordura ndo contém &cido bdrico. Mas se pelo contrario, é visivel
uma modificacdo da cor para vermelho ou alaranjado, toca-se a tira
de papel com uma vareta préviamente mergulhada numa solucéo a
2 % de carbonato de sodio anidro p.a. Uma nodoa vermelho-acasta-
nhada ou vermelho-violeta, tal como se forma s6bre uma tira de papel
amarelo de curcuma testemunha (ndo mergulhada no filtrado), indica
ainda a auséncia do &cido borico. Uma nodoa azul prova pelo contra-
rio, a presenca de acido bodrico.

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

Ensaio pirogndstico: Numa cépsula de porcelana ou quartzo,
evaporam-se a secura, 5 c.c. do filtrado alcalino (8 45.). Apds car-
bonisacdo (a chama fraca), incinera-se, e leviga-se tendo o cuidado
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de ndo ultrapassar 120° quando se levam a secura os liquidos de le-
vigac&o.

A cinza tritura-se numa mistura de 5 c. c. de &lcool metilico p.a.
(metanol) e 0,5 c. c. de acido sulflrico concentrado p.a. Transfere-se
para um baldo de Erlenmeyer de 100 c. c. de capacidade, lavando
com 5 c. c. de élcool metilico. Rolha-se o baldo, agita-se repetidas
vezes durante meia hora, e distila-se por completo o alcool metilico
para outro baldo de 6 cm. de altura e 40 c. c. de capacidade. Em se-
guida tapa-se éste baldo com uma rélha atravessada por dois tubos
de vidro, um dos quais desce até ao fundo e o outro apenas até ao
nivel do gargalo. Este Gltimo tubo possui na extremidade superior
(externa ao baldo) uma pequena chapa de platina perfurada.

Faz-se passar através do liquido uma corrente de hidrogénio
lavado e seco, que apds expulsdo completa do ar se inflama & saida
do baldo (junto a ponta de platina). A corrente deve ser regulada
de forma que a chama possua 2 cm. a 3 cm. de comprimento.

50
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Na presenca do acido bdérico a chama toma a colora¢do verde. 1 52

DETERMINAGAO QUANTITATIVA :

Numa cépsula de platina, sobre banho-maria, fundem-se reme-
xendo (para isentar de agua), cérca de 25 gr. de gordura rigorosa-
mente pesados, apds adicdo de 1 gr. de carbonato de sodio anidro
p. a.. Deixa-se arrefecer, juntam-se cérca de 50 c. c. de tricloreto
de etileno p. a., filtra-se por filtro de peso de cinzas conhecido, e lava-
_se 0 residuo, uma sO6 vez, com a menor quantidade possivel do
mesmo dissolvente. Lanca-se o filtro na cépsula, carboniza-se, inci-
nera-se e leviga-se as vezes necessarias, com a menor quantidade
possivel de agua quente, usando filtro de péso de cinzas conhecido.

Dissolvem-se as cinzas em cérca de 2,5 ¢. c¢. de acido cloridrico
p. a. a 25 % ; relnem-se as aguas de levigacdo e fervem-se para li-
bertar o anidrido carbonico. A esta solucdo, que ndo deve exceder
o volume de 25 c. c,, adicionam-se 25 c. ¢. duma solugdo a 4 % de

10 ensaio pode realizar se mais simplesmente, adicionando as cinzas, e
misturando, uma gota de acido sulfdrico concentrado p. a. e um pouco de al-
cool puro. No caso de existir acido borico, e se o &cido sulfarico o libertar, a
chama do alcool toma uma coloragdo verde.
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citrato de sodio p. a. (trissodico) e uma gota de fenolftaleina a 1 %.
Adiciona-se soda N e finalmente N/10 até que a solugdo fique com a
coloracdo vermelha nitida.

Juntam-se 6 gr. de manite p. a. e titula-se novamente a solucao,
que por este motivo descorou, com soda N/10 até readquirir a cor
vermelha pelo menos durante 2 minutos. Deixa-se repousar 10 a 20
minutos, e titula-se novamente até a cor vermelha, caso se verifique
entretanto novo descoramento.

Em qualquer das titulacdes a temperatura da solu¢do ndo deve
ultrapassar 20°.

Deve realizar-se um ensaio em branco com uma solucdo sem
gordura.

Sendo:
a ... namero de c. c. de soda N/10 gastos apds a adicdo

de manite
e ... péso da gordura (cerca de 25 gr.)
a percentagem em &cido borico seré :

Acido bdnco = ——-—-"-m—--

Aldeido férmico e substancias que o originam

DETERMINAGAO QUALITATIVA ;

Aquecem-se num baldo, 50 gr. de gordura com 2 a 3 gr. de
acido tartarico p. a. e 50 c. c. de agua distilada. Apds a fusdo da
banha, submete-se a mistura a uma distilagdo em corrente de vapor
e recolhem-se 50 c. c. de distilado.

Num tubo de ensaio amplo, introduzem-se 5 c. c. do distilado
ap0s agitacdo e filtracdo. Leva-se a ebulicdo durante 1 minuto, com
2 c. c. de leite fresco e garantido * e 7 c. c¢. duma solucdo de &cido
cloridrico p. a. a 25 %, contendo por 100 c. c. 0,2 c. ¢. duma solu-
cdo de cloreto férrico a 10 %.

Se ndo se verifica uma coloragdo violeta, esta provada a ausén-
cia de aldeido férmico.1

1Deve realizar-se um ensaio testemunha juntando aldeido férmico p. a.
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No caso de se apresentar a coloracdo violeta adiciona-se amd-
nia, em excesso, ao resto do distilado, e evapora-se a secura juntando
amonia repetidas vezes, de forma a manter o liquido alcalino . Dis-
solve-se o residuo em 0,2 c. c. de agua, e uma gota desta solucdo
mistura-se sobre uma lamina, com uma gota de solucdo saturada de
cloreto merclrico p. a.. Se nesta ocasido, ou passado algum tempo,
tem lugar a formacdo dum precipitado regular e cristalino (a0 mi-
croscopio, estrelas de 3 ou mais raios e depois octaedros) estd com-
provada a presenca de aldeido formico.

Acido formico e formiatos

DETERMINACAO QUALITATIVA :

O resto do distilado utilizado para a determinacgdo do aldeido for-
mico (§ 59) leva-se & secura, sobre banho-maria, com 10 c. c. de
soda N. O residuo dissolve-se em 10 c. c. de agua distilada e 5 c. c.
de &cido cloridrico p. a. a 20 % ; e transfere-se para um pequeno ba-
&0 coberto por vidro de reldgio. Adicionam-se 0,5 gr. de magnésio
p. a. (em limalha), aquecendo previamente a 130°, durante uma hora,
caso a determinacdo do aldeido férmico tenha sido positiva. Deixa-se
em repouso durante 2 horas, decantam-se 5 c. ¢. da solugdo para um
tubo de ensaio amplo, e pratica-se como se descreve no § 60 para 0
aldeido formico.

Se 0 liquido, ou pelo menos a albumina coagulada pela fervura,
apresenta uma cOr nitidamente violeta, fica provada a existéncia do
acido fdrmico.

DETERMINAGAO QUANTITATIVA |

Tendo em consideracdo a flg. 5, misturam-se no baldo A. 50 gr.
de gordura (0,1 gr.) com 2 a 3 gr. de &cido tartarico p. a.. O tubo
a conduz uma corrente de vapor. O baldo B, que possui dimensdes
iguais as do A, contém 3 gr. de carbonato de célcio p. a. e 100 c. c.
de &gua distilada. O tubo b deve ser fechado na sua extremidade in-
ferior, e possuir um pouco acima desta, 4 pequenos tubos horizontaisl

1Na presenga de grandes quantidades de aldeido férmico verifica-se
mediatamente, no residuo, a existéncia de cristais de hexametilenatetramina.
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de saida, um pouco curvos e de pequeno diametro. Leva-se branda-
mente a ebulicio o conteddo do baldo B, e introduz-se pelo tubo a
uma corrente de vapor de agua regulada de forma que os conteldos
dos baldes ndo espumem demasiado. Simultaneamente aquece-se 0
baldo A de forma que o seu conteldo seja pouco a pouco diminuido
para cerca de J3.

Obtidos 750 c. c. de distilado num baldo, interrompe-se a disti-
lacdo, filtra-se o contelido ainda quente do baldo B, lavando com é&gua
distilada quente, e evapora-se o filtrado a secura sobre banho-maria.
Seca-se 0 residuo na estufa entre 125° a 130°, dissolve-se em cérca
de 100 c. c. de agua distilada, e agita-se por duas vezes, num funil
de decantacdo com éter p. a. (25 c. c. de cada vez). Separa-se a ca-

mada aquosa e elimina-se-lhe o éter, que ainda possa conter, sobre
banho-maria; passa-se a solu¢do para um baldo de Erlenmeyer, jun-
tam-se 2 gr. de acetato de sodio cristalizado p. a., algumas gotas de
acido cloridrico p. a. até a fraca reaccdo acida, e 40 c. c. duma so-
lucdo a 6 °/o de cloreto mercdrio p. a. Aquece-se a solucdo durante
durante 2 horas, num baldo coberto com um vidro de relégio, e mer-
gulhado até ao gargalo em &gua ebuliente.

Filtra-se por cadinho tarado de fundo filtrante, lava-se com &gua
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quente e finalmente com um pouco de alcool * Numa estufa de dgua
seca-se a peso constante.
Sendo: 68
[ péso da gordura
W péso de calomelanos,

a percentagem de &cido férmico sera:

. ..n
Acido formico o= ----—---

Acido fluoridrico e fluoretos

DETERMINAGAO QUALITATIVA :

Num baldo de 500 c. c. de capacidade, munido de refrigerante 69
de refluxo e dum tubo de conducdo de vapor, misturam-se 30 c. c.
de gordura fundida, com 30 c. c. de agua, e introduz-se durante meia
hora, uma corrente de vapor. Apos arrefecimento, filtra-se, e ao fil-
trado adiciona-se leite de cal até forte reaccdo alcalina. Deixa-se se-
dimentar, filtra-se, leva-se a secura, e tritura-se o residuo num cadi-
nho de platina ou chumbo, com trés gotas de agua distilada. Junta-se
1 c. c. de acido sulfdrico p. a., e imediatamente adapta-se ao cadinho,
um pequeno baldo, cujo fundo estd coberto externamente, por uma
camada de céra, que apresenta nalguns pontos solugdes de continui-
dade. Aquece-se 0 conjunto brandamente sobre placa de amianto, du-
rante cérca de uma hora, e de forma que a céra ndo funda. Arre-
fece-se 0 baldo por meio de agua corrente, e deixa-se repousar du-
rante um periodo de tempo bastante longo.

Verificando-se depois de retirar a camada de céra, que o vidro 70
foi atacado nos pontos onde existiam as solugdes de continuidade,
fica provada a presenca do acido fluoridrico ou fluoretos.1

1 Deve-se verificar se o filtrado ndo da precipitado por aquecimento com
5 ¢. ¢. da solugdo de”cloreto mercurico.
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Acido sulfuroso, sulfitos e hiposulfitos

DETERMINAGAO QUALITATIVA

Método preliminar: Num baldo de Erlenmeyer com 100 c. c.
de capacidade, introduzem-se 30 gr. de gordura e 5 c. ¢. de &acido
fosférico p. a. a 25 °/o, e agitam-se. Coloca-se uma rolha, a que se
fixa unia tira de papel de amido iodetado 4de forma que a sua extre-
midade inferior, humedecida em agua distilada, fique a cerca de 1cm.
do centro da massa gordurosa.

Se no prazo de 10 minutos a tira de de papel ndo se cora de
azul, coloca-se o baldo sobre banho-maria (desapertando um pouco a
rolha), e agita-se. Se ap6s 10 minutos, ndo aparece a cor azul tran-
sitoria ou permanente, fecha-se o baldo herméticamente, e deixa-se
arrefecer agitando repetidas vezes. Se passado *2 hora ndo se apre-
senta a cor azul, pode conciderar-se a gordura isenta de acido sulfu-
roso. Se a cor azul aparece, deve comprovar-se a existéncia de acido

sulfuroso pelo processo seguinte:

Método decisivo: Num baldo de distilacdo de 500 c. c. de ca-
pacidade, agitam-se 50 gr. de gordura fundida com 50 c. c. de agua.
Fecha-se 0 baldo com uma rolha atravessada por trés tubos de vidro,
dois dos quais descem até ao fundo e O outro até ao nivel do gar-
galo. Este altimo tubo liga-se a uma pequena tina por meio dum re-
frigerante.

Introduz-se uma corrente de anidrido carbonico (isenta de com-
postos de enxofre) através dum dos tubos que desce até ao fundo,
e apos expulsdo completa do ar, langam-se na tina 50 c. ¢. duma so-
lucdo de iodo e iodeto de potassio (5 gr. de iodo resublimado p. a. e
7,5 gr. de iodeto de potéssio p. a. em 1000 c. c. de agua distilada).
Em seguida levanta-se a rolha do baldo, sem interromper a corrente
de anidrido carbdnico, e juntam-se 10 c. c. de acido fosférico p. a.
a 25 %. Coloca-se de novo a rolha e introduz-se pelo outro tubo,
uma corrente de vapor sem interromper a de anidrido carbonico.

Quando 0 volume do liquido na tina atinge 50 c. c., passa-sel

1Solugdo de 0,1 gr, de iodeto de potassio p. a. em 100 c. c. de cosimen-
to de amido a x %.
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para um copo, lava-se com agua distilada, e juntam-se umas gotas de
acido cloridrico p. a. Aquece-se por pouco tempo, e realiza-se a pes-
quiza dos sulfatos do modo habitual, com a solucdo de cloreto de bé-
rio p. a. a 10 %e

A formacdo dum precipitado branco (sulfato de bério), comprova
a existéncia de &cido sulfuroso, sulfitos, ou hiposulfitos.

DETERMINAGAO QUANTITATIVA :

Realiza-se, determinando ponderalmente, pelo processo vulgar, o
sulfato de bario formado (8 75). Por célculo, determina-se a quanti-
dade equivalente de SO;.

Hiposulfitos

DETERMINAGAO QUALITATIVA ;

Num baldo de 500 c. c. de capacidade munido de refrigerante de
refluxo, agitam-se 50 gr. de gordura com 50 c. c. de agua distilada.
Faz-se passar uma corrente de vapor durante meia hora, deixa-se ar-
refecer, filtra-se, e junta-se ao filtrado &cido cloridrico p. a.. Se neste
momento tem lugar a formagdo dum precipitado dificilmente sollvel
no éter ; filtra-se, lava-se, dissolve-se em 25 c. c. de soda caustica
p. a. a 5 %, e leva-se a ebulicdo com 50 c. c. de agua de bromo (sa-
turada). Acidula-se em seguida com acido cloridrico p. a., e filtra-se

Na presenca de hiposulfitos, da-se a precipitacdo do sulfato de
bario no filtrado, pela adicdo da solucdo de cloreto de béario p. a. a
10 0.

Acido salicilico e seus compostos

DETERMINAGAO QUALITATIVA :

Num tubo de ensaio, misturam-se 4 c. c. de alcool a 20 %> com
2 a 3 gotas duma solugdo recente de cloreto férrico p. a. a 0,05 °/o.
Adicionam-se 2 c. c. da gordura fundida, e agita-se enérgicamente.
Na presenca de 4cido salicilico, a camada inferior cora-se de roxol.

1 Na presenc¢a de substdncias que precipitem os ides férricos, o que ra-
ramente ocorre, a reac¢cdo ndo se d4, embora esteja presente o &cido salicilico.
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DETERMINAGAO QUANTITATIVA:

Tratam-se 50 gr. de gordura com &gua distilada fracamente al-
calinizada, acidula-se, e agita-se com éter para dissolver a gordura. A
determinacdo do 4&cido salicilico na solu¢do aquosa acidificada, pode
realizar-se por distilacdo, ou pelo processo bromomeétrico *

Acido benzoico e benzoatos

DETERMINAGCAO QUALITATIVA : 2

Num baldo fechado, fundem-se sobre banho-maria 50 gr. de gor-
dura, e agitam-se enérgicamente, durante 1 minuto com uma solucao
quente, aproximadamente N/10, de bicarbonato de sodio p. a. Deixa-
-se sobre banho-maria, até ambas as camadas (aquosa e de gordura)
se separarem 3; toma-se a camada aquosa, acidula-se fortemente com
acido sulfarico p. a. diluido, aquece-se quési a ebulicdo, deixa-se arre-
fecer, e filtra-se.

O filtrado deita-se num funil de decantacdo, adicionam-se 25 c. c.
de éter, e agita-se enérgicamente. Lava-se a camada etérea, por duas
vezes, com 5 c. c. de 4gua distilada, e agita-se com 2 c. ¢. de soda
aproximadamente N/2. Num tubo de ensaio evapora-se a secura en-
tre 110° e 115° a camada alcalina; introduz-se 0,5 ¢. ¢. duma mis-
tura de &cido sulfarico concentrado p. a. e &cido nitrico fumante p. a.
(20U), e aquece-se em banho-maria em franca ebulicio durante 20 mi-
nutos. Junta-se 1 c. ¢. de dgua distilada, deixa-se arrefecer, e so-
bressatura-se com aménia p. a. Leva-se dabulicdo, deixa-se arrefecer,
e adiciona-se gota a gota um solucdo de sulfito de sodio p.a. a 10 %.

Existindo acido benzoico ou benzoatos na gordura, o liquido cé-
ra-se fortemente de vermelho.

1 Consulte-se a literatura especial sdbre o assunto como por exemplo : Dr.
A. Borner und Dr. O. Winhausen : Organische Sauren, in-A. Bémer, A. Juck-
nack undJ. Tillmans : Handbuch der Lebensmittel-Chemie — 2. Band (a. Teil)
(1935), péag. 1136.

2 Esta determinacdo qualitativa, a avaliar pela bibliografia consultada, é
a mais recomendada. Devemos acrescentar que segundo ensaios por nos reali-
sados, ela ndo se mostrou eficaz.

3 Uma turvacéo leitosa na camada inferior, ndo impede o prosseguimento
da determinacéo.
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DETERMINAGAO QUANTITATIVA

Num frasco de boca larga com rolha de esmeril e cerca de 300
c. c. de capacidade, agitam-se 50 gr. de gordura, rigorosamente pe-
sados, com 100 c. c. duma solucdo N/10 de bicarbonato de sodio
p. a. Ajusta-se levemente a rolha, e aquece-se a 60° agitando repeti-
das vezes, até & fusdo da gordura, e em seguida enérgica e continua-
damente durante 2 minutos.

Intercala-se uma folha de papel entre a rolha e o gargalo, e dei-
xa-se arrefecer até & solidificacdo da camada de gordura. Perfura-se
a gordura e transfere-se a camada aquosa para um recipiente séco,
filtrando-se por filtro de pregas. Num baldo aferido de 100 c. c. de
capacidade, introduzem-se 30 gr. de sulfato de amonio p. a. e 75 ¢. C.
do filtrado. Agita-se enérgicamente, deixa-se repousar cérca de meia
hora, até completa dissolu¢do do sulfato de amonio, prefaz-se o vo-
lume com 4&gua distilada, e filtra-se para um baldo séco através do
filtro de pregas. Num funil de decantacdo com cérca de 200 c. c. de
capacidade, introduzem-se 80 c. c¢. do filtrado e 3 c. c. duma mistura
de &cido sulfurico p. a. diluido (1:5). Agita-se 5 vezes com uma mis-
tura de éter e éter de petrdleo (1:1) (40 c. c. de cada vez).

Reunem-se as camadas etéreas noutro funil de decantacdo com
cérca de 250 c. c. de capacidade, lavam-se trés vezes com agua dis-
tilada (5 c. c. de cada vez), e passa-se para um baldo de boca larga,
que contenha alguns fragmentos de pedra-pomes. Distila-se a maior
parte do éter, expulsa-se a restante s6bre banho-maria, juntam-se 2
a 3 gotas de fenolftaleina, e adiciona-se soda N/10 até a cor verme-
Iha persistente. Aquece-se a ebulicdo, e titula-se com &cido cloridrico
N/10 até a neutralidade e depois com soda N/10 até a cbr vermelha
inicial.

Sendo:
LT péso da gordura
Wi, percentagem de &gua na gordura (8 29)
;R numero de c. ¢. de soda N/10 gasta

a percentagem de acido benzoico sera:

s . . 0 - . B A
Acido benzoico % 0,02034 s (100 + BO)

86

87

88

89



90

91

92

93

94

95

34

Reaegdes e caracteristicas qualitativas

As reaecOes e caracteristicas qualitativas determinam-se na gor-
dura filtrada e isenta de &gua, e sdo as de maior importancia para a
apreciacdo da banha de porco.

Apos a pesquisa e determinacdo das substancias indicadas nos §
26 e seguintes, funde-se a banha restante da amostra, sobre banho-
-maria, agita-se com sulfato de sodio anidro (2 gr. por 100 gr. de
banha é mais do que o suficiente), e filtra-se num funil de filtracdo a
quente, usando filtro de pregas.

As amostras assim preparadas, devem manter-se, para melhor con-
servagdo, num ambiente seco e de temperatura inferior a 10° (frigorifico).

Das numerosas reaecdes de coloragdo indicamos apenas as con-
sideradas como suficientemente seguras pela Wizoff, tendo nés verifi-
cado a improficiéncia doutras reaecdes ndo citadas. Assim, a reac¢do
de Welman e Serger, bem como a prova de Bellier, forneceram colo-
racdes eqlivalentes tanto em banhas puras como em falsificadas com
6leos de algoddo e de amendoim.

Pesquisa de gorduras e 6leos vegetais

Prova do acetato de fitosterol (Método da digitonina): O
fitosterol, o colesterol e outros esterois formam com a digitonina com-
binacdes de adicdo (digitonidos), que se conseguem separar. Os ace-
tatos de esterois obtidos a seguir, examinam-se de forma a permitir
a verificacdo do acetato de fitosterol.

Num baldo de 500 c.c. coberto com um vidro de relégio, sapo-
nificam-se, sobre banho-maria em franca ebulicdo, 200 gr. de banha,
com 200 c.c. de potassa alcoolica (200 gr. de KOH p.a. em 1000 c.c.
de alcool a 70 %). Apds a saponificacdo (meia hora € em geral sufi-
ciente) libertam-se os &cidos gordos com &cido cloridrico a 20 %, como
se descreve nos § 189.° e 190.°. Os acidos gordos filtram-se a quente,
usando papel de filtro espesso. Os acidos gordos ndo devem ser lan-
cados directamente sdbre o papel, mas sobre uma camada de &gua
quente, que encha o filtro até meio. Separa-se a agua (num funil de
decantacdo) e filtram-se, novamente a quente, os acidos gordos, usando
um filtro seco.
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Os é&cidos gordos retinem-se num copo de 400 c.c. de capacida-
de e aquecem-se entre 60° a 70°, adicionando, pouco a pouco, 50 c.c.
duma solucdo alcoolica de digitonina aproximadamente a 1 % (0,4
gr. de digitonina Merck p.a. 1em 50 c.c. de alcool a 96°). Prolonga-se
0 aquecimento a 70° durante 1 hora, para que os digitonidos cristali-
sem, tendo o cuidado de agitar repetidas vezes. Adicionam-se jmedia-
tamente 100 c.c. de cloroférmio p.a., €, sem demora, filtra-se a quente
ou centrifuga-se.

Apos repouso de 1hora, lava-se o residuo com cloroférmio quente
e éter, até ficar livre de acidos gordos. O filtrado ja ndo deve dar pre-
cipitado com a solucéo de digitonina. Secam-se os cristais no funil, a
100°, durante 10 minutos, tratam-se com éter numa pequena capsula»
e filtram-se de novo.

Fervem-se os cristais num tubo de ensaio com refrigerante de
refluxo, durante 10 minutos, com 3 a 5 c.c. de anidrido acético p.a.,
e juntam-se-lhes quando ainda quentes, 12 a 20 c.c. de alcool a 50 %.
Coloca-se 0 tubo em agua fria, e ap6s 15 minutos, separa-se 0 ace-
tato de esterol formado, por sifonacdo ou filtragdo. Lava-se 0 acetato
com alcool a 50 °/g, dissolve-se hum pequeno volume de éter, e eva-
pora-se a secura.

O residuo recristalisa-se trés a quatro vezes em 1 c.c. de alcool
de cada vez. Numa parte do residuo de cada recristalisagdo, deter-
mina-se 0 ponto de fusdo segundo o § 184.2

Os pontos de fusdo observados devem ser corrigidos da seguinte
forma.

Sendo :

T ponto de fusdo observado

N o nimero de graus centigrados contidos sobre a coluna
de mercdrio emergente

| ST temperatura média do ar, que cerca a coluna emer-

gente, observada num termdmetro, que se liga ao pri-
meiro de forma que o depoésito de mercurio fique a
meia altura da coluna emergente.

1 Deve ser ensaiada em 192 gr. de banha de porco garantida, com 8 gr,
de oleo de algodao.
2 No copo introduz-se acido sulfirico em vez de agua.
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0 ponto de fusdo corrigido sera :

S= T+ n(T —t)X 0,000154

O acetato de colestrol funde a 114,3° corrigidos, e 0 acetato de
fitosterol a urna temperatura superior em 10°.

Se a ultima fraccdo de cristalisacdo s6 funde a 117,0° corrigidos,,
ou a temperatura superior, fica comprovada a existencia de fitosterol,
ou seja a presenca de 6leos ou gorduras vegetais. 1

Podem ser obtidos os esterois por meio duma ebulicdo prolon-
gada dos digitonidos em xilol e subseqliente extraccdo pelo éter. Dei-
xam-se depois cristalisar vagarosamente os esterois formados, numa
capsula tapada contendo 5 c.c. de alcool absoluto. O colesterol funde
entre 148,4° e 150,8° corri-
gidos, e o fitosterol entre
132° e 144° corrigidos. X X X

Ao microscopio podem
observar-se 0s cristais dos
esterois colocando-os direc- pjgi g
tamente sobre urna lami-
na, ou dissolvendo-os numa gota de alcool absoluto e deixando de-
pois cristalisar. O colesterol forma ciistais ortorrombicos (fig. 6), a
maior parte das vezes com a forma a e mais raramente com as for-
mas b, c, ou d, O fitosterol cristalisa em agulhas vulgarmente pontea-
gudas (fig. 7 a), ou mais raramente terminadas em bisel (fig. 7 b, c,
d, e, f, g ou h). As misturas de colesterol e fitosterol cristalisam,
duma maneira geral, sob as formas do fitosterol, s6 podendo excepcio-
nalmente, no caso de um grande excesso de colesterol observar-se
as formas restantes da fig. 7.

Pesquisa do Oleo de sésamo (gergelim) Reac¢do de Soltsien :
Num tubo de ensaio introduzem-se volumes de banha fundida, éter
de petréleo (ponto de ebulicdo 70° a 80°) e de reagente de Bettendorf
recente, na propor¢cdo de 1:2:1 respectivamente. Agita-se e coloca-se

1 Este exame pode falhar na presenca de lanolina, gorduras assopradas,
ou hidrogenadas acima de 2000.
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num banho a 40° até a separacdo completa das duas camadas (clo-
reto estanoso e etérea). Introduz-se o tubo imediatamente num banho
de 4gua a 80°, de forma que a camada etérea fique emergente, para
evitar tanto quanto possivel a sua ebulicéo.

Uma coloracdo vermelha ou vinosa da camada inferior indica a
presenca de 6leo de gergelim ou sésamo.

O reagente de Bettendorf obtem-se fazendo passar, até a satu-
racdo, uma corrente de 4cido cloridrico obtido da forma habitual ', por
uma solucdo de 50 gr. de cloreto estanoso em 30 c. c. de &cido clo-
ridrico p. a. 1,19.

A reacgdo é nitida, e raramente poderd suscitar duvidas, que, no
caso de surgirem, poderdo ser aclaradas pela prova do acetato de fi-
tosterol.

Pode também aplicar-se a reac¢do de Baudouin modificada por

/1 Villavecchia™e "Fabris,
que no caso de apre-
sentar um resultado
positivo ou duvidoso
deve ser comprovada

ff pela de Soltsien. A

sua execucdo realisa-

-se da seguinte forma:

Numltubo de en-

saio, dissolvem-se 5

c. ¢. de banha fundi-

da, em 5 c. c. de éter

de petréleo p. a., e

agitam-se durante’'30

segundos com 5 c. c.

de acido cloridrico p.

a. e 0,1 c. c. duma solucdo alcodlica recente de furfurol, a 1 %. Caso

a camada acida ap0s a separacdo, ndo apresente coloracdo vermelha,
comprova-se a auséncia de 6leo de gergelim ou sésamo.

1 Acido sulfarico e cloreto de sédio, a quente.
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Pesquisa do dleo de algoddo. Reac¢do de Halphenm odificada
segundo a Wiqo6ff: Num tubo de ensaio com refrigerante de re-
fluxo, aquecem-se em banho-maria a cerca de 115° (solucdo satu-
rada de cloreto de sodio), cerca de 2 c, c. de banha fundida, com
uma solucdo a 1 % de enxofre, em que o solvente € urna mistura,
em partes iguais, de sulfureto de carbonio p. a. e piridina p. a. Se
ap6s 5 minutos de aquecimento, a mistura ndo se cora de verme-
Iho, junta-se mais solucdo de enxofre, e prolonga-se o agquecimento
durante mais 5 minutos.

Caso a cor vermelha ndo se manifeste, estd comprovada a au-
sencia do oOleo de algoddo. O aparecimento da cér vermelha ndo pode
ser de forma alguma tomado como prova da adicdo de 6leo de algo-
ddo na banha de porco. Todos 0s casos positivos ou duvidosos de-
vem ser portanto confirmados pela prova do acetato de fitosterol.

Pesquisa de 6leos hidrogenados e sebos

INVESTIGAGAO DO ACIDO 1SO-OLEICO :

Admite-se que na hidrogenacdo dos dleos, tem lugar a formacéo
de 4cido iso-oleico, cujo sabdo de chumbo é insolGvel no alcool. O
indice de iodo dos &cidos gordos cujos sabfes de chumbo séo in-
soltveis no alcool, constitui uma indicacdo fiscal preciosa. Esse valor
ndo ultrapassa 3 nas banhas de porco, sobe até 5 nos sebos, e apre-
senta-se muito mais elevado nos O6leos hidrogenados (20, 50, e até
mais) *

Método de Tmtchell: As solucbes alcodlicas de sabdo, e as
aguas de lavagem, obtidas na determinacgdo do insaponificavel (§8 263),
relinem-se num copo, sdbre banho-maria, até completa eliminagdo do
alcool.

Passa-se para um funil de decantacdo, e junta-se acido cloridricol

1 Tenha-se em consideragdo que J. Van der Kelen encontrou um 6leo hi-
drogenado de baleia apenas com um indice de iodo dos acidos gordos séli-
dos de 5,7. Uma falsificagdo de banha de porco com 5 °/o déste 6leo, foi po-
rém identificada pelo método de Bérner.
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p. a. diluido e quente. Os acidos gordos libertados dissolvem-se de-
pois do arrefecimento, em 50 c. c. de éter sulfirico p. a. Esgota-se a
camada aquosa e lava-se a etérea tantas vezes, quantas as necessa-
rias para que as aguas de lavagem ndo acusem a reaccdo acida. A
solucdo etérea agita-se com sulfato de sodio anidro, e filtra-se lavan-
do com éter sulfarico p. a. Distila-se a maior parte do éter e expulsa-
se a restante sobre banho-maria.

Dissolvem-se 2 a 3 gr. dos acidos gordos assim obtidos, em 50
c. ¢. de alcool quente, e adicionam-se outros 50 c. ¢. duma solugéo
de acetato de chumbo p. a. em &lcool igualmente quente (1,5 gr. de
acetato de chumbo p. a. em 50 c. c, de alcool).

Deixa-se dum dia para o outro, e verifica-se se o liquido, que so-
brenada, contém ainda chumbo, isto é, se algumas gotas introduzidas
num tubo de ensaio ddo uma precipitacdo distinta em presenca do
acido sulfarico. Caso contrario deve adicionar-se mais solucdo de ace-
tato de chumbo.

Filtra-se e lavam-se os sabdes de chumbo com 4lcool, até que
algumas gotas do filtrado ndo turvem pela adi¢do de agua.

Removem-se os sabfes de chumbo para um copo, empregando
100 c. c. de &lcool. Juntam-se algumas gotas de &cido acético glaciai
p. a. e ferve-se até dissolucdo completa. Deixa-se arrefecer lentamente
até cerca de 15°, (convém ficar dum dia para o outro), filtra-se, la-
vam-se 0s sabdes de chumbo como no § 118, e removem-se para um
funil de decantacdo empregando 50 a 60 c. c. de éter sulflrico p. a-

Decompbem-se os sabBes com acido nitrico p. a. diluido, agita-se,
e junta-se agua distilada até as duas camadas, etérea e aquosa, fica-
rem completamente limpidas. Os &cidos gordos ficam dissolvidos no
éter.

Esgota-se a camada aquosa, e lava-se a etérea tantas vezes,
quantas as necessarias para que as aguas de lavagem ndo acusem
reaccdo acida. A solucdo etérea agita-se com sulfato de sddio anidro»
e filtra-se lavando com éter sulfdrico p. a. Distila-se a maior parte do
éter e expulsa-se a restante sbbre banho-maria.

Nos éacidos gordos assim obtidos, determina-se o indice de iodo
como no § 240 e seguintes, ou 8§ 245, pesando 0,5 a 1,0 gr.

Método de Baughman e Jamieson : Num baldo munido de re-
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frigerante de refluxo, saponificam-se 6 gr. de banha com 20 c. c. de
potassa alcodlica 2 N. Desmonta-se o refrigerante, juntam-se algumas
gotas de fenolftaleina, e neutralisa-se 0 excesso de alcali com &cido
acético glacial p. a., adicionado, gota a gota, duma galhéta. Acres-
centa-se mais uma gota do &cido acético, e 150 c. c. de &lcool.

Aquece-se a ebulicdo, adicionam-se 5 gr. de acetato de chumbo
p. a. dissolvido em 50 c. c. de alcool igualmente quente, e executa-se
como no § 117 e seguintes.

cifra diferencial de BOMER (Método de Bdmer) : Este método
baseia-se na diferenca dos pontos de fusdo dos gliceridos sélidos e dos
respectivos acidos gordos, que nas banhas de porco é alteravel pela
adicdo de sebos de vaca, carneiro, gordura de cavalo e éleos hidroge-
nados. Admite-se que os gliceridos sélidos na banha de porco sdo
constituidos pela (3-palmito-diestearina e a estearo-dipalmitina. A exe-
cucdo realisa-se como segue :

Num copo, dissolvem-se 50 gr. de banha fundida, em 50 c. c. de
éter sulfdrico p. a. Cobre-se com um vidro de rel6gio, e agitando fre-
glentemente, com uma vareta, deixam-se cristalisar os gliceridos so-
lidos a uma temperatura de 50a 10° durante 1 hora. Néo dispondo
de frigorifico coloca-se a uma temperatura de 15°, 0 maximo.

Filtra-se, removem-se os cristais para outro copo, usando 50 c.
c. de éter, e agita-se freqientemente durante 10 minutos.

Pratica-se como no § 127 umas 5 vezes. Relinem-se 0s cristais
num copo, expulsam-se os vestigios de éter, s6bre banho-maria, e nu-
ma parte dos gliceridos assim obtidos e homogeneizados, determina-
-se 0 ponto de fusdo como indica o § 170 e seguintes, usando tubos
capilares com 3/4 de mm. de didmetro interno, ou como no § 176 e
seguintes, observando a temperatura de transparéncia.

Se 0 ponto de fusdo determinado fér inferior a 61°, recristali-
sam-se novamente os gliceridos no éter, e executando como no § 128
realisa-se uma confirmacao.

A outra parte dos gliceridos saponifica-se com 20 c. c. de potassa
alcodlica N/2, juntam-se 20 c. c. de agua, elimina-se o alcool s6bre
banho-maria e extraiem-se os &cidos gordos com éter como nos 8§
120 e 121, empregando &cido cloridrico. Nos &cidos gordos secos a
100° durante meia hora, determina-se o ponto de fusdo pelo método
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sequido para os gliceridos respectivos. Logo ap0s a obtencdo dos aci-
dos gordos, deve realisar-se o enchimento dos tubos capilares. Caso
contrério, conservem-se os 4cidos numa atmosfera de anidrido car-
bénico.

Sendo:
Fg .... ponto de fusdo dos gliceridos solidos
Fa .... ponto de fusdo dos acidos gordos respectivos
d— Fg —Fa

calcula-se Fg + 2 d.

Se Fg t 2 d fér inferior a 71°, a banha sofreu seguramente urna
adicdo de sebos (vaca, carneiro ou cavalo), ou de gorduras hidrogena-
das. Se o valor calculado fér muito proximo de 71° (acima ou abai-
X0) devemos repetir a operacdo, para nos podermos pronunciar com
seguranca.

metodo de KLiNG : Admite-se que 0s corpos ndo saturados da
série alifatica aquecidos em meio acético, na presenca de acetato mer-
curico, fixam éste sobre as duplas ligagcdes. O sal de mercirio é em
seguida reduzido, ficando o oxigénio nas duplas ligacGes e o0 acetato
mercuroso cristalisado.

Caso ndo seja prolongada a reaccdo, podemos manter as duplas
ligacbes saturadas pelo acetato mercdrico, em solucdo saturada do
mesmo sal. Déste modo, os gliceridos dos acidos saturados que pre-
cipitam, podem isolar-se em estado de pureza e sempre idénticos para
a mesma gordura.

Na banha de porco estes gliceridos fundem entre 61° e 63°, e for-
necem dados analiticos correspondentes a palmito-diestearina.

A determinacgdo realisa-se da seguinte forma : Num baldo adap-
tavel a um refrigerante ascendente pesam-se 2 a 2,05 gr. de banha,
juntam-se 50 c. c. de acido acético glacial p. a. (isento de acido for-
mico) e 4 a 4,3 gr. de xido amarelo de mercdrio p. a. Coloca-se 0
refrigerante, e aquece-se brandamente & ebulicdo, sobre placa de
amianto, mantendo aquela durante 5 minutos exactos. Retira-se a cha-
ma, desmonta-se o refrigerante, e cobre-se o baldo.

Passando 3 a 4 horas, introduz-se um termdémetro, aquece-se
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brandamente até 60° sobre placa de amianto, juntam-se 60 c. c. de alcool
absoluto p. a., agita-se com 3 movimentos giratérios em sentido con-
trario, e deixa-se em repouso durante uma noite. Filtra-se, lava-se o
baldo e o precipitado com 100 c. c. de alcool absoluto p. a. a uma
temperatura entre 15° a 20°.

No dia seguinte, coloca-se um copo sob o funil, e lava-se o fil-
tro pouco a pouco com 20 c. ¢. de benzol cristalisavel p. a. fervente.
Coloca-se 0 copo sobre um banho-maria até completa eliminacdo do
benzol, e deixa-se 24 horas a uma temperatura inferior a 10°. Frag-
menta-se o residuo e determina-se 0 seu ponto de fusdo segundo o
§ 184 e seguintes.

Na banha de porco pura, este ponto de fusdo varia entre 61° 63°.

exame MicROCRistALoGRAFico : Em face da cifra diferencial de
BOmer, o exame microcristalografico da banha de porco perde a rela-
tiva importancia que possuia, pois ndo se mostra tdo eiicaz para re-
velar falsificagBes de banha de porco com sebos de vaca e carneiro,
ou mesmo gordura de cavalo, como a citada cifra diferencial. *

Pesquisa de 6leo de peixe e baleia

Pesquisa dos polibrometos : Num recipiente com rolha de es-
meril, tratam-se 10 c. c¢. dos acidos gordos da banha, separados como
se indica nos 88 189 e 190, com 200 c. c. de reagente de Halphen (28 volu-
mes de acido acético glacial p. a., 4 volumes de nitro-benzol p. a. e 1 vo-
lume de bromo p. a.). Agita-se bem, deixa-se em repouso durante 12
horas, filtra-se e lava-se o residuo 2 com éter. Remove-se o residuo para
um tubo de ensaio munido de refrigerante de refluxo, adiciona-se ben-
zol p. a., e leva-se a ebulicdo durante meia hora.

Se o precipitado se dissolve, fica provada a inexisténcia de 6leo
de peixe ou baleia. Se fica uma parte insolGvel, separa-se a quente,
por decantacdo, lava-se varias vezes com benzol p. a. quente, e de-
termina-se o seu ponto de fusdo (8 170 ou § 184). Se este for supe-
rior a 190° fica provada a existéncia de 6leo de peixe ou baleia.

' Para maior elucidagédo leia-se J. Levvkowitsch : Tecnologieet analyse chi
miques des huiles, graisses el cires, tomo Il (1908), pag. 1218.
2Residuo de hexabrometos.
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Caracteristicas fisicas

As caracteristicas fisicas determinam-se pelo menos em dupli-
cado, empregando a banha de porco filtrada e isenta de agua. Te-
nha-se em consideragédo os 8§ 91 e 92.

Peso especifico

A relacdo entre os pesos referidos ao vacuo, de volumes equi-
valentes de banha de porco a temperatura de 20°, e de agua a tem-
peratura de 4g chama-se peso especifico relativo. Este valor coincide

Fig. 8

com o da densidade relativa e além de indice de caracte-
risacdo, serve para o calculo de taras e capacidades.

Para determinar a densidade a 20° empregam-se
picnometros de Ostwald aferidos (fig. 8), de 10 c.c. a
50 c.c. de capacidade.

Prepara-se o material para uso limpando-o interior-
mente com mistura sulfo-crémica, que se deixa umas
4 horas em contacto. Despejado o picndmetro, lava-se
pelo menos 6 vezes com agua destilada, depois com
alcool e finalmente com éter. Completa-se a secagem fa-
zendo passar uma corrente de ar, livre de poeira e hu-
midade. Externamente, os picndmetros sdo limpos com
um pano humido, e desengordurados e secos com &l-
cool e éter.

Determinacdo do volume do picndémetro: Rolha-se
0 picnémetro, coloca-se o termémetro, pesa-se, enche-se
com 4agua destilada recentemente fervida, e torna-se a
colocar o termdémetro de forma que ndo fique qualquer
bélha de ar.

Mergulha-se num banho de agua a 20° verificado por um ter-
mometro dividido em quintos ou décimos de grau. Mantem-se o picnd-
metro no banho, até o seu termometro marcar 20° + 0,2 durante 10
minutos, para o que basta em geral meia hora. Acerta-se a agua pela
marca do tubo capilar empregando pequenas tiras de papel de filtro,
com que se enxugam também as paredes do tubo, acima da marca.
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Rolha-se, limpa-se 0 picnémetro externamente com um pano ou pa-
pel de filtro, que ndo desfie, e pesa-se.

Lava-se e seca-se 0 picndmetro com alcool, éter, e a corrente de
ar séco; rolha-se, coloca-se o termémetro, e verifica-se 0 péso.

O célculo do volume do picnémetro faz-se como segue:
Sejam

[ péso do picnémetro
(R péso do picnémetro + &gua a 201

O péso da agua é P— p — p', que reduzido ao vacuo e a 40 da o
volume do picnémetro.

Para reduzir ao vacuo basta adicionar a P o valor P ~ -

em que R € igual a 1,14 ou 1,06, conforme os pésos empregados
forem de platina iridiada ou latdo’ Para referir a 4odivide-se o nimero
calculado pela densidade da &gua a 20° (0,99823).

O valor do volume do picnémetro deve ser determinado pela
média de duas ou trés determinagdes, que ndo difiram em mais de
0,0005.

Determinacédo do piso especifico: Introduz-se cuidadosamente
no picnémetro, até cérca de um térco, a banha fundida. Observado
que ndo existe qualquer bolha de ar intercalada, coloca-se o termo-
metro, deixa-se solidificar, rolha-se, e pesa-se.

Preenche-se com agua distilada recentemente fervida, torna-se a
colocar o termémetro de modo que ndo fique qualquer bolha de ar
interposta, e continua-se a operar como nos 88 148 e 149.

O célculo do péso especifico efectua-se da forma seguinte:

S&o dados :

- R péso do picnémetro

b volume do picnémetro

C e péso  do picnémetro 4- banha

d o péso do picnémetro + banha + &gua a 20°

Faz-se:

a'= a— (bX 0,0012)
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O peso especifico € praticamente igual a:

c—a
D200—

0,99823

Os ensaios dizem-se concordantes quando ndo diferem em quan-
tidades superioies a 0,0005.

O peso especifico da banha de porco, como o de qualquer gor-
dura ou Oleo, basta ser expresso com trés casas décimais.

Cor

A cor das banhas de porco é designada pelo nimero de miligra-
mas de iodo livre, que dissolvido em 100 c.c.
duma solugdo de iodeto de potassio, iguala
a cOr da gordura fundida.

Para a determinacdo recomenda-se um
colorimetro construido pela firma Hellige
& C.r° segundo 0 modelo adoptado pela
«Wiz0ff» por proposta de G. Greitemann
(fig. 9).

A gordura fundida introduz-se numa
tina de 25 mm. de altura interna, ao lado da
qual se move por meio de cremalheira, uma
cunha com a solucdo de iodo. Solidariamente
desloca-se uma escala, que nos indica 0 nd-
mero desejado, quando se verifica a equiva-
lencia de cor entre os dois campos de com-
paracdo — tina e cunha.

Para a medicdo da c6r da banha de porco

Fig. 9 basta uma cunha com a seguinte solugdo de

iodo : — Num baléo aferido de 100 c.c. de ca-

pacidade introduzem-se 0,010 gr. de iodo bisublimado p.a. rigorosa-
mente pesados, que se dissolvem numa solu¢do com cerca do débro
do peso de iodeto de potassio p.a. isento de iodato, em agua distilada
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recentemente fervida, e preenche-se o volume.1A solucdo conserva-se
bem, cerca de meio ano, ao abrigo da luz, mas devera ser

verificada por titulacdo de tempos a tempos. 10,0

162 A fig. 10 representa a escala a empregar, cujo ambito 9.0
vai de 1 a 10. A observagdo deve ser feita a luz difusa do 80

dia ou de lampada «luz-sol». 7.0

163 Nota — A determinacdo da cor pode ser realizada por 6.0
qualquer aparelho espectrofotométrico como o da General 53
Electric C.°. 5.0

4.8

indice de refracgdo 4.6

4.4

164 Toda a matéria homogénea, isotropica e transparente 4.2
apresenta a temperatura O e para o comprimento de onda § 4.0

um findice de refraccdo n. 0/3. 3.8

165 Determinagdo pelo bntiro-refractometro Zeiss : O 3.6

indice de refraccdo das banhas de porco determina-se pela 3.4
forma habitual, a temperatura de 50° usando a luz mono- 3.2

cromatica do sddio. 2 3.0
166 As divisdes da escala do butiro-refractometro Zeiss 28
transformam-se em indices de refraccdo segundo a tabelal. 26
167 A determinacdo podera ser executada a + 5oda tem- 2:4

peratura de referéncia, mas de forma alguma a temperatura 2.2
inferior ao ponto de fusdo. Por cada grau de desvio, abaixo 2.0
ou acima de 50° descontar-se-4 ou adicionar-se-4 0,55 a 18

leitura feita. 16
1.4
Ponto de fusdo 12
10
168 Considera-se como ponto de fusdo a temperatura a que pjg. 10

uma substancia passa de sélida a fluida. Na banha de porco,
como em qualquer outra gordura, a mistura de gliceridos ndo per-
mite a existéncia dum ponto de fusdo nitido, havendo por isso a con-

1 Tenha-se em vista que a agua deve ser empregada a temperatura de
graduacdo do baldo.
2 Na pratica usa-se em geral, a luz branca.
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siderar um intervalo entre a temperatura a que a gordura comeca a
fluidificar e a temperatura a que fica completamente fluida (transpa-
rente). Os métodos de determinagdo sdo, pois, convencionais.

O ponto de fusdo das gorduras depende do seu estado de soli-
dificacdo, havendo que considerar o que corresponde ao ponto de fu-
sdo mais elevado. Implica éste facto uma preparacdo prévia da subs-

tancia.

1,4220
1,4228
1,4256
1,4244
1,4252
1,4260
1,4268
1,4276
1,4284
1,4292
1,4500
1,4508
1,4516
1,4524
1,4551
1,4559
1,4547
1,4354
1,4362
1,4570
1,4577
1,4585
1,4592
1,4400
1,4408
1,4415
1,4425
1,4450
1,4458
1,4445
1,4452
1,4460
1,4467
14474
1,4481
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Tabela 1
LEITURA
REFRACTO- n
METRICA
55 1,4488
56 1,4495
57 1,4502
38 1,4510
39 1,4517
40 1,4525
41 1,4531
42 1,4538
43 1,4545
44 1,4552
45 1,4559
46 1,4566
47 1,4575
48 1,4580
49 1,4587
50 1,4595
51 1,4600
52 1,4607
55 1,4615
54 1,4620
55 1,4626
56 1,4655
57 1,4640
58 1,4646
59 1,4655
60 1,4659
61 1,4666
62 1,4672
63 1,4679
64 1,4685
65 1,4691
66 1,4698
67 1,4704
68 1,4710
69 1,4717
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1,4725
1,4729
1,4736
1,4742
1,4748
1,4754
1,4760
1,4766
14772
1,4778
1,4785
1,4789
1,4795
1,4801
1,4807
1,4812
1,4818
1,4824
1,4829
1,4855
1,4840
1,4846
1,4851
1,4857
1,4862
1,4868
1,4873
1,4879
1,4884
1,4890
1,4895
1,4901
1,4906
1,4912
1,4917
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Método da «WisofJ» (1930): Empregam-se tubos capilares
em forma de U com 14 a 1,5 mm. de didmetro interno, e 0,15 a
0,2 mm. de espessura de paredes. Uma das hastes deve medir cérca
de 60 mm., a outra 80 mm., e a distancia entre ambas 5 mm.

A banha fundida introduz-se pela haste maior, de forma que, 1cm.
acima da curvatura, fique uma extensdo de 1 cm. cheia de gordura.

Deixa-se 24 horas a uma temperatura inferior a 10°, ou sobre gélo.

A determinacdo pode também realizar-se ap6s 1 hora de repouso

sobre o gélo, 0 que deve ser indicado no boletim de analise, e ndo é
de forma alguma aplicavel em analises de fiscalisacdo.

Passado 0 tempo prescrito, fixa-se 0 tubo capilar com um eléstico
a um termdémetro graduado em quintos ou décimos de grau, de tal
modo que a curvatura fique ao nivel do dep6sito de mercdrio."

Para a determinacdo usam-se dois copos dispostos, um dentro
do outro, sem contactarem, munidos de agitador de argola, e cheios de
adgua recentemente fervida, (fig. 11). Introduz-se 0 termdémetro no
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copo interno, de maneira que as extremidades do tubo capilar fiquem
acima do nivel da agua. Aquece-se o sistema de modo que a tem-
peratura ndo suba mais que lo por minuto, agita-se de vez em quan-
do, e observa-se com a possivel precisdo (0,2° pelo menos) a tempe-
ratura a que a coluna de banha comeca a deslisar pelo tubo (ponto
de fusdo inicial), e a temperatura a que se torna completamente trans-
parente observada sobre um fundo negro (ponto de fusdo completa). 1

Método de Mieller: Neste método utilizam-se tubos capilares
com 0,5 mm. a 0,75 mm. de didmetro interno e em forma de U como
indica a fig. 12. Os ramos a e b medem 50 mm. e o ramo ¢ (30 mm.)

colocado num plano perpendicular ao dos dois
primeiros, faz com b um &ngulo de 135°.
Aspirando por c, introduz-se a banha fun-
dida no ramo a em quantidade tal, que depois
de limpar externamente a parte do ramo a, que
mergulhou na gordura, e aspirando mais, fique
uma coluna de banha com 20 mm. de altura no
ramo a, e outra de;5 mm. no ramo b.
Pratica-se como no § 172, ou coloca-se o
tubo capilar durante duas horas entre duas ca-
madas de gelo com a espessura de um dedo, ten-
do em consideracdo o0 que se diz no § 173.
Passado o tempo prescrito fixa-se o tubo ca-
pilar com um elastico a uma pequena régua de
madeira, graduada em milimetros. Esta é por
sua vez presa ao termometro com outro elastico, de forma que o de-
posito de mercurio fique ao nivel da curvatura do tubo.

Para a determinacdo utiliza-se um sistema igual ao descrito no
§ 175 ou outro dispositivo que condusa a um aquecimento suave e
por igual. O termémetro, inclinado a 45° introduz-se no banho, e co-
loca-se depois vertical. A extremidade do ramo a fica 20 mm. abaixo
do nivel da agua, e a de c emergente. A determinacdo realiza-se como

1 No nosso trabalho (i.a parte) e nas bases de apreciagdo, referimo-nos
unicamente ao ponto de fusdo completa Para a mesma banha, como tivemos

ocasido de observar, o ponto de fusdo inicial é muito variavel.
5

176

177

178

179

180



181

182

183

184

185

186

187

188

50

no § 175, observando a temperatura na ocasido em que a coluna de
banha comeca a subir no ramo b, e quando atinge um nivel, 5 mm.
superior ao primitivo.

Método da «Wisdff» (/927): Este método da-nos Unicamente
um ponto de fusdo completa (transparente).

Cerca de 15 c. c. de banha fundida, introduzem-se num tubo de
ensaio com 18 mm. de didmetro interno e 200 mm. de comprimento.

Executa-se como no § 172, introduz-se num copo com &gua re-
centemente fervida, munido de agitador de argola, e praticando como
no § 175 toma-se nota da temperatura a que a banha se torna com-
pletamente transparente.

Método de Knapp modificado: O método de Knapp devera,
ser aplicado no caso de possuirmos tdo diminuta quantidade da subs-
tancia, que o enchimento dos capilares se torne impossivel. Compor-
ta-se como no § 181 assinalamos para o método anterior.

Dado a gordura fundida um tratamento como no § 172, colo-
ca-se uma pequena capsula com mercurio num copo com agua (fig. 13)
Sobre a superficie livre do mercurio distribui-se a gordura em peque-
nas particulas. Aquecendo como no 8§ 175.°, considera-se ponto de
fusdo completa a temperatura a que a substancia se torna transpa-
rente sobre o mercurio.

Em qualquer dos métodos é conveniente executar pelo menos
cinco determinacgdes, e tomar em consideracdo a média dos respecti-
vos resultados.

O ponto de fusdo exprime-se com urna casa decimal (décimos
do grau).

<Titer test»

Dé-se 0 nome de titer, ou titulo dos &cidos gordos, ao ponto de
de solidificagdo déstes. O titer test substitui com vantagem o ponto
de solidificacdo da banha, o qual varia com a percentagem dos &ci-
dos gordos livres. Fundida a substancia, considera-se como ponto de
solidificacdo a suspensdo temporaria do arrefecimento, ou 0 maximo
duma ligeira subida de temperatura, devida a perda do calor de fusdo
latente.
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Obtengdo dos &cidos gordos: Num baldo munido de refrigerante
ascendente, saponificam-se, mantendo durante 1hora em ebulicdo, 50
gr. de banha com 150 c.c. de potassa alcoolica aproximadamente 2N.
Introduz-se um pouco de pedra-pomes, destila-se a maior parte do
alcool, junta-se cerca de 1000 c.c. de 4gua fervente, e mantem-se a
ebulicdo até completa expulsdo do alcool.

Libertam-se os acidos gordos com &cido cloridrico diluido até
reac¢cdo &cida (& fenolftaleina), e continua-se a ebulicdo até os &cidos

gordos formarem uma camada sobrenadante, liquida e transparente.
Sifona-se a camada aquosa, lavam-se os acidos gordos com agua fer-
vente, e sifona-se tantas vezes, até as aguas de lavagem ndo apre-
sentarem reaccdo 4cida, (fig. 14). As ultimas lavagens devem realisar-
-se num funil de decantacdo, para que melhor se execute a separacdo
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das duas camadas. Colocam-se os &cidos gordos cerca de meia hora
sobre banho-maria, e filtram-se a quente.

Método de ShukofJ: A substancia fundida introduz-se num ba-
]do de Shukoff (pequeno termus de 10 a 50 c.c. de capacidade, fig.
15) até ficar quasi cheio. Com uma rolha atravessada por um termo-
metro graduado, de 10° a 60°, em décimos ou quintos de grau, tapa-se
0 baldo herméticamente, de maneira que o deposito de mercurio fique
a meia altura. Deixa-se arrefecer, agita-se quando a temperatura atinge
cerca de 45°, e aperta-se solidamente a r6lha. Coloca-se o baldo em

repouso, e observa-se a temperatura de minuto a minuto. O valor
observado, quando a temperatura se detem alguns minutos, ou atinge
0 maximo duma ligeira subida, é o titer.

Método de Dalican: Pratica-se como no método anterior, § 191,
substituindo o tubo de Shukoff, por um tubo de ensaio mantido por
uma rolha dentro dum frasco formando banho de ar (fig. 16). O tubo-
de ensaio mede 35 mm. de didmetro e 160 mm. de comprimento.
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Em qualquer dos métodos, os resultados exprimem-se com uma
casa décimal, e dizem-se concordantes quando ndo diferem em mais
de 0,2°.

Ponto de escorregamento (Slipping Point)

Entende-se por ponto de escorregamento a temperatura, a que a
banha imersa sob determinadas condi¢cdes numa solucdo saturada de
cloreto de sddio se desprende do recipiente especial em que se en-

contra.

Método de Baile/ Whitner modificado : A banha solidificada
introduz-se num pequeno copo cilindrico, de latdo, com 10 mm. de
didmetro e 10 mm. de
altura. A gordura deve
ficar bem calcada e ndo
iserrn exceder os bordos do
micn recipiente.
Num copo de 600
c.c. de'capacidade, mu-
nido de agitador de ar-
gola, e cheio duma so-
A 15 lucdo saturada de clo-
reto de sodio, introduz-
"Se 0 pequeno cilindro, de maneira que
a sua base fique 9 cm. abaixo da su-
perficie do liquido. Ao mesmo nivel
deve ficar 0 depdsito de mercurio dum
termometro 'graduado em décimos ou
quintos de grau.
Aquece-se brandamente, de maneira
que a temperatura ndao suba mais de
lo por minuto. A temperatura a que a
banha no todo, ou em parte, abandona
recipiente, € 0 ponto de escorregamento.
Os resultados exprimem-se com uma casa décimal, e dizem-se
concordantes quando ndo diferem em mais de 0,2°.
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Caracteristicas quimicas

As caracteristicas quimicas determinam-se pelo menos em dupli-
cado, empregando a banha de porco filtrada e isenta de agua. Tenham-
-se em consideragcdo os 88 91 e 92.

Orau de acidez

Entende-se por grau de acidez o nimero de centimetros clbicos
de solucdo alcalina N, necessarios para neutraiisar os acidos gordos
livres de 100 gr. de banha.

Nas gorduras e Gleos comestiveis, o grau de acidez confunde-se
com o grau de neutralisacdo, pois pressupde-se a inexistencia de &ci-
dos minerais.

Determinacdo : Num baldo de vidro neutro, pesam-se com exa-
tiddo cerca de 5 gr. de banha, e dissolvem-se, agitando, em 50 c.c.
duma mistura de alcool e éter em partes iguais. Para facilitar a dis-
solucdo pode-se aquecer ligeiramente sébre banho-maria.

Introduzem-se algumas gotas de fenolftaleina a 1 %, e titula-se
com soda N/10, ou melhor, potassa alcoolica N/10. De igual modo e
sem gordura executa-se um ensaio em branco.

Sendo :

[ péso da gordura

Vi, numero de centimetros cubicos de solucdo alcalina N/10
gastos no ensaio com gordura

Vi numero de centimetros cibicos de solucdo alcalina N/10

gastos no ensaio em branco.

0 grau de acidez sera:

)

Dois ensaios dizem-se concordantes quando ndo diferem em mais
de 0,5.
O grau de acidez exprime-se com uma casa decimal.
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indice de saponificacao

Entende-se por indice de saponificacdo o nimero de centimetros
cubicos de solugdo normal necessarios para saponificar 100 gr. de
banha de porco. O indice vulgarmente empregado é o de «Koettstor-
fer», que corresponde ao de saponificacdo expresso em decigramas de
potassa (KOH).

Devido a hidrélise dos sabfes, 0 método de determinacdo é con-
vencional. A presenca de agua, inevitavel pelo menos na solucdo de
cido cloridrico N/2, provoca a hidrolise dos sabdes formados. Partin-
do de quantidades constantes de substancia, e empregando solucGes
exactamente N/2, tornamos éste erro proporcional, e conseqlientemente
comparaveis os valores obtidos para as diferentes gorduras.

Solucdo de acido cloridrico N/2: Prepara-se uma solugcdo um
pouco mais concentrada, titula-se por comparagdo com uma solucédo
N/2 de carbonato de sddio (26,5010 gr. de carbonato de sodio ani-
dro p. a. em 1000 c. c.), e dilui-se até titulo exacto, usando como in-
dicador o alaranjado ou o vermelho de metilo.

Solucdo alcodlica N/2 de potassa: Prepara-se uma solucdo
um pouco mais concentrada, usando para dissolver a potassa p. a
um volume de agua distilada correspondente a cérca de 2 % do vo-
lume total a preencher, agita-se e perfaz-se o volume com alcool
(pelo menos a 90°). Filtra-se caso a solugdo se apresente turva, titu-
la-se com a solucdo N/2 de é&cido cloridrico, e dilui-se com alcool
até titulo equivalente, usando como indicador a fenolftaleina. Faca-se
unicamente uso de solugdes incolores.

Determinacdo : Pesam-se rigorosamente 2 gr. de banha de por-
co num baldo de saponificacdo (vidro neutro) munido de refrigerante
de refluxo. Juntam-se 25 c. c. da solucdo de potassa alcodlica N/2
medidos rigorosamente, alguns fragmentos de pedra-pomes, coloca-se
o refrigerante, e saponifica-se sobre banho-maria mantido em franca
ebulicdo.

Completada a saponificacdo, que em geral dura 10 a 15 minu-
tos, retira-se o baldo do banho-maria, desmonta-se o refrigerante, e
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titula-se a quente com a solugdo N/2 de é&cido cloridrico, servindo de
indicador a fenoiftaleina (1 a 2 %).

213 De igual modo e sem gordura executa-se um ensaio em branco.
214 Sendo:
Qe nimero de c¢. ¢. de HCI N/2 gastos no ensaio em branco
[ P nimero de c. ¢. de HCI N/2 gastos no ensaio com banha

o0 indice de saponificacdo é:
I. S.= 25 (a- h)
o0 indice de Kdottstorfer é :
l. K. = 14,0275 (a— b)

O valor b deve estar incluido entre 25 +0,3. 1 Caso contrario deve
acertar-se a solucéo alcoolica N/2 de potassa.

215 Consideram-se concordantes 0s ensaios que ndo difiram em mais
de 15
216 O indice de saponificagdo assim como o de Kdttstorfer exprimem-

-se em unidades (numeros inteiros).

indices de Reichert-Meissl e de Polenske

217 Entende-se por indice de Reichert-Meissl o nimero de centime-
tros cubicos de lixivia N/10 necessarios para a neutralizacdo dos &ci-
dos gordos hidrosollveis arrastados por vapor de agua, provenientes
de 5 gr. de banha, executando-se a determinagdo sobre condi¢des es-
tabelecidas.

218 O indice de Polenske exprime-se pelo nimero de centimetros cubi-
cos de lexivia N/10 necessarios para a neutralizacdo dos acidos gor-
dos insolUveis arrastados por vapor de agua, provenientes de 5 gr. de
banha, executando-se a determinacdo sob condi¢des estabelecidas.

1 Segundo resultados dum trabalho comparativo realizado pelo autor,
e ainda nao publicado.
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Determinacéo pelo método de Leffmann e Beam modificadopor 219
Polenske; Saponificam-se directamente sobre a chama, 5 gr, de ba-
nha rigorosamente pesados, com 20 gr. (16 c. c.) de glicerina bi-dis-
tilada p. e 2 c. c¢. de soda caustica a 50 °/0, livre de carbonatos,

num baldo de vidro neutro de 300 c. c. de capacidade. O baldo man-
tem-se em constante agitacdo, até ao final da saponificacdo, que se
reconhece quando a substancia se apresenta limpida.

Deixam-se arrefecer até cerca de 80° junta-se com cuidado 90 220
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c. c. de agua distilada recentemente fervida e a mesma temperatura.
Imediatamente, introduzem-se 50 c. c. de &cido sulfirico diluido (25
c. ¢. de &cido sulfurico concentrado p. a. em 1000 c. c.), 0,6 gr. a
0,7 gr. de pedra-pomes finamente fragmentada, e liga-se sem demora
ao resto do aparelho (fig. 17).

Sob o baldo fica uma rede com um circulo de amianto de 6,5 cm.
de didametro. Liga-se a agua ao refrigerante e aquece-se o baldo com
a chama forte dum bico de vulcdo. Logo que o liquido comeca a dis-
tilar, toma-se atencdo para que se obtenha, num baldo aferido, 110
c. c. de distilado, em 19a 21 minutos. Quando tenham distilado exac-
tamente os 110 c. c., retira-se a chama e substitui-se o baldo aferido
por uma proveta de 25 c. c.

Introduz-se o baldo aferido, durante 10 minutos, num banho a
cerca de 15° agita-se umas quatro a cinco vezes, e filtra-se por filtro
de 8 cm. de didmetro. Uma turvacdo do filtrado, devida aos acidos
gordos volateis insoluveis, emulsionados, desfaz-se por agitacdo com
um pouco de terra de infusorios (Kieselgur).

Num baldo de vidro neutro, titulam-se 100 c. c. do filtrado com
sdda N/10, servindo de indicador a fenolftaleina a 1 °0 (3 a 4 gotas).

De igual modo e sem gordura executa-se um ensaio em branco.

Sendo:
- W nimero de c¢. ¢. de NaOH N/10 gastos no ensaio em branco
[ JUT nimero de c. c. de NaOH N/10 gastos no ensaio com gordura,

0 indice de Reichert é :
LR = 11 (b —a)

A proveta, o baldo aferido, o refrigerante, o tubo que liga este
ao baldo, e por fim o filtro, lavam-se trés vezes com agua distilada,
empregando 15 c. ¢. de cada vez. Ndo se deve introduzir novamente
agua de lavagem no filtro, sem que a anterior tenha filtrado comple-
tamente.

Coloca-se sobre o filtro um baldo de vidro neutro com cerca de
200 c. c. de capacidade, e procede-se a uma lavagem como no § 226,
empregando alcool a 90° neutralizado, em vez de agua. Os acidos
gordos volateis, insoliveis na agua, dissolvem-se no alcool. O filtrado
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titula-se com soda N/10 servindo de indicador a fenolftaleina a 1 °/o
(3 a 4 gotas).

O indice de Polenske é igual ao nimero de c. c. gastos na titu-
lacdo.

Em ambos os indices, que se exprimem com uma casa decimal,
consideram-se concordantes os ensaios, que ndo difiram em mais de
0,15.

indice de iodo

Entende-se por indice de iodo a percentagem de halogénios, ex-
pressa em iodo, que a banha, em solugdo num dissolvente indiferente,
pode fixar por adi¢do, em condicBGes determinadas.

METODO DE WIiS

Solucdo de Wijs ; Prepara-se uma solucdo de iodo bisublima-
do p. a. em &cido acético glacial 99-100 % p. a 4(12 gr. de iodo em
1000 c. c.).

Determina-se o teor em iodo, titulando até a descolaracdo 10 c. c.
com a solugdo de hiposulfito aproximadamente N/10 (§235), e faz-se
passar uma corrente moderada de cloro lavado e seco, obtido pela ma-
neira habitual, até que o titulo da solucdo seja duplo do determinado
primeiramente 2 A solucdo deve conter um excesso de iodo livre;
cérca de 2 % da quantidade combinada com o cloro, e ser conser-
vada ao abrigo da luz.

Solucédo titulada aproximadamente N/io de hiposulfito de s6-
dio : Prepara-se uma solucdo de hiposulfito de sédio p. a. em &gua
distilada recentemente fervida (25 gr. de hiposulfito de sddio em 1000
c. . de agua', e determina-se por titulacdo, o peso de iodo, que cor-
responde a 1 c. c. da solugdo (coeficiente de hiposulfito, g). Esta titu-
lacdo pode realizar-se pelo método de Volhard, que consiste em tra-

1 A dissolugdo torna se mais rapida, colocando o iodo numa boneca de
tela de seda, que se mergulha no acido, o suficiente para que fique imersa.

2 Pela diferenca de coloragdo, determina-se 0 momento desejado, que é
também aquele, em que se comega a distinguir a chama dum pavio através do
liquido.
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tar uma solucdo acida de iodeto de potassio a 10 °/o pelo dicromato
de potassio. Prepara-se uma solucdo de dicromato de potassio p. a.,
pulverizado, e seco a peso constante, de forma que a 100 c. c. corres-
ponda 1 gr. de iodo (3,8633 gr. de dicromato em 1000 c. c.)

Num baldo de Erlenmeyer de cerca de 300 c. c. de capacidade e
com rolha de esmeril, introduzem-se 20 c. c., rigorosamente medidos,
da solucdo de dicromato de potassio. Juntam-se 50 c. ¢. de agua dis-
tilada, 15 c. c. duma solucdo a 10 % de iodeto de potassio p. a. li-
livre de iodato, e por fim 5 c. c. de éacido cloridrico concentrado p. a.

Titula-se imediatamente, com a solucdo de hiposulfito de sodio,
juntando, quando a cor for amarelo palido, cerca de 2 c. c. de cosi-
mento de amido recentemente preparado (0,2 gr. de amido soltvel p.
a. em 100 c. c. de agua). Continua-se titulando até a viragem da cor
azul para verde cromio desvanecido, mantendo o baldo em agitacdo
constante, de vez em quando mais forte colocando a rolha.

Sendo :

Vi, volume de hiposulfito gasto, em c. c.

0,20

O valor de g deve estar apoiado em duas a trés determinacfes
concordantes, isto é em que os valores de v ndo difiram em mais de
0,05 c. c.

Os valores fornecidos por uma nova solugdo de dicromato de
potassio devem ser contrastados com o0s duma antiga, e de tempos a
tempos, verificados pelo método directo, que consiste em titular a so-
lucdo de hiposulfito de sddio por meio de uma quantidade, rigorosa-
mente pesada, de iodo bisublimado p. a. (Merck), ou depurada pela
maneira vulgar 2 (0,2 a 0,3 gr. dissolvidos em iodeto de potassio a
10 %).

1 Usam-se balGes rigorosamente aferidos e dgua distilada a temperatura

de graduacdo do baldo.
2 Vidé. i. O. C. C Netto : Subsidios para o estudo do indice de iodo do

azeite nacional, in-Rev. Agron., (1936), 24, pag. 94.
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O titulo da solucdo de hiposulfito de sddio mantém-se era geral
bastante tempo inalteravel, ap6s 10 a 15 dias da sua preparacao.

Determinacdo 1; Num baldo de Erlenmeyer com rolha de es-
meril e 300 c. c. de capacidade, dissolvem-se cerca de 0,2 gr. de ba
nha de porco, rigorosamente pesados, em 15 c. c. de tetracloreto de
carbonio p. a. Introduzem-se 25 c. c. da solugdo de Wijs rigorosa-
mente medidos, rolha-se e coloca-se o baldo ao abrigo da luz, agitan-
do-se de vez em quando.

Passadas 2 horas, introduzem-se 15 c.c. duma solucdo de iodeto
de potassio p.a. a 10 %, lava-se a rOlha e a parte interna do gargalo
juntando 100 c.c. de &gua distilada, e titula-se com a solugdo aproxi-
madamente N/10 de hiposulfito de sddio, servindo de indicador o cosi-
mento de amido, que se adiciona (cerca de 2 c.c.) quando a cor for
amarelo palido. Na proximidade da viragem, deve-se colocar a rdélha
de vez em quando, e agitar entdo mais fortemente.

De igual modo e sem gordura executa-se um ensaio em

branco.

METODO DE HANU.S

Solucdo de Hanus : Titula-se pela maneira descrita no § 232
uma solucdo de 12,3 gr. de iodo bisublimado p.a., em 1000 c.c. de
&cido acético glacial 99-100 % p.a., e adiciona-se bromo, até o ti-
tulo da solucdo ser duplo do determinado primeiramente (3 c.c. de
bromo é o suficiente). Para maior comodidade, use-se bromo a uma
temperatura entre 50 a 8a A solucdo deve conter um excesso de iodo
livre, cerca de 2 % da quantidade combinada com o bromo, e ser con -
servada ao abrigo da luz.

Solugdo titulada aproximadamente N/io de hiposuljilo de s6-
dio : Prepara-se e titula-se como sa deccreve no § 233.

Determinacgdo: Pratica-se como no 8§ 240 usando como dissol-

1A determinacdo deve ser executada por completo num s6 dia de tra-
balho.
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vente 10 c.c. de cloroférmio p.a., e substituindo a solucdo de Wijs

pela de Hanus.
Em qualquer dos métodos, sendo:

o [ coeficiente de hiposulfito

| I péso da banha (cerca, de 0,2 gr.)

- R numero de c.c. de hiposulfito gasto no ensaio em branco

[ nimero de c.c. de hiposulfito gasto no ensaio com
gordura.

0 indice de iodo é :

Il j__ 100X g(@a—b)
P

Duas determinagdes dizem-se concordantes quando ndo diferem
em mais de 1,0.

O indice de iodo exprime-se em unidades (nimeros inteiros). Para
as banhas de porco é indiferente usar o0 método de Wijs ou o de Hanus.

Para a determinacdo do indice de iodo dos &cidos gordos, ex-
traiem-se estes como no § 189 ou no § 130.

indice de sulfocianogénio, ou de iodo-rodanomomeétrico

Entende-se por indice de sulfocianogénio a percentagem de sul-
focianogénio, expressa em iodo, que a banha de porco pode fixar em
condicBes determinadas.

Emquanto o indice de iodo nos dd uma indicagcdo sbbre a exis-
téncia total das duplas ligacbes livres, nas moléculas da banha de
porco, o indice de sulfocianogénio indica-nos apenas uma dupla liga-
cao livre para cada uma das mesmas moléculas.

Devido & grande sensibilidade do sulfocianogénio para com a
humidade e impurezas (perigo de hidrélise e polimerisacdo), devem
evitar-se a presenca de humidade e o uso de reagentes impuros.

Solucdo de sulfocianogénio ou de Kaufmann: Distila-se &cido
acético (99-100%) p.a. com 10 % de pentoxido de fdsforo, e apro-
veita-se a fraccdo com ponto de ebulicdo entre 118° e 120°; ou entdo
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mistura-se com 10 % de anidrido acético p.a. recém-distilado. Para me-
Ihor solubilidade da gordura, juntam-se ao acido assim obtido, 30 % de
tetracloreto de carbonio p.a. recém-distilado sdbre pentdxido de fésforo.1

Num frasco castanho, bem séco, com rolha de esmeril, juntam-se
a 5C0 c.c. de &cido acético assim preparado (§ 253), 30 gr. de sul-
focianato de chumbo p.a. (ndo basico),2 que tenha sido mantido du-
rante 8 dias ao abrigo da luz, num exsicador castanho com pentdxido
de fosforo. Noutro frasco castanho com rolha de esmeril, dissolvem-se,
em 500 c.c. do mesmo &cido acético, 8 gr. de bromo p.a. (2,6 c.c.
medidos em galheta isenta de humidade).

Para preparar a solucdo de sulfocianogénio, adicionam-se pouco
a pouco, num frasco castanho, bem séco, com rolha de esmeril, agi-
tando sempre, volumes equivalentes dos conteldos dos dois frascos
anteriormente referidos (§ 254), depois de bem agitados. Agita-se até
a descoloracdo, deixa-se assentar, e filtra-se por filtro de pregas bem
séco. A solucdo deve preparar-se 24 horas antes de ser usada.

Solucéo titulada aproximadamente N/io de hiposulfito de sodio:
Obtem-se como se descreve no § 233.

Determinacdo : Num baldo de Erlenmeyer com rolha de esmeril
e 300 c.c. de capacidade, introduz-se cérca de 0,1 gr. de banha de
porco rigorosamente pesados, e 25 c.c. da solugdo de sulfocianogénio.
Rolha-se, agita-se para facilitar a dissolucdo da gordura, e coloca-se
24 horas ao abrigo da luz. 3

Juntam-se 25 c.c. duma solucdo a 10 % de iodeto de potassio
p.a., lava-se a rolha e a parte interna do gargalo com 25 c c. de agua
distilada, e titula-se como se descreve no § 241.° empregando a solu-
cdo titulada aproximadamente N/10 de hiposulfito de sodio.

*Pode empregar se também o sulfato de cobre anidro p.a.

2 O sulfocianato de chumbo pode ser obtidojno laboratério, adicionando a
frio, solugdes de acetato de chumbo p.a. e sulfocianato de amoénio p.a. Sifona-
1se, lava-se com agua fracamente acidulada com é&cido acético, e o residuo de-
pois de fortemente comprimido, deshidrata-se com anidrido acético, conser-
vando-se em exsicador castanho sdbre pentéxido de fésforo.

3 As solugdes precipitam pouco a pouco producto3 de sulfocianogénio,
amarelos.
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Da mesma forma e sem gordura realisa-se um ensaio ern branco.

Sendo:

S JET— peso da gordura

o JRUUU coeficiente de hiposulfito

- W nimero de c.c. de hiposulfito gasto no ensaio em
branco

o ST nimero de c.c. de hiposulfito gasto no ensaio com
gordura,

o indice de sulfocianogénio é :

I Sulf. = q(a—b) X 100
P

Duas determinagdes dizem-se concordantes, quando ndo diferem
em mais de 1,0.

O indice de sulfocianogénio exprime-se em unidades (numeros
inteiros).

Insaponificavel

Como em todas as gorduras naturais, fazem parte da banha de
porco quantidades, neste caso minimas, de substancias organicas in-
saponificaveis. A sua determinacdo realisa-se pelo método seguinte :

Método de Spii% e HGnig: Num baldo de saponificacdo muni-
do de refrigerante de refluxo, saponificam-se sobre banho-maria man-
tido em franca ebulicdo, 5 gr. rigorosamente pesados de banha, com
15 c. c. de potassa alcodlica 2N incolor e limpida (120 gr. em
1000 c. c.).

Terminada a saponificagdo, desmonta-se o refrigerante, juntam-
-se 15 c. c. de 4gua distilada, e deixa-se arrefecer. Transfere-se para
um funil de decantacdo, lavando com 50 c. c. de alcool a 50 %. Adi-
cionam-se 50 c. c. de éter do petroleo p. a. (ponto de ebulicdo 30° a
50° isento de hidrocarbonetos insaturados e aromaticos), agita-se enér-
gicamente, e repete-se o tratamento com o éter do petrdleo, mais duas
vezes, passando para isso a camada hidro-alcodlica sucessivamente
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para outros dois funis de decantacdo. Eliminam-se eventuais emulsdes,
empregando algumas gotas de alcool ou alcali.

As trés camadas de éter do petroleo reiinem-se no primeiro funil
de decantacdo, e agitam-se por trés vezes com alcool a 50 % con-
tendo algumas gotas de alcali (20 c. c. de cada vez). O éter do petro-
leo assim expurgado de pequenas por¢des de sabdo dissolvido, filtra-
-se para um baldo tarado e séco.

Distila-se a maior parte do éter do petroleo, expulsa-se a restante
sObre banho-maria, e seca-se o baldo na estufa a 100° por periodos
de 15 minutos, até que o seu péso ndo varie em mais de 0,1 %.

Sendo :
[T péso do baldo
[T péso do baldo com o insaponificavel,

o0 insaponificavel % ¢
Insap. % — 20 (p — p")

0 valor do insaponificavel representa-se com uma casa decimal,
considerando-se concordantes 0s ensaios que ndo defiram em mais
de 0,05.

Bases de apreciacdo

As seguintes bases de apreciacdo aplicam-se a toda a banha de
porco nacional, e igualmente, a banha de porco exdtica. No quadro E,
que se insere na l.a parte, pode-se verificar a semelhanca entre os nu-
meros limites destas bases e, os valores apresentados, por diversos au
tores, para as banhas de porco estrangeiras. Além disso, a banha de
porco exotica devera, quanto a nos, apresentar caracteristicas idénti-
cas a banha nacional, para que possa legalmente ser introduzida e
consumida em territorio portugués.1

1— Andlise prévia: A banha de porco ndo deve conter em
quantidade sensivel, matérias estranhas, ou detritos de teci-
dos orgéanicos. O cheiro e sabor devem ser normais.
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Agua, substancias insollveis nos solventes da gordura, e residuo
de incineracéo

11— Agua : A percentagem de agua na banha de porco nédo
deve exceder 0,5 %.

1l — Substancias insoliveis nos solventes da gordura : A per-
centagem destas substancias na banha de porco ndo deve
exceder 2,0 %.

IV — Residuo de incineracéo : A percentagem de cinzas na ba-
nha de porco ndo deve exceder 0,1 %.

V — Substancias conservantes : Ndo é permitida a presenca de
qualquer conservante na banha de porco, excepto o sal das
cozinhas, cuja quantidade deve ser tal que a percentagem
de ClI ndo seja superior a 0,06 % (em relagdo a banha).

Pesquisa de gorduras e 0leos estranhos

VI — Pesquisa de gorduras e Oleos vegetais : Na prova de ace-
tato de fitosterol (método da digitonina) aplicado a banha de
porco, a ultima frac¢do de cristalizacdo (§ 102) deve fundir
a uma temperatura inferior a 117° corrigidos. A pesquisa do
6leo de sésamo ou gergelim, pela reaccdo de Soltsien, deve
ser negativa.

VII — Pesquisa de Oleos hidrogenados e sebos : Na investigacdo
do 4cido isooleico, pelos métodos de Twitchell (§ 114), ou
de Baughman e Jamieson (§ 123) aplicados a banha de
porco, o indice de iodo dos acidos gordos solidos (8 122)
ndo deve exceder 3. Na cifra diferencial de Bomer (§ 125),
o valor de Fg + 2 d ndo deve ser inferior a 71. No método
de Kling, o ponto de fusdo determinado (8 138) ndo deve
ser inferior a 61° nem superior a 63°.

VIII — Pesquisa de 6leo de peixe ou baleia : A pesquisa dos po-
librometos na banha de porco, deve ser negativa. 1

1 Tenham-se também em consideracdo as bases de apreciacdo XVIII,
XIX, XX, XXI.
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Caracteristicas fisicas

IX — Peso especifico a 200: O peso especifico a 20°/4°, da ba-
nha de porco, varia entre 0,920 e 0,936.

X — Cor » O numero que designa-a cor da banha de porco nédo
excede em geral 2,6, podendo excepcionalmente atingir 3,6.

XI —indice de refraccdo a 50° (pelo butiro-refractometro
Zeiss) ; O indice de refraccdo a 50° determinado pelo bu-
tiro-refractometro Zeiss varia em geral entre 1,4538 e 1,4556,
podendo excepcionalmente atingir 1,4562.

XII — Ponto defusdo : O ponto de fusdo na banha de porco, de-
terminado pelos métodos da Wizoff, de 1927 ou de 1930,
varia em geral, entre 38,0° e 47,3°, podendo atingir 31,2° e
48,4° ; determinado pelo método de Mieller varia, em geral,
entre 31,6° e 40,9°, podendo atingir 28,0° e 45,2°.

XII — Titer test r O titer na banha de porco (método de Dalican)
varia, em geral, entre 33,2° e 41,1° podendo atingir 32,8°
e 41,6°.

XIV — Ponto de escorregamento (Slipping point): O ponto de
escorregamento na banha de porco varia, em geral, entre
23,1° e 34,7° podendo atingir 21,8° e 34,9°.

Caracteristicas quimicas

XV — Grau de aciden : Consideram-se improprias para consumo
as banhas de porco, que possuam grau de acidez supe-

rior a 2.

XVI — indice de saponificacdo : O indice de saponificacdo na ba-
nha de porco varia entre 192 e 200.

XVII  —indices de Reichert Meissl e de Polenske: O indice de Rei-

chert Meissl na banha de porco varia, em geral, entre 0,4 e
1,3, podendo atingir 1,5.
O indice de Polenske na banha de porco varia, em geral, en-
tre 0,8 e 2,4, podendo atingir 2,6.

XVIII —indice de iodo : O indice de iodo na banha de porco, de-
terminado pelos métodos de Wijs ou Hanus, varia em ge-
ral, entre 56 e 72, podendo atingir 53. O indice de iodo dos
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acidos gordos insoluveis, determinado por qualquer dos cita-
dos métodos, varia em geral, entre 58 e 74, podendo atin-
gir 54 e 75. A diferenca entre o indice de iodo da gordura
e 0 dos respectivos acidos gordos insolUveis varia entre

0e3

XIX — indice de sulfocianogénio : O indice de sulfocianogénio na
banha de porco varia, em geral, entre 48 e 58, podendo atin-
gir 44,

XX — Insaponijicavel: A percentagem de insaponificavel na ba-
nha de porco varia entre 0,02 % e 0,3 %.

XXI — Como a percentagem de insaponificavel na banha de porco

ndo ultrapassa 0,3 %, pode-se calcular a percentagem de
acidos gordos saturados G, 4acido oleico O, e acido lino-

leico L, nos &cidos gordos totais, em face das seguintes for-
mulas :

G = 100 — (1,158 X indice de sulfocianogénio)
O= 1,162 (2 X indice de sulfocianogénio — indice de iodo)
L = 1,154 (indice de iodo — indice de sulfocianogénio)

O valor de G varia, em geral, entre 35 % e 41 %, podendo
atingir 33 % e 49 %.

O valor de O varia, em geral, entre 46 % e 52 °0o, podendo
atingir 39 % e 56 %.

O valor de L varia, em geral, entre 7 % e 18 %, podendo
atingir 21 %.

Analise fiscal

A andlise fiscal da banha de porco tem por fim verificar, quanto
possivel, se a referida gordura é prdpria para o consumo, e se esta
isenta de substancias estranhas, incluindo 6leos e gorduras que nao
provenham do tecido adiposo do porco. A gordura pode tornar-se im-
propria para o consumo ndo sO naturalmente, como pela adi¢do de
substancias que a tal conduzam.

A deterioracdo (Base da apreciacdo I) € revelada pela analise
prévia (8 22).
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O esquema seguinte indica-nos as determinagcdes que podemos
executar para a revelacdo de agua, substancias insollveis nos solven-
tes da gordura, cinzas, e também de outras gorduras e 6leos.

1. ° Agua — Base da apreciacdo I1:
Determinacdo preliminar segundo Polenske —§ 26.
Perda de peso a 105° — § 29.
Determinacgdo directa da agua — § 31.
2. ° Substéncias insollveis nos solventes da gordura (resi-
duos de tecidos organicos, argila, carbonatos como
a cré, farinha, etc.) — Base de apreciacdo 111:
Determinacdo do residuo insoltvel no cloroférmio —
8 33.
Determinacdo segundo a Wizoff — § 35.
3. ° Residuo de incineragdo (Substancias minerais, em geral
sal das cozinhas) — Base de apreciacdo 1V :
Cinzas — § 41.
4. ° Substancias conservantes — Base de apreciac¢do V :
a) Sal das cozinhas.
Determinacdo do Cl nas cinzas -- § 44.

b) Acido bérico e boratos ; aldeido férmico e subs-
tancias que dao lugar a sua formacdo ; acido
formico e formiatos ; 4cido fluoridrico e iluo-
retos; acido sulfuroso e sulfitos; hiposulfi-
tos; acido salicilico e seus compostos ; acido
benzoico e benzoatos.

Determinagdo qualitativa respectiva — § 45 a § 89.
5. " Gorduras e Oleos vegetais - Base de apreciagdo VI: 1
Prova do acetato de fitosterol, para todas as gorduras e
6leos vegetais — § 94.
Reaccdo de Soltsien 2 s6 para 0 6leo de gergelim ou
sésamo — § 105.

1 Grandes quantidades de Oleos vegetais produzem o abaixamento dos
pontos de fusdo, escorregamento e titer,

2 Esta reaccdo revela igualmente os 6leos e gorduras legalmente desna-
turados com o 6leo de gergelim ou sésamo.
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indices de saponificacdo e refraccdo (bases de aprecia-
cdo Xl e XVI) sé para os Oleos de coco 1e
coconote — § 207 e § 164.
6. ° Gorduras e Oleos hidrogenados — Base de aprecia-
cao VII:
Pesquisa do &cido isooleico —§ 113.
Cifra diferencial de Bémer — § 125.
7. ° Gorduras e dleos animais — Base de apreciacdo VII:
a) Sebos de boi ou carneiro e gordura de cavalo.
Pesquisa do &cido isooleico — § 113.
Cifra diferencial de Bomer — § 125.
Método de Kling — § 133.
b) Oleo de peixe ou baleia (Base de apreciacio
VIII).
Pesquisa dos polibrometos — § 141.
Célculo da percentagem de é&cido linoleico (Base de
apreciacdo XXI).
8. ° Parafina e 6leo de parafina — Base de apreciacdo X X:
Determinacdo do insaponificavel — § 263.

A andlise vulgar da banha de porco deve incluir as seguintes
determinacdes :

Analise prévia.

Agua (determinacdo preliminar segundo Polenske).

Substancias insollveis nos solventes da gordura (residuo
insolavel no cloroférmio).

Residuo de incineracéo.

Determinacdo do Cl nas cinzas

1 No caso de pequenas quantidades de 6leo de coco e coconote, e necessi-
tando-se revela-las em especial, pode seguir-se o método de Valenta ou o de
Alexander Peter. Consulte se para isso : Elsdon : Edible Oils and Fats, 1926,
pag. 89 e 343 ; Alexander Peter : Vorproben zur Erkenung Kleinerer Mengen
von gedarteten Oien Talgen und von Feiten der Palmfettgruppe im Schweine-
fett, ««-Zeitschrift fir Untersuchung der Lebensmittel, 1934, pg. 521, volume
68 (November). ,
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Determinagdes qualitativas do acido borico e boratos, aldeido
formico, acido formico, acido salicilico.

Cor.

indice de refraccdo a 50°.

Ponto de fusdo.

Grau de acidez.

Se os resultados destas determinagdes sdo normais, execute-se:

Prova do acetato de fitosterol.
Investigacdo do &cido isooleico.
Cifra diferencial de Bdmer.
Insaponificavel.

SUMMARY

The present work was undertaken by the writer at «Laboratério Quimico
Central (Laboratorio de Belém)», Ministry of Agriculture. It is divided into
two parts.

The first part deals with the analytical results obtained from 30 samples
of Portuguese lard warranted by «Brigadas Técnicas da Direcgdo Geral dos
Servigos Agricolas». The samples came from swine killed at about two years
of age ; the race of the animals and the quality of the adipose tissue wherefrom
the lard was extracted, are shown in Table A.

The methods used in the analysis of the samples and the results obtained
together with the values of M, a and gm are presented in Table B. The ma-
ximum and the minimum values are: water 0,180,02; impurities 1,9 0,3;
ash 0,068-0,002; salt (Cl) 0,033-0,001; iodine value of solid acids 2,5-0,5 ; Bo-
mer’s test (MG + 2d) 75-2 71,4 ; Kling’s test 62,8-61,0 ; specific gravity (20 °/#£)
0,936 0,920 ; colour (Wiz6ff) 3,6-1,0 ; refractive index (500) 1,4562-1,4538; mel-
ting point (Wiz06ff) 48,4°-36,7"; titer test 41,6-32 8; slipping point 34,9°-2i°,8;
acid value (number °/0 of c. c¢. of N solution) 7,0-0,5 > saponification value
200 192 ; Reichert Meissl value 1,5-0,4 ; Polenske value 2,6-0,8 ; iodine value
72-53 ; thiocyanogen value 58-44 ; unsaponifiable matter % 0,3-0,02; fatty
acids % 89,3-88,8 ; iodine value of fatty acids 75-54 ; saturated acids %
43,7 29,2; oleic acid % 49,835>| linolic acid % 18,5-7,2; glycerol %
10,9-10,5.

The methods folowed for determining the melting point are compared in
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Table C through analysis of variance. The significance of the methods (the
Wi ijs method and the Hanus method) used in the determination of the iodine
value is discussed in Table D.

Besides the methods followed in the chemical analysis of the samples the
writer presents in the second part some bases for estimating lard and sug-
gests how to carry out the Control Analysis.

ZUSAMMENFASSUNG

Die irn Laboratério Quimico Central do Ministério da Agricultura (Labo-
ratério de Belém) durchgefiihrte Arbeit ist in zwei Abschnitte geteilt:

Nachdem der Verfasser einige Betrachtungen Uber das der Untersuchung
unterzogene Fett angestellt hat, verdffentlicht er im 1 Teil die an 30 Proben
portugiesischen Schweineschmalzes, deren Reinheit durch die Brigadas Té-
cnicas da Direccdo Geral dos Servigos Agricolas verbiirgt war, beobachteten
Untersuchungsergebnisse. Die Muster rithren von etwa 2 Jahre alten Schwei-
nen her, deren Rasse und Mastungsverfahren auf Tabelle A verzeichnet
sind, desgleichen die Art des Fettgewebes, das zum Auslassen des Schmalzes
verwandt wurde. Die im Einzelnen angewandten Verfahren sind im 2. Teil
beschrieben. Die Ergebnisse, wie auch die Werte von M, o und ffMsind in der
Tabelle B aufgefuihrt. Die erhaltenen Maximal — bezw. Minimalwerte waren :
Wasser 0,18-0,02; <Nichtfett» (ausser Wasser) 1,9-0,3; Aschenbestandteile
0,068-0,002 ; Chloride (als CI) 0,033-0,001; Isodlsaureprobe (Jodzahl) 2,5-0,5 ;
Schmelzpunkts-Differenzmethode (Bomer) 75,2-71-4 ; Kling'sche Zahl 62,8-61,0 ;
Spezifisches Gewicht bei 20°/4° 0,936-0,920 ; Farbmessung (nach Wizoff)
3,6-1,0; Refraktion bei 500 1,4562-1,4538; Schmelzpunkt (nachWiz6ff) 48,4°-36,7°
«Titer» 41,6-32,8 ; «Sleeping point» 34,8-21,8° ; Sauregrad 7,0 0,5 ; Verseifungs-
zahl 200-192 ; Reichert-Meissl-Zahl 1,5-0,4 ; Polenske Zahl 2,6-0,8 ; Jodzahl
(Hanus) 72 53 ; Rhodanzahl 58-44 ; Unverseifbares 0,3-0,02 °/0; Gesamtfettsau-
ren 89,3-88,8%; Jodzahl der Gesamtfettsauren 75-54; gesattigte Sauren
43,7-29,2 % ; Olsaure 49,8-35,1 %>; Linolsaure 18,5-7,2 % ; Glycerin 10,9-10,5 %.
In der Tabelle C werden die fur die Bestimmung des Schmelzpunktes ange-
wandten Verfahren aufgrund der Analyse der Variationen verglichen. In der
Tabelle D wird die jeweilige Bedeutung der fir die Jodzahlbestimmung an-
gewandten Methoden (Wijs und Hanus) bewertet.

Im 2. Teil (Entwurf fir das amtliche Untersuchungsverfahren) bringt Ver-
fasser, ausser der bereits weiter oben angegebenen Beschreibung der ange-
wandten Verfahren, noch einen Abschnitt Gber die Grundlagen fuer die Be-
wertung von Schweineschmalz und zum Schluss einen Teil, in welchem der
Modus, die Untersuchung seitens des Lebensmittelkontrollamts durchzufiih-
ren, dargelegt wird.
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