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Dosificacién del almidén en las substancias alimenticias. — El
almidon se dosifica en los granos transforméndolo previamente en
glucosa que se gradia después por el liquido de Fehling.

Preparacién de la diastasa. — Se toman 100 gramos de malla
de cebada molida y se la deja en contacto durante media hora con
un litro de agua templada. Se filtra y se anade al liquido filtrado
tres O cuatro veces su volumen de alcohol, precipitando asi la dias-
tasa. Se la deja depositar sobre el fondo del vaso, se la decanta y
el producto se pone sobre un filtro laviandolo perfectamente con
alcohol.

La diastasa obtenida de esta manera se conserva en un frasco
con alcohol 4 95°. Jamds se debe preparar grandes cantidades de
esta substancia porque & la larga pierde sus propiedades sacarifi-
cantes.

Sacarificacién por la diastasa. — Se colocan 5 gramos de granos
finamente molidos en un vaso de Bohemia con 50 6 60 cc. de agua
y se eleva la temperatura hasta la ebullicién, manteniéndola du-
rante media hora y reemplazando el agua que se evapora. De esta
manera se transforma el almidon en engrudo.

Se deja enfriar hasta 60 6 65° y se anaden algunos cc. de agua,
en la cual se ha disuelto un poco de diastasa previamente prepara-
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da. El conjunto se abandona en la estufa d 60 O (5" después de haber
puesto en el vaso 60 & 80 cc. de agua.

Al cabo de las 24 horas ha terminado generalmente la accion de
la diastasa, y para comprobarlo se toma una gota del ligquido, po-
niéndola sobre el portaobjetos del microscopio con una gota de agua
vodada. No debe aparecer la coloracion azul, 1o cual indica que ha
desaparecido toda la materia amilacea.

Entonces se pone todo el liqnido sobre un filtro cerrado por un
tapon de amianto, se lavan los restos celulosicos y nitrogenados que
quedan sobre el filtro hasta hacer un volumen de 100 cc. en un
frasco graduado, cuya capacidad sea de 200 ce. Se complela el vo-
lumen hasta 200 con una solucion al 4 por 100 de écido sulfarico, y
<o lleva el todo al bano maria 4 100°, se cierra el frasco por medio
de tapon que se sujeta por medio de un alambre de hierro y se
mantiene en el bano maria 4 100" durante 5 horas.

Al cabo de este tiempo, todos los derivados del almidon han sido
transformados en glucosa, y solo falta enfriar el liguido y dosificar
ésta por el método de M. Girard.

El peso del cobre encontrado multiplicado por 05121 indica la
cantidad de almidon contenido en un gramo de granos.

Sacarificacion por el agua de malta. — En lugar de aislar pre-
viamente la diastasa necesaria para la sacarificacion, se puede sa-
carificar directamente por el agua de malta. Para eslo se anadira
al engrado un volumen conocido de agua, generalmente 5 010 ce.;
pero se dosificara aparte al mismo tiempo, como anteriormente
hemos indicado, la cantidad de materias reduclibles, glucosa y dex-
trina, contenidas en un volumen igual del agua de malta empleada.

Al fin de la operacion se restard de la cifra correspondiente ul
grano la cifra encontrada para el volumen del agua de malta em-
pleada.

Dosificacién de la celulosa. — La dosificacion de esta substancia
estd basada en su disolucion en un liquido llamado de Schweitzer,
solucion amoniacal de 6xido de cobre, y sobre su reprecipitacion de
este liguido por la accion de un dcido débil.

ceparacién del liquido de Schweitzer. — Preparase este liquido
por medio del hidrato de cobre obtenido por el método de Peligot.

Para preparar este 0xido, se empieza por descomponer 500 gra-
mos de sulfato de cobre en litro y medio de agua hirviendo. Se di-
lata esta solucion hasta 5 litros y se deja enfriar completamente.
Entonces se precipita el liquido por un ligero exceso de amoniaco
para redisolver el precipitado formado. Generalmente se necesitan
800 & 850 ce. de amoniaco al 22 por 100.

Se disuelven aparte 360 gramos de potasa caustica en 2 litros de
agua, y se vierte esta solucion sobre la primera, dejindola reposar
hasta el dia siguiente.

De esta manera se tiene un precipitaldo azul que primero se lava
por decantacion y después completamente sobre un filtro. Se le
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puede conservar himedo 0 secarlo & una temperatura que no pase
de 40°.

Este precipitado se pone en contacto con el amoniaco al 22 por
100 y se agita frecuentemente anadiendo el 6xido hasta que se en-
cuentre en exceso. Al cabo de algunos dias de contacto puede usarse
este reactivo,

Empleo del liquido de Schweiter. — Cuando las substancias en
las cuales se quiere dosificar la celulosa, contienen ‘almidon y
materias grasas, serd preciso separar previamente estas ultimas
por el éter o la bencina y el almidon por la diastasa. En segunida se
separaran las materias resinosas y pécticas por la ebullicion con el
agua al 5 por 100 de potasa durante una media hora por lo menos.
El residuo serd lavado con agua, secdndolo después.

Entonces, se pondra en contacto con el liquido reactivo. Ciuando
la celulosa estard disuelta, se filtrard el lignido sobre el amianto y
se lavard muchas veces el producto insoluble con un poco de la di-
solucion eaprica.

En la solucion filtrada se anadird con precancion acido acético
hasta la reaccion dcida, y en este momento la coloracion se presenta
azul verdosa precipitando la celulosa. Se dilata el todo con agua
v se deja depositar hasta el dia siguiente. Entonces se separa el
liquido claro, se lava muchas veces por decantacion y después,
finalmente, se filtra sobre un filtro tarado, se lava completamente
el precipitado vy se le seca, vy pesando se tiene un peso P. Se inci-
nera entonces el producto, se le calcina y se pesan las materias
minerales, 4 cuyo peso llamaremos p. Tendremos, pues, P—p, que
nos dara el peso de la celulosa.

Andlisis de los aceites comestibles. — Los procedimientos de
andlisis de los aceites son numerosos, pero por otra parte se en-
cuentran actualmente muy pocos que permitan hacer con exactitud
escrupulosa el examen de las falsificaciones que puedan encon-
trarse en un aceite de una clase dada.

La falsificacion de los aceites consiste generalmente en anadir &
un aceite de precio elevado aceites de precio inferior; por regla ge-
neral es el aceite de olivas el que se busca falsificar, por ser éste el
(que tiene mis valor. Es por tanto, la falsificacion de este tipo la que
vamos 4 tomar como ejemplo.

Pero como generalmente una simple reaccion no permite sacar
una conclusion segura sobre la naturaleza del aceite anadido y como
por otra parte es necesario aclarar, bien por otros reactivos, bien
por la medida de sus constituyentes fisicos antes de formular una
opinidn, reuniremos aqui los datos mas seguros sobre la cuestion
de los andlisis de los aceites.

De esta manera el quimico higienista encontrard en esta parte
de nuestro libro los conocimientos indispensables para el examen
que se proponga. En una cuestion tan delicada en la cual los méto-
dos del andlisis no tienen el grado de certeza que generalmente se
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encuentra en Quimica, solamente después de madurar perfecta-
mente una opinion por todos los medios posibles es cuando se la
puede formular. Anadamos ain, que en este caso, la degustacion
operada por un prictico serd el complemento més precioso de la
informacion quimica.

El procedimiento de un ensayo quimico de los aceites, descansa
sobre los datos siguientes:

1.° Densidad 4 15° determinada por la balanza aerotérmica.

9.0 (alentamiento por el dcido sulfirico.

3.° Investigacion de los aceites extiranos. (Reacciones por el
4cido nitrico y por una mezcla de los dcidos nitrico y sulfurico).

4° Tiempo de solidificacién por el mercurio crudo y el acido
nitrico.
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Grado de calentamiento por el dcido sulfurico monohidratado. —
En vaso tarado se vierten 10 cc. de dcido sulfurico monohidratado
y después 50 gramos de aceite, se agita violentamente hasta la
mezcla completa de los dos liquidos y en el momento en que cesa
de subir se lee la indicacion del termomelro; se resta la tempera-
tura inicial y se tiene el grado de calentamiento.

He aqui este grado con relacion d algunos aceites, siendo su
densidad 1‘84%:
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Investigacion de los aceites extranos. — En un pequeno tubo de
ensavyo se introducen voliimenes iguales de aceite y de dcido nitri-
co, se agita y se deja reposar. El aceite de oliva queda verdoso y su
capa inferior incolora.

El aceite de clavel queda de color de rosa y la capa inferior ama-
rillenta.

El aceite de s6samo se vuelve rojo y la capa dcida verdosa: con
el acido clorhidrico vy el aztcar se obtiene en 10 minutos una bella
coloracion roja.

He aqui nna reaccion que permite caracterizar el aceite de al-
goddn en el aceite de oliva: :

Se mezela en un tubo de ensayo 5 cc. del aceite que se ha de
ensayar con el dcido nitrico perfectamente privado de productos
nitrogos v cuva densidad sea 140, agitando fuertemente durante
medio minuto. Se deja reposar la mezcla durante 50 6 55 minutos y
el aceite viene & sobrenadar encima del dcido. Con el aceite de oliva
puro se obtiene una coloracion gris clara con an ligero reflejo ama-
rillento; el aceite de algodoén queda moreno obscuro, casi negro,
pareciéndose 4 una infusion de cafe.

El aceite de oliva mezelado con el aceite de algoddon da masas
cada vez mis obscuras partiendo del amarillo de oro al obscuro,
pasando por el anaranjado, segin que el aceite contenga mas 6
menos aceite de algodéon. Esta reaccion permite descubrir una
adulteracion de 5 por 100 de aceite de algodon.

Investigacion del aceite de pistacho. — Se disuelven 200 gramos
de potasa en 500 de alcohol & 90°.

Se saponifica una pequena cantidad de aceite con una parte de
la solucion potdsica. La mezela debe quedar media hora 6 tres
cuartos en el bano maria. Al cabo de este tiempo se deja la mezcla
en un espacio frio, de 0 & 6°.

Habiendo un 5 por 100 de este aceite en la masa, se hace sen-
sibles por el depdsito sobre las paredes de cristales grumosos de
araquidato de potasa insoluble en el alcohol. Si hay una gran can-
tidad de este aceite, la mezcla se congela en masa.

El aceite puro de oliva no da grumos cunando se le trata por este
procedimiento.
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Coloracién de los aceites por una mezcla de dcido nitrico y sulfu-
rico. — Esta mezcla debe hacerse con partes iguales de los dos
dcidos v la coloracion que se obtiene en los aceites es la siguiente:

Aceite de sdsamoNe LA 5 UL L e s verde obscuro.
PR ¢ - 103 b L e DR R amarillo claro.
e OB 0SSR ek b W S e e e O rojo obscuro.
— dealmendras . « o, visoega i agrisado.
1 [~ e v 1. i M R R SRR P I - rojo obseuro.
TS Y C e SR S TR ) - rojo de ladrillo.
Tiempo de solidificacién. — En un pecueino tubo de ensayo se

pesa 1 gramo de dcido nitrico & 40 6 42° y después un gramo de
mercurio. Cuando el mercurio estd disuelto se agita fuerternente
durante tres minutos y se deja reposar. Después de 20 minntos se
agita nuevamente durante un minuto.

Si se trata de un aceite solidificable se congela en una masa que
se desprende ficilmente del tubo una hora después de la agitacion.
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e s L T T R g B R 6 Sheb.im
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La adicion de aceite de las cruciferas se reconoce por la colora-
cién negra que estos aceites comunican & la plata si se les hace
hervir en una capsula de plata con un poco de potasa. Esta reac-
cion permite descubrir 8 & 10 por 100 de aceite de las cruciferas.

Reconocimiento de aceites vegetales y animales. — Se distinguen
los aceites vegetales de los aceites animales por la accion del cloro,
pues los aceites animales bajo la accion de este reactivo adquieren
una coloracion negra, mientras que los aceiles vegetales son ligera-
mente decolorados. Solamente el aceite de pie de buey, entre los
aceites animales, no se colora en negro por esta reacecion.

A continuacion damos el método areométrico, segun H. Pi-
chon, procedimiento prictico para reconocer las falsificaciones del
aceite de oliva. Al efecto se tiene un aredmetro térmico, con termo-
metro interior, el cual estd graduado de manera que sumergiéndolo
en un aceite puro de oliva, 4 una temperatura cualquiera, las indi-
caciones del termometro y las de la varilla son siempre concordan-
tes, es decir, que cuando el termometro indica una temperatura de
12°, la varilla enrasa también en la graduacion 12.
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Esta relacion entre las dos lecturas subsiste en todas las tem-
peraturas mientras el aceite de oliva es puro; pero cuando el aceite
de oliva estd mezclado con aceites extranos, no subsiste esta con-
cordancia, y la diferencia es tanto mas notable cuanto mayor es la
proporcion de los aceites extranos.

Cuando los aceites anadidos al de oliva tienen una densidad no-
tablemente diferente de la de éste, la diferencia se produce aun
cuando las cantidades fraudulentamente anadidas sean relativa-
mente poco considerables. Tal es el caso del aceite de sésamo, de
algodon y de algunos otros. Pero cuando el aceite de oliva esta fal-
sificado por aceites cuya densidad es poco diferente de la suya, la
diferencia entre las lecturas simultineas de la varilla termométrica
y de la areométrica es tan poco notable que puede quedar una duda
sobre la pureza del aceite ensayado, aun cuando las substancias
fraudulentas estén en cantidad considerable. Los aceites de colza,
de¢ nabos y algunos otros, se encuentran en este caso, y su presen-
cia en el aceile de oliva se indica dificilmente por el areémetro tér-
mico.

Aceites de oliva comestibles. — Se ponen en un tubo de ensayo
de 10 ¢. de largo por 29 de didimetro, 20 gramos de la materia
grasa que se ha de analizar y 6 gotas de dcido sulfirico puro, & 66°,
se agita durante un minuto sacudiendo viva-
mente. En seguida se anaden 9 gotas de dcido
nitrico puro & 40° y se agita nuevamente du-
rante un minuto.

En seguida se coloca el tubo en el bano ma-
ria, cuya agua ha sido puesta previamente & la
temperatura de ebullicion. En la parte supe-
rior del bano hay colocada horizontalmente una
placa metdlica agujereada cuyos agujeros Lie-
nen un didmetro un poco superior al didmetro
exterior del tubo ¢ inferior al diimetro del
reborde del tubo. Este ultimo puede, por con-
siguiente, sumergirse en el agua hirviendo
sostenido por la limina. (Fig. 125.)

Se deja el tubo exactamente cinco minulos S
en el agua hirviendo. Al sacarlo se le pone en Fi6. 125
un bano de agua fria, mantenido por medio de  Baio maria para ensayos
algunos fragmentos de hielo entre 8 y 10 cen- A
tigrados. Se retira al cabo de dos horas y se
observa el estado de la masa. Es util anotar, por méds que no tenga
gran importancia, las diversas coloraciones obtenidas:

1. Después de la adicion del acido sulfirico.

2. Después de la adicion del dcido nitrico.

3.° A la salida del bano maria.

4.° Después del enfriamiento de la masa.

La coloracion obtenida después de la adicion del dcido sulfarico
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v agitacion de la masa, varia para los aceites de oliva desde el
verde claro hasta el verde obscuro y hasta el verde negruzco.

Después de la adicion del acido nitrico, los colores varian desde
el verde gris hasta el gris obscuro.

Después de la ebullicién, el tinte de la masa es generalmente de
un amarillo que varia desde el amarillo color de manteca hasta el
amarillo obscuro.

En lo que se refiere 4 los aceites comestibles, este procedimiento,
salvo en algunas raras excepciones, puede dar indicaciones utiles.
Un aceite que no se solidifica ha de considerarse sospechoso, some-
ticndolo 4 un examen detenido. Pero un aceite que se solidifica
tampoco puede ser declarado como puro por este solo hecho, por-
que la adicion de aceites de granos comestibles, siendo en peque-
nas proporciones, no impide la solidificacion.

Investigacion del aceite de algodén. — El aceite de algodon ex-
traido de las semillas del algodonero de América 0 de Egipto, ha
invadido desde hace algunos anos los mercados de Europa. Por su
olor y su sabor casi nulos, constituye un producto de adicion de
primer orden y frecuentemente se le emplea para este uso en la
adulteracion de los aceites de oliva v de la manteca; en este ultimo
caso bajo la forma de margarina de algodon.

Hoy se puede encontrar ficilmente este aceite, cuya investiga-

cion en las materias grasas parecia antes imposible.

[as propiedades de este aceite son: densidad 4 18" = (022,
Accion de los vapores nitrosos: no producen la solidificacion.
Saponificacion sulfarica: absoluta 52; relativa 144.

Indice de yodo: 105.

Punto de congelacion: =8.

Fusion de los acidos grasos: 36 4 37"

Solidificacion de los dcidos grasos: 30.

Saturacion: 18 y 17.

Solucion en el alcohol absoluto: 62 por 100.

Ademads de estos caracteres, algunos de los cnales permiten su-
poner la presencia del aceite de algodin en el aceite de oliva, hay
una reaccion caracteristica sobre la cnal hay que apoyarse princi-
palmente.

Uno de los procedimientos que pueden seguirse se funda en que
el nitrato de plata obra directamente sobre los aceites; tiene el in-
conveniente de que puede hacer que se rechacen como falsificados
aceites absolutamente puros.

El procedimiento seguro es el siguiente: en una cdpsula de por-
celana de 250 cc. se calientan 15 cc. del aceite que se ha de analizar
elevando la temperatura hasta 110° proximamente. Entonces se
vierte lentamente una mezcla de 10 ce. de una solucién de sosa
chustica a 36° y 10 cc. de alcohol 4 90°. Luego que la masa en ebu-
llicion queda limpida y homogénea, se pueden anadir 150 ce. de agua
destilada caliente, y se contintia calentando la mezcla para arrojar
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el alecohol. Entonces se desalojan los dcidos grasos por el écido sul-
firico al décimo, hasta obtener una ligera reaccion dcida. Cuando la
separacion es completa, se recoge por medio de una cuchara de pla-
tino 6 de plata de cabida de unos 6 0 7 cc., igual cantidad de dcidos
grasos emulsionados y no fundidos. Se vierten los écidos grasos en
un tubo de ensayo de 25 ¢. de diametro y de 9 c. de largo. Se les
lava dos 0 tres veces, cada vez con 10 cc. de agua destilada fria, se
agota el agua reteniendo los cuerpos grasos por medio de la cu-
chara, anadiendo entonces 15 ce. de alcohol etilico & 929, se disuel-
ven los dcidos grasos en el alcohol por agitacion, y por ultimo, se
vierten 2 cc. de un liquido de nitrato de plata al 3 por 100. Se co-
loca el tubo al abrigo de la luz en el bano maria que dejamos indi-
cado, se eleva la temperatura hasta 90° centigrados, se deja evapo-
rar proximamente la tercera parte del alcohol, reemplazandola con
| cc. de agua destilada caliente y se contintia calentando durante
algunos instantes.

Entonces se observa la coloracion de los dcidos solubles que
sobrenadan: la presencia del aceite de algodon determina un pre-
cipitado de plata metdlica que colora en negro los acidos grasos.

Los productos de saponificacion del aceite de oliva puro, no son
coloreados por este tratamiento, que es muy sensible para descu-
brir muy claramente de 2 & 3 por 100 de aceite de algodon.

Es muy importante operar sobre los dcidos grasos no fundidos,
porque estd comprobado que los lavados repetidos eliminan todos
los productos aldehidicos que determinan la reaccion. Ademas, ex-
poniendo los dcidos grasos hidratados del aceite de algodon & la ac-
cion de un calor snave, se puede separar la parte acuosa y compro-
bar que ésta sola da también el precipitado caracteristico.

Cuando la proporcion de aceite de algodon pasa de 15 por 100,
la parte acuosa, colocada encima de los acidos grasos, se encuentra
también coloreada de amarillo al salir del bano maria.

La saponificacion previa aplicada & la investigacion de la falsi-
ficacion de las materias grasas constituye un nuevo método, al cual
se puede recurrir con toda confianza en el andlisis de los aceites
comestibles ¢ industriales, porque no solamente da & las reacciones
una extraordinaria sensibilidad, sino que las hace mds claras y mas
precisas.

El tratamiento de los dcidos grasos agrupa sensiblemente todos
los aceites en un mismo tipo, operando la mejor de las filtraciones
y eliminando diversas impurezas como las materias mucilaginosas,
glucdsidos, elc.

Sin embargo, cuando se obtiene el precipitado caracteristico es
conveniente, por exceso de precaucion, asegurarse de que la colo-
racion negra es debida 4 la presencia del aceite de algodon, verifi-
cando al efecto una comprobacion del cuerpo graso, porque ciertos
aceites industriales, y sobre todo los de Tunez, dan alguna vez, si
no han sido purificados por los fabricantes, una coloracion agri-

70
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sada que podria producir algunas dudas sobre la pureza del pro-
ducto.

Con una mezcla a 5 por 100 de aceite de algodén, la reaccion es
absolutamente caracteristica y la parte liquida de los 4cidos grasos
en el tubo aparece fuertemente coloreada.

No es necesario por consiguiente dar grande importancia & un
tinte ligeramente gris que alguna vez pueden presentar los acidos
concentrados en las partes expuestas al aire ¢ situadas sobre las
paredes del tubo. Este fendmeno debe ser atribuido bien a la ac-
cion de la luz 6 bien & una rectificacion deficiente.

Reasumiendo: la presencia del aceite de algodon en el de oliva
estd indicada:

1. Por la accién de los vapores nitrosos, que no da una solidi-
ficacion clara.

2.° Por el indice de yodo, que es mis elevado.

3. Por la coloracion caracteristica de los dcidos grasos por el
nitrato de plata.

Investigacién del aceite de sésamo. — Este producto es em-
pleado como aceite alimenticio, unas veces puro y otras mezclado
con aceite de oliva. El aceite comestible recientemente preparado
posee un sabor dulce y agradable, pero tiene el inconveniente de
alterarse muy rapidamente.

Las propiedades generales de este aceite son:

1.° Densidad & 15° 0923 & 0°920.

2.° Accion de los vapores nitrosos: masa liquida.

3. Saponificacion sulfarica absoluta, H4.

4.° Saponificacion sulftarica relativa, 150.

5 Indice de yodo, 104.

6.° Congelaci6n, 5°.

7.° Fusion de los dcidos grasos, 26°,

8. Solidificacion de los dcidos grasos, 22°

9.° Saturacion, 17:70.

10.° Solubilidad en el alcohol absoluto, 41 por 1000.

Reaccion caracteristica. — El color rojo obtenido tratando por
el &cido clorhidrico azucarado los dcidos grasos del aceite neutra-
lizado es caracteristico y permite encontrar el aceite de sésamo en
los demds aceites.

Antes de las nuevas investigaciones de M. Milliau, se operaba
directamente sobre el aceite y se tenia asi el peligro de sensibles
errores, porque algunos aceites de oliva perfectamente puros daban
la coloracion rosa ¢ roja, siendo por tanto rechazados como im-
puros.

Para este andlisis es indispensable operar sobre los productos
de saponificacion, no debiendo ser el tratamiento directo sobre el
aceite mas que una operacion & titulo de ensayo preliminar. Si no
da ninguna coloracion rosa 0 roja, se puede estar seguro de que la
muestra analizada no contiene aceite de sésamo; si por el contrario
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se obtiene la reaccidén indicada, se comprueba el resultado como
diremos méas adelante.

Un aceite que después de dar la coloracion roja por el trata-
miento directo no da las mismas indicaciones al operar sobre los
dcidos grasos, no contiene seguramente el aceite de sésamo.

Procedimiento de Milliau. — Se saponifican 15 cc. de la materia
grasa que se va a examinar, por 10 cc. de una solucion de sosa
cdustica & 36" anadiendo 10 cc. de alcohol & 90°.

Cuando la masa en ebullicion queda liquida, se anaden 200 cc. de
agua destilada caliente, y se deja hervir para descartar el alcohol,
desalojando los dcidos grasos por el dcido sulftrico al décimo. Se
les recoge cuando suben 4 la superficie en el estado pastoso, se les
lava agitindolos dos veces en un tubo de ensayo con 15 cc. de agua
destilada en frio, se agota y se colocan los acidos grasos en una
estufa calentada 4 105°. Cuando la mayor parte del agua ha sido
eliminada y los dcidos empiezan & fundirse, se les vierte sobre la
mitad de su volumen de dcido clorhidrico puro, en el cual se acaba
de disolver en frio y 4 saturacion aziicar blanco finamente pulve-
rizado, agitando vivamente el tubo de ensayo.

La presencia del aceite de sésamo se manifiesta claramente por
la coloracion rosa 6 roja cjue toma la capa acida. Los otros aceites
dejan el dcido incoloro ¢ le comunican un color amarillento.

Esta reaceidn, de extrema sensibilidad, permite reconocer segu-
ramente la presencia del aceite de sésamo en el aceite de oliva.

Hay que observar que la materia colorante roja del aceite de
sésamo vira al amarillo por la accion de los dlcalis y vaelve & tomar
su color primitivo bajo la accion de los dcidos.

En resumen, los caracteres que permiten reconocer la presencia
del aceite de sésamo en el aceite de oliva son los siguientes:

1. Densidad muy elevada.

2. Solidificacion imperfecta por el reactivo Cailletet.

3. Saponificacion sulfurica elevada.

4.° Indice de yodo superior al maximum admitido.

5.° Coloracion caracteristica de los dcidos grasos en presencia
del dcido clorhidrico azucarado.

Investigacion del aceite de colza. — Este producto posee un
olor ligeramente picante y un sabor especial que le hace poco 4
proposito para la adulteracion de los aceites comestibles; de modo
que conviene estudiarlo principalmente desde el punto de vista de
la falsificacion de los aceites industriales.

Se ha comprobado en este aceite la presencia del azufre, que se
descubre generalmente saponificando la materia grasa por la potasa
caustica en una cdpsula de plata. Esta iltima no tarda en ennegre-
cerse si la muestra que se examina contiene aceite de colza.

Hay que observar que algunos aceites de colza no dan esta reac-
cion, sobre todo cuando han sido purificados por la sosa cdaustica, y
que por otra parte se pueden encontrar, seglin su origen, aceites
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de oliva puros que contengan vestigios de azufre y que en este tra-
tamiento comuniquen & la cépsula un color obscuro. Por consi-
guiente, en esta reaccion no se puede tener absoluta confianza y
hay que comprobarla por otros caracteres mas decisivos.

Propiedades de este aceite:

1.° Densidad & 15° 09145.

99 Accion de los vapores nitrosos: sin solidificacion.

3.° Saponificacion sulfirica absoluta, 43°; relativa, 133"

4.° Indice de yodo, 99.

5.° Congelacion del aceite, 6'5°

6. Fusion de los acidos grasos, 17°.

7.0 Solidificacion de los dcidos grasos, 16°.

8.° Saturacion, 16¢49.

0° Solubilidad en el alcohol absoluto, 20 por 1000.

Reacciones caracteristicas. — Una solucion potésica tratada en
caliente por el aceite de colza no purificado, se ennegrece por el
acetato de plomo y se enrojece por el nitrocianuro de potasio.

Una espatula de plata empleada como agitador durante la sapo-
nificacion por el alcohol, como hemos indicado, se ennegrece muy
notablemente cuando el aceite de oliva contiene el de colza. El
aceite de oliva puro da alguna vez la misma reaccion, pero con una
intensidad mucho més débil.

La accion de los vapores nitrosos, asi como los puntos de fusion
y de solidificacion de los acidos grasos pueden servir de buenas
indicaciones para investigar esta falsificacion.
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Andlisis de la manteca. — Extractaremos en esta cuestion los im-
portantes datos que proporciona un excelente trabajo de H. Mintz.
£l método preconizado por este sabio para investigar las falsifica-
ciones de la manteca, es delicado, y las operaciones analiticas
deben ser ejecutadas con todos los cuidados indicados por el autor,
cuyo trabajo recomendamos 4 los que deseen mds amplios cono-
cimientos sobre este importante asunto.

LLos procedimientos & propdsito para reconocer la adicion a la
manteca natural de grasas de origen animal 6 vegetal, pueden divi-
dirse en dos categorias.

La 1.* comprende los métodos empiricos que algura vez ponen
sobre el camino del fraude y que no seria prudente rechazar. Pero
no se les ha de atribuir mas valor que el que tienen en realidad,
debiendo limitarnos & servirnos de las suposiciones que estos pro-
cedimientos pueden despertar para seguir la pista sobre la cual nos
coloquen, pero comprobando siempre sus indicaciones.

La 2.% categoria comprende los métodos cue reposan sobre
caracteres especificos y definidos relativos 4 la composicion qui-
mica v 4 las propiedades fisicas, los cuales ofrecen una seguridad
por lo menos relativa, sobre la cual puede apoyarse el (quimico para
estar seguro de la pureza 6 de la adulteracion del producto.

Entre los métodos empiricos debemos citar los que se refieren
a los caracteres organolépticos como el olor, el sabor, el aspecto,
los cuales pueden en ciertos casos proporcionar utiles indicaciones.
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Pero en los caracteres quimicos y fisicos es donde pueden en-
contrarse indicaciones mds seguras. :

La densidad proporciona datos de suma importancia, tomandola
4 la temperatura en que la manteca permanece liquida. Se puede
tomar esta densidad 4 la temperatura del agua hirviendo por medio
de un densimetro voluminoso muy sensible. Pero este instrumento
es dificilmente manejable y exige una cantidad de manteca mucho
mayor que aquella de que se dispone generalmente. Y como la de-
terminacion de la densidad puede dar indicaciones muy utiles, es
muy importante fijarse en ella. Se puede operar de la manera si-
guiente, que es muy practica: (Fig. 126.)

Fia. 120 Fig. 127
Frasco para determinar la densidad Manera de llenar frascos para determinar
de la manteca, la densidad de la manteca.

Un globo de fondo plano y de 100 cc. proximamente de capaci-
dad, presenta un cuello largo al cual se suelda un tubo capilar,
proximamente de medio milimetro de didmetro.

Este globo estd graduado 4 la temperatura exacta de 100°.

Tomado el peso de este globo por medio de la balanza de preci-
sion, se introduce en él la manteca filtrada en caliente por medio
del siguiente procedimiento:

Por un tubo con tres orificios (Fig. 127), la extremidad del globo
descrito estd enlazada con una trompa de agua que hace el vacio y
4 un embudo que contiene la manteca fundida todavia caliente.
Cuando se ha hecho el vacio estando cerrada la pinza A, se inte-
rrumpe la comunicacion con la trompa cerrando la pinza B, y se
abre la pinza A que establece la comunicacion con el embudo.

De esta manera la manteca llena casi enteramente el globo.
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No hay por qué inquietarse por las burbujas que se desprendan
de la manteca y que contienen un poco de acido carbonico y de
vapor de agua; lo importante es que el globo quede casi completa-
mente lleno.

Esle globo es colocado en seguida en un bano de agua destilada
hirviendo, de modo que la extremidad superior del tubo capilar
salga del agua. Pero para que ninguna particula de esta ultima
pueda introducirse en el globo, se adapta al extremo capilar un
tubo de cauchue.

Se mantiene la ebullicion del agua durante dos horas, asegu-
randose por un termometro de que toda la masa tiene una tempe-
ratura uniforme, procurando que se mantenga constante el nivel
del agua.

La manteca se dilata y se escapa por el tubo capilar. Al cabo de
dos horas ha tomado en toda su masa la temperatura del baio.
Entonces se quita el tubo de cauchuc y se apaga el fuego. El globo
esla exactamente lleno de manteca; se le retira del agua, se le deja
enfriar y se le pesa después de enjugarlo cuidadosamente.

Puadiendo suceder que la temperatura no sea enteramente igual
4 100° es indispensable tomar la altura barométrica en el momento
de la operacion para poder hacer la correccion y servirse para apre-
clar la temperatura de un termometro modelo.

De esta manera se obtiene la densidad a4 100°, con una gran
exactitud, haciendo la correceidn por medio del coeficiente de dila-
tacion de la manteca al rededor de 100°.

LLa densidad de la manteca pura tomada 4 100° varia entre cier-
tos limites poco separados. La de las margarinas es sensiblemente
inferior, y la introduccion de la margarina animal en la manteca
hace bajar la densidad.

Coeficiente de dilatacién. — En lo que antecede s6lo hemos ha-
blado de la densidad tomada 4 nuna temperatura tnica y rigurosa-
mente conslante; pero se puede tomar igualmente la densidad a
diversas temperaturas, lo cual permite calcular el coeficiente de
dilatacion. En tal caso conviene tener en cuenta el obtener este
dato entre las temperaturas idénticas, por ejemplo, entre 50 y 100°.

Parece que esla determinacién no tiene gran inlerés; los datos
recogidos parece que indican que el coeficiente de dilatacion de las
mantecas naturales es un poco inferior al de las margarinas; pero
éste es un dato bastante inseguro.

Caracteres quimicos de las mantecas. — La composicién quimica
de las mantecas difiere notablemente de la de otras grasas anima-
les por la presencia de gliceridos, de dcidos grasos voldtiles, entre
los cuales el dcido butirico y el dcido caproico son los mas abun-
dantes, segiin hemos visto en el lugar correspondiente.

La presencia constante en proporciones comprendidas entre
ciertos limites, de estos gliceridos en Ja manteca, puede facilitar
un metodo de andlisis que descansa sobre una base cientifica.

-3
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En efecto, la introduccion en la manteca de otras grasas anima-
les, privadas de estos mismos productos, bajard tanto mas la pro-
porcion de dcidos volitiles propios de la manteca cuanto mayor sea
la proporcion de‘grasas extranas que se haya anadido.

Si la proporeion de estos acidos volitiles que se pueden obte-
ner de la manteca por la saponificacion fuese constante, éste seria
ol medio mas seguro para reconocer el fraude, cualquiera que fuese
la cantidad de grasa extrana introducida. Pero esta constancia no
es absolata y la variacion de 10s acidos volatiles estd comprendida
entre ciertos limites.

A pesar de la incertidumbre que puede atribuirse 4 estas varia-
ciones, la cual por otra parte solo se produnce cuando la falsificacion
< hace en dosis muy pequenas, la determinacion de los dcidos
volatiles que se pueden obtener de una manteca por la saponifica-
cion, constituye todavia ol medio mas seguro para determinar la
adulteracion de las mantecas.

Tiene, pues, una gran importancia la determinacion de los éci-
dos volitiles, y esta determinacion no debe despreciarse jamas,
puesto que proporciona la base mas segura para encontrar las fal-
sificaciones.

Numerosos modos operatorios han sido propuestos para esta
dosificacion, pero lo que importa es dar un método uniforme cuyos
resultados han sido objeto de una comprobacion rigurosa y que
seguido 4 la letra dara los mismos resultados entre operadores
diferentes. He agni el procedimiento:

Fusi6n y filtracién de la manteca. — LLuego que llega al laborato-
rio la muestra de la manteca, se introduce en un vaso de precipitar
que se coloca en una estufa 4 40°, de cuya temperatura no conviene
nunca pasar. Se deja fundir la manteca tranquilamente sin agita-
¢i6n alguna, viendo como se transforma en una capa aceitosa, lim-
pida, que sobrenada en un liguido acnoso, que ticne en suspension
voluminosos copos de caseina; algunos de €stos nadan frecuente-
mente en la superficie de la manteca fundida.

La capa de manteca €s cuidadosamente decantada sobre un
filtro colocado en la misma estufa, evitando completamente el que
sean arrastradas sobre el filtro las pequenas gotas de agua.

De esta manera se ha separado la materia grasa de la manteca
<obre la cual se ha de dirigir el andlisis.

La manteca filtrada todavia liquida y hecha homogénea por la
agitacion, es introducida en dos 6 tres frascos bien limpios y secos,
que se llenan enteramente, que se tapan y se conservan al abrigo
de la luz.

Estas precauciones son indispensables si se quiere conservar
la manteca durante cierto tiempo con objeto de verificar durante
algunos dias las operaciones encaminadas 4 su examen.

La manteca puesta en los frascos se separa ordinariamente por
ol enfriamiento en partes solidas y en partes liquidas, y cuando se



SECCION V. — NUTRICION GENERAL 261

quiere tomar una parte de esta manteca para examinarla, es pre-
ciso devolverle su homogeneidad. Al efecto, se calienta el frasco
entre 40 y 50° para hacer liquida toda la masa de la muestra,
azitando entonces vivamente. Esta preparacion previa de la mues-
tra es comun 4 todas las operaciones en las que se emplea la man-
teca fundida vy filtrada.

Saponificaciéon. — La saponificacion de la manteca para dosifi-
car los dcidos grasos voldtiles debe hacerse de la manera siguiente:

En un vaso de Bohemia cilindrico, con pico, de un diametro de
5 c. yvde 7 c. de altura, que antes ha sido perfectamente limpio y
seco, vy que se tara sobre el platillo de una balanza que pueda pesar
al miligramo, se introducen 5 gramos de manteca, fundida y per-
fectamente homogénea, por medio de un tubo estirado, y evitando
que caigan gotitas de manteca sobre la pared interior, puesto que
toda la manteca debe encontrarse reunida en el fondo del vaso.

Fi6. 128

Dosificacion de los dcidos grasos volatiles.

Antes que la manteca se solidifique, se anaden 2O cc. de una
solucion concentrada de potasa cuya formula daremos mas adelan-
te. Por medio de un agitador se hace una mezcla intima que se
transforma pronto en una emulsion espesa. Se contintia agitando
durante algunos minutos para poner todas las particulas de la man-
teca en contacto intimo con la potasa. La masa se calienta notable-
mente, se endurece v la saponificacion es completa @ los 15 6 20 mi-
nutos, sin que sea necesario elevar la temperatura.

A esta masa de jabon se anaden 40 cc. de agua hirviendo y se
agita para hacerla disolver, colocando el vaso sobre un bano de are-
na caliente.

De aqui resulta un liquido perfectamente limpido que se intro-
duce en el globo de destilacion (Fig. 128) por medio de un peque-
no embudo. El vaso y el embudo son lavados cuidadosamente con

7



LG Tl e N i
s

62 QUIMICA BIOLOGICA

pequenas cantidades de agua caliente A fin de que el jabon sea inte-
gramente introducido en el globo. Il volumen total del liquido no
debe pasar de 60 ce.

El procedimiento que acabamos de describir es de una aplica-
cion muy ficil y debe ser sustitnido @ los numerosos procedimien-
tos de saponificacion, los cuales son mucho mds largos y mds deli-
cados en la prictica y algunos de los cuales hasta Ilevan consigo la
causa de errores considerables.

Preparacién de la solucién de potasa. — Para que el modo
operatorio (que recomendamos resulte perfectamente, conviene ope-
rar con una solucion de potasa muy concentrada y privada de sales
potisicas.

Al efecto, se toma la potasa purificada disuelta en alecohol y pri-
vada de esta manera del carbonato y sulfato. Este producto se en-
cuentra en el comercio con el nombre de potasa de alcohol.

Se hace una disolucion saturada & la temperatura ordinaria, vy
como los productos comerciales estin mis O Mmenos secos se opera
de la manera siguiente:

Se disuelven proximamente 200 gramos de potasa al abrigo del
aire, en agua caliente anadida en pequenas cantidades, de manera
que el volumen total de la disolucion aun tibia, no pase de 100 cc.
Esta disolucion es conveniente para todos los casos con tal de que
esté bien concentrada. Si llega & cristalizar por enfriamiento se di-
suelve nuevamente calentindola al bano maria y anadiendo canti-
dades de agua, de modo que toda la polasa quede disuelta 4 la
temperatura proximamente de 207 y comience a dejar un deposito
cristalino bajo esta temperatura.

De esta manera se tiene una disolucion saturada de potasa,
cuya accion sobre la materia grasa de la manteca y sobre los pro-

. ductos que en ella se han introducido frandulentamente es muy
rapida.

Esta preparacion consiste solamente en hacer una disolucion
saturada de potasa.

;Como se ponen en libertad los dcidos grasos? — La saponifi-
cacion tiene por objeto combinar los dcidos grasos con la potasa,
separandolos de los gliceridos, lo cual se consigue saturando la po-
tasa por un dcido enérgico.

El que conviene emplear es el dcido fosforico por razén de su
fijeza. Efectivamente, este dcido es arrastrado por los vapores de
agua menos ficilmente que el aceite sulfarico por ejemplo.

Pero para evitar completamente todo arrastre de dcido fosforico,
que podria influir en la dosificacion de los dcidos grasos volitiles,
conviene no emplear el dcido fosforico sino en la proporcion nece-
saria para saturar la potasa con un muy ligero exceso, para dar una
reaccion acida muy clara. Conviene, por tanto, medir el dcido fos-
forico que se ha de emplear.

Para esto se toma 295 cc. de la solucion de potasa que sirve




SECCION V. — NUTRICION GENERAL o063

para la saponificacion, se les tline por el tornasol v se determina
la cantidad de solucion de #acido fosforico necesaria para obtener
una reaccion que aunque débil sea claramente dcida. Esta es pre-
cisamente la cantidad de dcido fosférico que se emplea para des-
componer el jabon contenido en el globo.

La solacion de acido fosforico ha sido preparada por otra parte
disolviendo el acido siruposo en dos ¢ tres veces su volumen de
agua. _ '

Cnando la adicion del 4eido fosforico se ha verificado en el globo
de destilar, se ve descomponerse el jabon, y los dcidos grasos [or-
man copos de cardicter lechoso.

Para regularizar la ebullicion durante la destilacion, se anade
después del dcido fosforico algunos granos de piedra pomez que
previamente ha sido caleinada al rojo después de haber sido im-
pregnada de dcido sulfurico. Terminada la calcinacion se la lava
cuidadosamente con agua hirviendo y se ia seca.

Antes de proceder & la destilacion de los dcidos grasos con viene
climinar el dcido carbonico que la potasa hubiera podido absorber
en el curso de la operacion. Sibese, en efecto, que el &cido carbo-
nico hace muy inciertos los virajes, y que ignalmente se opone & la
precision en las graduaciones alcalimétricas. (‘onviene, por tanto,
excluirlo de la medida en cuanto sea posible, para no tener que
contar con su intervencion.

Para quitarlo, se somete al vacio en el globo (Fig. 1 28) la mez-
cla hecha 4cida por el dcido carbdnico. Se mantiene el vacio du-
rante algunos minutos, en frio v agitando la mezela para facilitar el
desprendimiento del dcido carbonico.

Destilacién de los dcidos grasos. — Se dispone el globo relacio-
nandolo con un refrigerante, como se ve en la Fig. 128, y colocan-
dolo en un bano de cloruro de calcio de una concentracion tal, que
4 la ebullicion margue aproximadamente 120°. Ademas se dispone
un recipiente Jleno de agna paramantener constante el nivel del
bano de cloruro de calcio.

El producto de la destilacion, condensado por el refrigerante, se
vierte en un pequeno filtro de pape! Berzelius que ha sido previa-
mente mojado con agua y que estd colocado sobre un frasco gra-
dunado de 400 cc.

Este filtro tiene por objeto retener los dcidos insolubles en el
agna que han sido volatilizados ¢ arrastrados en el curso de la des-
tilacion. De esta manera el producto destilado se divide en dos frac-
ciones:

1.2 Los acidos solubles en el agua que comprenden casi exclu-
sivamente el acido butirico y el dcido caproico.

2.4 Los 4cidos insolubles en el agua que, humedecidos constan-
temente por el liquido acuoso condensado cargado, cada vez menos,
de dcidos solubles, son despojados por este lavado metodico de los
dcidos solubles que podian retener.



. TR S L T L " 5 A g g N L cha i DR e st e T ol
Lo R BRI S A I NI T UL

2 ’ = 3

564 QUIMICA BIOLOGICA

Dicho esto previamente, he aqui como se conduce la destilacion:

El bano de cloruro de caleio, nna vez sostenido 4 la ebullicion,
se deja destilar casi enteramente los 60 ce. que habian servido para
deshacer el jabon y practicar el lavado. Cuando en el globo no que-
dan mdas que unos 5 cc. de agua, lo cual es muy facil de ver, se ana-
de por la tubulura lateral, (que lleva un cautchue y una pinza, y por
medio de una pipeta graduada, proximamente 20 cc. de aguna hir-
viendo. : '

El extremo capilar de la pipeta es introducido previamente en el
tubo de cauchuec; se abre en seguida por la parte inferior de la
pipeta la pinza y se deja caer el liquido cerrando la pinza anles que
la salida del liquido sea completa.

De este modo el contenido del globo jamds estd en contacto con
el aire exterior, y no puede producirse ningtn desprendimiento de
vapores dcidos.

Cuando la concentracion del liquido acuoso en el globo ha lle-
gado nuevamente 4 unos O cc., se repite esta adicion de 20 ce. de
agua, y esto hasta que el volumen del liquido recogido sea de 400 cc.

La operacion dura proximamente cinco horas y se puede repe-
tir ocho O diez veces.

Es indispensable operar estas introducciones de agna, sirvién-
dose de agua destilada y previamente hervida para que esté privada
de dcido carbdnico y que por eso se introduce hirviendo en el globo.

De esta manera se han recogido: en el frasco 400 ce. de agua que
contiene los dcidos grasos volitiles solubles en el filtro que se pre-
sentan bajo la forma de gotitas aceitosas O bajo la de un magma
voluminoso en el cual entra el agua en su mayor parte.

Dosificacion de los dcidos voldtiles solubles. — El licqquido que ha
sido recogido, desembarazado por el filtro de los &cidos insolubles,
es con f{recuencia algo opalescente, lo que es debido & vestigios de
dcidos grasos insolubles que han sido arrastrados. No hay por qué
preocuparse de esta opalescencia y se procede desde luego & la do-
sificacion por el agua de cal.

El indice del viraje es el tornasol preparado con los panes del
comercio y del cual se anaden un namero de gotas siempre igual
para dar un color bien fijo al liquido.

Por medio de una pipeta graduada se vierten de una vez 50 cc.
: de agua de cal; después se completa el viraje por la misma agua de
cal contenida en una bureta graduada,

El tornasol pasa por las tintas intermediarias; pero no hay que
detenerse por esto y se debe continuar vertiendo el agua de cal
hasta el momento ue la tinta azul uniforme aparece en el liquido.
Este viraje es ficil de conocer. Después de un poco de prictica, no

AW T[] TNy DA

;

es facil caer en error por las tintas intermediarias que se producen.
3 Conviene recordar que el dcido carbonico no produce una ac-
g’f cion perturbadora, puesto que ha sido cuidadosamente eliminado
) de todos los productos que entran en la operacion.
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Entonces se ve el volumen de agua de cal vertido y se puede
expresar en dcido sulfarico la cantidad de acidos obtenidos. En este
caso es necesario tomar cuidadosamente la graduacion del agua de
cal con el dcido sulfarico graduado.

De esta manera se puede referir & una misma unidad los dcidos
voldtiles solubles, los cuales dosificados de este modo se mantienen
entre limites notablemente menos separados (ue los que se obte-
nian hasta el presente por la graduacion en conjunto de todos los
dcidos volatiles.

Los practicos encontrardn puntos de comparacion entre las
mantecas naturales de origen seguro.

En el caso de un descenso notable de los dcidos volatiles solua-
bles, se podrd estar seguro de la falsificacion.

Dosificacién de los dcidos voldtiles insolubles. — Los écidos re-
cogidos sobre el filtro en el estado de gotitas aceitosas 0 alguna vez
de un magma volnminoso, pueden ignalmente ser dosificados. Pero
conviene decir que su determinacion, en conjunto, solo presenta
un interés muy secundario. Efectivamente, sucede casi siempre asi
v su proporcion es mucho mds variable que la de los dcidos voléa-
tiles solubles.

Separdndolos de ¢éstos se da 4 la determinacion de los ultimos
un valor mayor que por la determinacion en conjunto de los dcidos
volétiles. Tampoco el viraje presenta las incertidumbres que habia
antes, v se consigue instantineamente, lo que no sucede dejando
los acidos volatiles insolubles mezclados con los otros.

Sea como (uiera, si se ha de dosificar separadamente los dcidos
voldtiles insolubles, es necesario operar en presencia del alcohol
que los disuelve.

Con este objeto se pone en un pequeno vaso de precipitar el fil-
tro que contiene estos dcidos; se anade proximamente 15 cc. de
alcohol privado de dcidos y de dlealis; se deslie por medio de una
varilla para disolver bien los écidos, se tine con el tornasol, y se
gradida entonces con el agua de cal hasta que se haya obtenido el
tinte azul persistente. El viraje es de una gran limpieza.

Se puede también por medio del alcohol expresar en écido sul-
furico el conjunto de dcidos grasos volatiles insolubles; pero repe-
tiremos (ue esta determinacion no presenta gran interés porque
sus dcidos insolubles, muy variables de una manteca a la otra, pa-
san 4 la destilacion, mientras que los dcidos volatiles solubles que-
dan casi integramente contenidos en los 400 ce. destilados en pri-
mer lugar.

Dosificacién de los dcidos grasos fijos. — Un procedimiento de
investigacion como el que vamos & indicar lo es igualimente de do-
sificacion, v 4 ¢l conviene dar gran valor; es éste la determinacion
de los dcidos grasos fijos que sirve de complemento y de compro-
bacion al determinar los dcidos grasos volatiles.

Estd fundado en la consideracion de gque en la manteca natural
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de vaca, se encuentran gliceridos v dcidos voldtiles y que por con-
secuencia los gliceridos de dcidos fijos estin en menor cantidad que
en las otras grasas, privadas de la combinacion de acidos volétiles
v compuestos enteramente de dcidos grasos fijos.

Para fijar las ideas supongamos que la manteca dé 87 por 100 de
dcidos grasos fijos y que las otras grasag, tales como la margarina,
dan 95 por 100 de #cidos grasos fijos. Se comprende que esta dosifi-
cacion facilita un medio de reconocer la falsificacion y de determi-
nar la proporcion de grasas extranas anadidas. En realidad la pro-
porcion de dcidos grasos fijos que se pueden retirar de la manteca
no es constante, pero esta comprendida entre limites relativamente
estrechos, vy el método de investligacion que describimos aqui puede
proporcionar grandes servicios en la comprobacion de las falsifica-
ciones de las mantecas, & condicion de ue sea aplicado con gran
ricor y en condiciones siempre absolutamente idénticas.

Saponificacién. — La saponificacion se hace sobre la manteca
fandida v filtrada, operando en frio con una solucion concentrada
de potasa, en condiciones absolutamente idénticas & las gue hemos
descrito en la dosificacion de los dcidos volitiles.

Pero aqui operamos sobre 10 gramos de manteca pesada al mi-
ligramo en un vaso de Bohemia cilindrico, de pico, de 250 cc. de
capacidad, y poniendo también 5 cc. de la solucion de potasa.

Después de haber produacido la emulsion por una agitacion con-
tinuada durante algunos minutos, se deja en reposo durante 20 a
30 minutos, y se disuelve en segnida el jabon formado en 150 ce. de
agua caliente. Se contintia calentando en el bano de arena sin lle-
gar 4 la ebullicion, y se agita frecuentemente hasta que el jabdn
quede completamente disuelto. Fsle modo operatorio es pues el
mismo qne hemos indicado para la saponificacion de los dcidos vo-
latiles.

Como se ponen en libertad los dcidos grasos. — La solucion
limpida que se obtiene es adicionada con 15 cc. de dcido sulfirico
4 1/; en volumen, cantidad mas que suficiente para neutralizar la
potasa.

Los dcidos grasos son puestos en libertad en forma de copos; se
contintia elevando la temperatura en el bano de arena, agitando de
tiempo en tiempo hasta que los dcidos grasos sobrenadan en la solu-
cion acuosa, teniendo el aspecto de un aceite perfectamente limpio.

Es preciso tener buen cuidado en mantener en el bano de arena
una temperatura moderada 4 fin de evitar la ebullicion 6 un exceso
de temperatura en el liquido que proyectaria los dcidos grasos.

| Lavado de los dcidos grasos. — Estos dcidos deben ser separa-
E dos enteramente del liquido acuoso en el cual estin mezclados
f_j como también de los dcidos grasos solubles & los cuales retienen
' fuertemente. Con este objeto se les recibe sobre un filtro y se les
lava con el agua caliente.

El filtro debe estar formado por papel de filtrar grueso, resis-
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tente y que no presente desigualdades. Es preciso examinarlo por
transparencia y rechazar todos los papeles que presenten defectos.
Es preciso ademis asegurarse bien y no
emplear el papel Berzelius 0 papeles ania-
logos que no ofrecen bastante solidez.

Se corta un filtro redondo (Fig. 129 B)
de 014 metros de diametro dejando sobre
un punto del contorno una pequena oreja
de 0°02 me tros de ancho y de 56 milime-
tros de altura. Se plega el filtro en cua-
tro partes de modo que la oreja se en-
cuentre sobre la parte del filtro que no
presenta mdis que un solo espesor de
papel.

El filtro se coloca en un embudo, en
el cual se aplica exactamente subiendo
casi hasta su borde, de manera que la
oreja salga por encima. El filtro es mo-
jado con agua vy los pliegues son cnidado-
samente pegados con el agua sobre la pa-
red del embudo.

Entonces se vierte el contenido del
vaso de Bohemia sobre el filtro bien mo-
jado aplicando el pico sobre la oreja, lo Lavado de los icides grasos
que permite evitar toda pérdida de dcidos s
grasos que podriaseguir la pared exterior
de la vasija. Cada vez que se vierte se tiene cuidado de no retirar el
vaso sino después de haber enjugado el pico sobre la oreja.

Cuando el contenido del vaso esta todo sobre el liltro, se lava el
vaso 0 O b veces con agua caliente de manera que se desprendan
cuanto sea posible todos los restos de acidez grasos, y todo se
vierte sobre el filtro.

El lavado sobre el filtro debe hacerse con el aguna muy caliente
previamente privada de aire por la ebullicién y cuya temperatura
debe aproximarse lo posible & 100°, pero sin que el agua esté en
ebullicion. He aqui la manera de operar:

Sobre una mesita (Fig. 1292) colocada mis alta que el filtro se
encuentra un gran matraz A, calentado por un hornillo y que lleva
hasta el fondo un tubo de cristal enlazado con un largo tubo de
cauchuc caya otra extremidad lleva un tubo de cristal estirado y
una pinza. CComo el tubo de cristal debe ser sostenido con la mano,
es convenlente fijarlo en un trozo de corcho que permite cogerlo
sin quemarse.

El conjunto de este sistema forma un sifon que sirve para traer
el liquido caliente que ha de lavar los dcidos grasos. Cuaudo esta
agua no se calienta hasta la ebullicion, no hay que temer la ilegada
de burbujas de vapor que ocasionarian proyecciones.
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Estando todo asi dispuesto, se lavan los dcidos grasos llevando
el chorro del agua 4 su superficie, de manera que se remuevan y s¢
niten también mas ficilmente los dcidos solubles.

Este lavado debe ser continuo duarante largo tiempo hasta que
se haya obtenido un litro y medio de agua del lavado. Entonces se
puede considerar los dcidos grasos como practicamente purgados
de los dcidos solubles que habian retenido.

Luego que la ultima agua del lavado ha salido, se sumerge el
embudo en un vaso lleno de agua fria, de manera que esla agua
llegue exteriormente hasta el nivel superior de los dcidos grasos
en el filtro. La solidificacion se verifica en un cuarto de hora. Se
retira el embudo del agna, se deja agotar bien, se saca el filtro y
se le coloca sobre un plano, después de abrirlo, sobre algunos do-
bleces de papel chupdn.

Los dcidos grasos casi en su totalidad estén reunidos en una
masa conica, pero aun queda una pecuena cantidad de ellos adhe-
rida al papel.

Cuando el filtro estd bien enjugado, se despega con la hoja de
un cortaplumas, se quita facilmente y se coloca sobre un vidrio de
reloj.

Algunas veces algunas gotitas de écidos grasos han atravesado
el filtro; se las encuentra fijadas por el enfriamiento en la super-
ficie de las agnas del lavado. Es ficil reunirlas con la hoja del cor=
taplumas, anadiéndolas 4 las que hay en el vidrio de reloj.

En cuanto al filtro, se le deja secar espontineamente al aire y se
le introduce en seguida en un tubo de agotamiento.

El vaso de Bohemia en el cual se habia hecho la saponificacion
retiene aun pequenas cantidades de dcidos grasos. Se le seca 4 la
estufa y después se pasa dos O tres veces por el éter anhidro, que
se vierte sobre el filtro contenido en el tubo de agotamiento. Se
continta el lavado de este ultimo con el éter.

Las soluciones etéreas son recogidas en un pequeno cristaliza-
dor de cristal de Bohemia previamente seco 'y tarado. Se deja que
evapore el éter espontineamente y despues se lleva & la estufa de
agua caliente 4 100° durante una hora.

Los dcidos grasos insolubles desprendidos del filtro se encuen-
tran por consiguiente en su mayor parte en el vidrio de reloj, y los
que habrian podido quedar pegados al vaso de Bohemia ¢ del papel,
en el pequeno cristalizador.

Ayudandose del cortaplumas se reunen en este cristalizador los
acidos grasos que se habian colocado en el cristal de reloj. Enton-
ces se colocan los dcidos grasos en la estufa de agua caliente y se
les deja alli exactamente durante 12 horas, al cabo de las cuales
se les deja enfriar y se les pesa.

£l peso obtenido multiplicado por 10 da la proporcion de écidos
grasos contenidos en 100 de la manteca que se ensaya.
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Dosificacién de las materias grasas vegetales. — La dosificacion
de las materias grasas en los tejidos vegelales se hace por extraccion
de estas materias sobre un peso conocido, por medio del éter, de
la bencina ¢ del sulfuro carbdnico.

En los laboratorios es recomentable especialmente el empleo de
la bencina cristalizable que hierve ficilmente al bano maria y que
no presenta los peligros de inflamacion y explosion del éter y del
sulfuro de carbono. La cuestion de gasto no merece consideracion,
puesto que se puede recuperar la pérdida por destilacion del disol-
vente empleado.

El vegetal, los granos 6 sus productos, son reducidos & polvo
muy fino vy tratados por el disolvente elegido. Para esto se puede
operar bien por simple lavado, bien por un aparato continuo.

(uando se opera por simple lavado, se necesita una gran canti-
dad de disolvente. Se coloca el producto sobre un embudo cerrado
por una llave, se vierte el disolvente, se deja en contacto durante
algtin tiempo y después se deja salir el liquido abriendo la llave. Se
vierte de nuevo el disolvente y se continta esta operacion hasla que
una gota del liquido que cae no deje en la evaporacion ninguna se-
nal de materia grasa.

‘Entonces se pone el liquido en un globo tarado y se hace des-
aparecer el disolvente por destilacion; se pesa el globo y por dife-
rencia se tiene el peso de la materia grasa.

Cuando se emplea un digestor continuo, el liquido disolvente se
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colocado en el globo de la capacidad inferior, v el producto vegetal
encerrado por un tapon de amianto ¢ de algoddn en la media.

Se coloca en el tubo de seguridad superior

= un poco del liguido empleado.
k\;) i Entonces se calienta el globo en el bano
) maria hasta que hierva poco a poco el disol-
{ P venle, los vapores desprendidos suben por
{\ » el tubo lateral, se condensan en el globo su-
O perior y el liquido obtenido cae sobre el
1 producto, disuelve la maleria grasa, des-
?J{ ciende sobre el globo inferior, entra de nue-
/ii vo en ebullicion y se va repiliendo de la
oord. W\ p ,’1’ misma manera. Asi se puaede con una pe-
i, W quena cantidad de disolvente agotar una
F.i F iasa relativamente grande de produclos.
| ,f"'-f'#k., H | Guando la materia grasa esta totalmenlte
! kaik reunida en el globo inferior y se destila, se
J I H seca la materia grasa 4 100° y se pesa.
fi! CGuando se emplea un liguido muy volitil
S | como el éter O el sulfuro de carbono, es
' _i*y ﬂl prudente reemplazar en este aparato el tubo
\ 17 “‘W de seguridad por un refrigerante ascendenle
8 I |' 11 que acabe la condensacion de los vapores
Y | en exceso y haga volver el liguido conden-
: Iy sado al aparato.
E—— igwng:n Separacion de los dcidos tdrtrico, citrico y
T mdlico contenidos en los jugos vegetales. —
FiG, 130

Se debe & M. Lindet un método de investi-
gacion y separacion de estos acidos fundado
en la insolubilidad del citrato dcido de qui-
nina y del malato dcido de cinconina, después de la precipitacion
previa del dcido tartrico. Se opera de la manera siguiente:

Se trala el jugo vegetal por cualro veces su volumen de una
mezcla en partes iguales de alcohol y de éter; si el jugo contiene
acido tartrico libre se anade con precaucion potasa para transfor-
mar este acido cn bitartrato. Se abandona 24 horas, al cabo de las
cuales se separa el dcido tartrico bajo la forma de precipitado de
bitartrato potasico.

Se separa el liquido etéreo alcoholico, se evapora el éter v el al-
cohol y se precipitan los dcidos que quedan por un exceso de sub-
acetato de plomo. Se filtra, se lava el precipitado y se le descom-
pone por una corriente de hidrogeno sulfurado, quedando asi los
acidos en libertad. Se lava el precipitado de sulfuro de plomo vy se
evapora en el vacio el liquido filtrado hasta la consistencia siru-
posa. Se trata el residuo por el alcohol metilico concentrado lo mis
posible y se hace un volumen conocido.

Entonces se toma un volumen medido del liquido, se le diluye

Digestor continuo de PAYEN,
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en el alcohol metilico, de modo que la solucion sea de 25 por 100
de dcido y se anaden cantidades creciéntes de quinina en polvo
hasta que el liquido después de algin tiempo de agitacion, se
congele en masa cristalina. La cantidad de quinina anadida no
debe pasar de 160 & 170 por 100 del dcido citrico supuesto en el
liquido.

Es preciso evitar, en efecto, anadir un exceso de quinina que
redisolveria, momentdneamente al menos, el citrato dcido y for-
maria el eitrato neutro mds soluble. Cnando las proporciones de
quinina que conviene anadir han sido determinadas, se trata el
resto del liquido por la cantidad de quinina que segiin el cileulo
sea necesaria, se filtra después de 24 horas de reposo vy se reco-
mienza de nuevo sobre las aguas madres la misma operacion.

Siel liguido no ha precipitado en estas condiciones, esto es, si
no contiene deido citrico, se busca el dcido mdlico, anadiendo ann
en nn volumen conocido del liquido metilico, lo mis concentrado
posible, cantidades crecientes de cinconina, cuya dosis méaxima se
debe fijar en 140 4 150 por 100 de la cantidad de dcido mdlico apre-
ciada.

En el caso en que los dos dcidos coexistan se puede, cnando los
liquidos no precipitan por la quinina, anadir la cinconina, cuya
accion no es contrariada por la quinina en exceso.

Entonces es ficil retirar de las sales de cinconina vy de quinina
obtenidas, los dcidos correspondientes; basta con anadir 4 la solu-
cidn acunosa de estas sales, el amoniaco, filtrar para separar el alca-
loide, precipitar el liqnido por el subacetato de plomo para des-
componer en seguida el precipitado por el hidrogeno sulfurado.

También puede hacerse insoluble la base por la barita y descom-
poner la sal de barita por el dcido sulftirico.

Dosificacion del agua en los jugos vegetales. — Se puede emplear
como continente del jugo durante la desecacion, bien un platillo
tarado de platino, bien una edpsula de platino que contenga silice
calcinada O pomez pulverizada, lavada primeramente con dcido snl-
furico vy después con agna, seca y calcinada. La cipsula que contie-
ne una cierta cantidad de silice 6 de pomez es colocada en la estufa,
notindose el peso cuando ya no varia. Se reparte entonces sobre
la superficie un volumen conocido del jugo, se anade un poco de
alcohol, se mezcla el todo y se lleva @ la estufa, observando para
calentar las debidas precauciones. Se anota de nuevo el peso cuando
llega 4 ser constante y la diferencia entre las dos pesadas da el peso
del agua por el volumen de jugo empleado. Se deduce la cantidad
de agua contenida en 100 ce. Conociendo el agua por 100 cc. de
jucgo v la densidad de este jugo, se deduce el agua por 100 en peso vy
por diferencia se tiene la materia seca.

Andlisis de la uva y de las frutas. — Entre las fralas destinadas
4 la alimentacion humana, la nva es seguramente la que ofrece una
cosecha mas abundante y por consiguiente conviene ofrecer un mdé-
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todo, mediante el cual se determine la cantidad de elementos utili-
zables contenidos en esta frata y que pueden aplicarse al andlisis
de las demis frutas.

Elegiremos entre otros, como uno de los mas practicos, el méto-
do analitico de M. Aimé Girard, que es uno de los que mis han es-
tudiado esta frauta y han dado reglas mds préacticas para su reco-
nocimiento. ;

En esta frata se encuentran tres elementos: la pulpa que forma
la parte principal, la piel que envuelve esta pulpa y las pepitas con-
tenidas en medio del grano.

Para determinar los tres elementos constitutivos del grano se
procede de la manera siguiente:

Se toma el peso de 100 gramos de granos maduros y bien sanos,
elegidos sobre varios racimos. Estos granos son separados en dos
partes por medio de un cuchillo que corte bien. Cada una de estas
partes es cogida por la piel y vaciada por medio de una pequena
espatula de madera, de modo que queden separadas la piel y la
pulpa.

Aisladas asi las pieles y después de enjugarlas entre varios do-
bleces de papel chupon se pesan para evilar la desecacion. De la
masa de pulpa extraida por esta operacion se retiran las pepitas,
las cuales son enjugadas sobre papel de filtro y pesadas. Si del peso
inicial de los 100 gramos se resta ¢l peso de las pieles y el de las
pepitas, tendremos el peso de la pulpa.

Composicién de la pulpa. — Esta se compone de la parte lenosa
y del jugo. Para apreciar estos dos elementos que en junto se pre-
sentan bajo la forma de una masa gelatinosa humedecida por un
liquide azucarado y acidalo, se procede de la manera siguiente:

La pulpa procedente de 100 granos separados de la piel y de las
pepitas, se estruja snavemente, se pesa y se pone sobre un filtro
sin pliegues, donde se lava con agua destilada. Goneluido el lavado
se enjuga el filtro todavia hiimedo, sobre papel de filtrar, haciendo
desprender la parte lefiosa que se pesara después de desecara 100°.
Si del peso de la pulpa se resta el de la parte lenosa quedard el peso
del jugo.

Composicién del jugo. — Siendo este liquido muy alterable es
preciso ejecutar lo mds rapidamente posible la dosificacion de los
elementos susceptibles de alteracion. Para la facilidad de las ope-
raciones es conveniente tener una buena cantidad del jugo, para
lo cual el fruto simplemente separado del racimo es estrujado y la
masa se pone en una vasija. El liquido turbio obtenido de esta ma-
nera se filtra cuidadosamente.

Este jugo filtra con mucha lentitud, asi es que se debe comen-
zar por quitar el liquido filtrado al cabo de algunas horas para
tomar la densidad y dosificar los productos mias alterables como
exltracto y aztcar, la acidez, etc.

Para delerminar los otros elementos, nitrégeno y materias mi-
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nerales, se puede esperar mas tiempo v servirse de un jugo puesto
a filtrar de 12 & 2% horas antes.

En las operaciones siguientes se opera siempre sobre un volu-
men conocido de jugo; en los cilculos de andlisis este volumen de-
berd ser referido al peso y por consiguiente importa conocer la den-
sidad del ligquido.

El procedimiento mas priactico consiste en pesar exactamente
50 ce. del jugo filtrado en un globo graduado de cuello estrecho. El
peso encontrado dividido por 100 da la densidad.

Extracto. — La dosificacion del agua en el jugo, es decir, el ex-
tracto, presenta algunas dificultades. En caliente aun, & la tempe-
ratura de 60° los dcidos contenidos en el jugo caramelizan la mate-
ria azuncarada vy la transforman en materia tlmica; esto es, en frio
solamente y operando en el vacio es como puede hacerse una do-
sificacion exacta de las materias extractivas, si bien se necesitan
ademas otras precauciones particulares.

En efecto, la fermentacion alecoholica puede ser en este caso una
causa grave de error. Rapidamente esta fermentacion invade el li-
quido azucarado y al cabo de algunos dias el azucar, transformado
en alcohol, ha desaparecido enteramente.

Estos accidentes pueden evitarse empleando los agentes anti-
sépticos. Anadese al jugo azucarado del cual nos proponemos hacer
el extracto, una pequena cantidad de esencia de mostaza. En la
prictica se opera sobre una pequena cantidad de jugo; 10 cc. & lo
mas se colocan en un pecueno vaso tarado y de fondo plano, en el
cual se hace caer una gota de esencia de mostaza, abandonando el
todo bajo una campana de vacio en presencia del dcido sulfirico 6
del cloruro de calcio.

Al cabo de 2% horas la masa del jugo estd va solidificada, pero
contiene todavia bastante agua y es preciso continuar durante al-
gin tiempo la evaporacion lenta para llegar & una sequedad com-
pleta. El extracto serd pesado cada dos dias hasta llegar & un peso
invariable.

Dosificacion del azicar. — En un vaso graduado de 100 cc. se
introducen 10 cc. del jugo filtrado, se dilata con agua y se anaden
10 cc. de la disolucion de subacetato de plomo. Después de haber
completado el volumen hasta 100 cc., se agita para hacer homogé-
nea la mezcla, arrojaindola sobre un filtro.

Se dosifica el aztucar sobre 10 6 20 ce. del liguido segan la ri-
queza sacarina del fruto. El método ponderal debe ser preferido al
método volumétrico, segiin hemos visto al tratar de los aztueares.

Dosificacién del tdrtaro y de los dcidos libres. — En la acidez de
la uva intervienen no solo el tartrato dacido de potasa, sinp también
los dcidos libres en proporcién importante. Entre éstos se encuen-
tran el dcido tartrico, el dcido mdalico, muy abundante, v al lado de
éstos vy en pequenas cantidades se encuentran también el dcido
formico, el sucinico y paratdartrico.

o+

'
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Se comienza por dosificar la acidez total por los medios ordina-
rios conocidos en acidimetria. Conviene hacer notar que es indis-
pensable operar sobre el jugo fresco & fin de evitar toda acidifica-
cion secundaria que podria producirse bajo la influencia de la
fermentacion. La acidez se expresa en dcido sulfrrico.

L.a proporcion de dcido tirtrico en el estado de bitartrato de
potasa se evaltiia directamente poniendo en un frasco de fondo
plano 50 cec. de jngo fresco v filtrado, v anadiendo 200 cc. de una
mezela de partes iguales de alcohol v de éter, agitando y abando-
nando el todo darante algunos dias.

Al cabo de este tiempo se separa por filtracion el liquido de los
cristales que contiene y el édcido tartrico libre contenido en el
liguido etéreo-alcohdlico filtrado es dejado aparte. Los cristales de
bitartrato de potasa recogidos se redisuelven en agua caliente.

Se toma la graduacion acidimétrica de la soluneién acuosa obte-
nida y se tiene en cuenta que 1 cc. de potasa normal corresponde &
la acidez de 0“188 gramos de hidrato de potasa.

El liquido etéreo-alcohdlico separado del bitartrato de potasa se
divide en dos partes iguales: una de ellas es exactamente neutrali-
zada por la potasa y después mezclada con la otra mitad, dejando el
todo en reposo durante algunos dias, como hemos dicho anterior-
mente.

En estas condiciones la presencia de los otros dcidos, vy princi-
palmente la del acido malico, no se opone en nada @ la precipitacion
del bitartrato de potasa formado & expensas del dcido tartrico libre.
Los cristales de este tartaro depositado son disueltos en el agna
hirviendo v la disolueion obtenida se somete 4 la graduacion acidi-
métrica. Un ce. de potasa normal empleada en esta graduacion co-
rresponde 4 0150 gramos de dcido tartrico.

Si de la acidez total del jugo expresada en dcido sulfirico se
resta la suma de acidez del bitartrato de potasa v del dcido tartrico
libre, calenladas también en dcido sulfirico, se obtendra la acidez
mailica en dcido snlftrico.

Sabiendo que 1 cc. de dcido sulfirico normal corresponde 4
0°067 gramos de #eido malico, es facil determinar por el célculo la
cantidad de este ultimo écido.

Dosificacién de las materias nitrogenadas. — En un frasco conico
de capacidad conveniente. se ponen 50 cec. del jugo filtrado, el cual
es sometido 4 la evaporacion hasta la sequedad & una temperatura
proximamente de 60°.

El residuo obtenido es atacado en este mismo frasco por el dcido
sulfarico.

Método. de Kjeldahl para dosificar el nitrégeno. — Se tara, desde
lnego, un vaso de fondo plano con tapon esmerilado, de cristal de
Bohemia y de forma conica, cuya forma es ventajosa para la reac-
cion por el acido sulfirico.

Si la snbstancia es solida se introduce un peso elegido aproxi-

M
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madamente, y después de secarlo 4 la estufa se toma por diferencia
el peso definitivo. Si la substancia es liquida se introduce en el
frasco un volumen conocido y se le evapora en la estufa hasta la
sequedad.

Este método esta basado sobre la transformacion del nitrogeno
organico en amoniaco por la accion, & una temperatura proxima de
la ebullicion, del dcido sulfiarico anadido con el mercurio metalico,
con el sulfato de cobre anhidro ¢ con el o6xido rojo de mercurio. El
amoniaco combinado finalmente con el dcido sulfurico, es puesto
en libertad y dositicado.

El dcido sulfarico necesario para la operacion puede prepararse
de la manera siguiente: en una probeta graduada de un litro, se
vierten 660 cc. de dcido sulfarico puro & 66° B; después, agitando
340 ce. de dcido sulfarico fumante llamado de Nordhausen. El
licquido, que se calienta un poco durante la operacion, esti dis-
puesto para servir después de enfriado y se le conserva en frascos
tapados al esmeril.

El procedimiento es el siguiente: después de hecha la pesada
delinitiva, se pone sobre el frasco un pequeno embudo, por medio
del cual se vierten proximamente 20 ce. del dcido sulftrico prepa-
rado. Esla cantidad de acido, por 0500 & 1 gramo de materia que
se emplea generalmente, en el caso de substancias 4 la vez ricas
en nitrogeno y en hidratos de carbono, se puede aumentar un poco.
Se anade en seguida una gotita que representa proximamente un
aramo de mercurio metdlico si se emplea el mercurio, pudiéndose
reemplazar por 2 6 3 gramos de sulfalo de cobre anhidro en polvo.

Entonces se coloca el frasco, siempre con el embudo, sobre la
placa metilica de un soporte de calentamiento, bajo el cual se en-
ciende fuego, moderadamente al principio, aumentando la tempe-
ralura muy gradualmente. Al principio la reaccion es muy viva a
consecuencia del desprendimiento gaseoso; cuando se hace mas
lenta se disminuye el gas de modo que el dcido sulfiarico quede a
la temperatura lo mas cercana posible de la ebullicion, cuya tem-
peratura se mantiene aun una media hora después que el liquido
ha quedado completamente incoloro.

Generalmente se recomienda detener la reaccion cuando el li-
quido llega & ser limpido sin que la decoloracion sea completa;
pero esto es un grave error (que puede transmitirse 4 los resultados
hasta disminuir en 1 por 100 la cifra exacta. Se ha observado, efec-
tivamente, (ue ciertas lenceinas que son formas de paso del nitro-
geno organico al estado de amoniaco, son dificilmente atacables
por el dcido sulfarico. Estas leuceinas son probablemente las que
existen aun al fin del ataque, v no estando completada su hidrata-
cion sino cuando ha desaparecido todo el color del liquido, se come-
ten ciertamente errores sensibles al detener demasiado pronto la
accion del dcido sulfarico. Es este un punto capital sobre el cual
hay que fijar principalmente la atencion. .
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Cuando el liquido esta perfectamente incoloro se le deja enfriar,
se le dilata en agua con precaucion, y entonces se le vierte con las
aguas del lavado cuya capacidad varia de 756 cc. & 1 litro. Todavia
se dilata mds con agua, se anade un ligero exceso de solucion de
s0sa 4 G0 por 100, y después 40 4 50 cc. de la solucion de sulfuro
de sodio para destruir una combinacion dificilmente descomponi-
ble de mercurio y de amoniaco, y se destila éste por medio de un
refrigerante, de Schlaesing.

Estas ultimas operaciones, 0 sean saturacidn por la sosa y el
sulfuro de sodio, adaptacion del globo al refrigerante, deben ser
hechas 1o mas pronto posible para evitar toda pérdida de amoniaco.

Durante la adicion de la sosa, si el liquido se calienta demasiado,
es pradente enfriarlo por una corriente de agua.

Se recibe el liguido amoniacal que destila en un vaso que con=
tenga el dcido sulfarico normal medido por medio de una pipeta y
adicionado de alzunas gotas de tintura de tornasol. La punta del
tubo de bolas adaptado 4 la extremidad del refrigerante, debe estar
sumergida en el liquido.

La operacion esti terminada cunando, presentando un papel de
tornasol rojo @ la gota liquida que cae del refrigerante, se reconoce
(que esta gota queda sin aceion.

Entonces se quita el tubo de bolas, se le lava y se reunen las
aguas del lavado al liquido dcido; se gradia en seguida por medio
de la solucion de potasa normal el dcido que no ha sido saturado
por el amoniaco destilado.

Supongamos que se han puesto N ce. de deido salfarico normal
vy que han sido necesarias n cc. de potasa normal para pr dueir el
color blanco en el liquido rojo dcido. En este caso (N—mn) 0*01 indi-
card la cantidad de nitrogeno contenido en el producto que se
analiza.

Dosificaciéon de las materias minerales en la uva. — Se evaporan
en una capsula de platino 50 ce. del jugo filtrado; el residuo es cal
cinado al rojo naciente para evitar la fusion del carbonato de pota-
sa. La maleria carbonosa lexiviada con agua, el carbon obtenido
incinerado de nuevo y el producto de la segunda incineracion son
anadidos & la solucion salina procedente de la lexiviacion, haciendo
que el todo evapore hasta la sequedad en una cipsula tarada, sien-
do después lizeramente calcinado y después pesado.

Composicién quimica centesimal de la pulpa de uva. — Densidad
del juzo, 14092,

Agua, 75°31.

Azucar fermentescible, 19:55.

Bitartrato de potasa, 0‘87.

Acido tartrico libre, 0.

1d. mdlico y otros, 023,

Materias nitrogenadas, 0°40.

Materias no dosificadas, 3'30.
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Materias minerales, 0°00.

Parte lenosa insoluble, 0°36.

Total, 100.

El andlisis de las frutas puede hacerse de manera idéntica al de
la uva. Se determinard la proporcion de elementos inutilizables,
peciolos, pieles, pepitas, nticleos, y se hard el analisis completo de
la pulpa. En esta pulpa se dosificar4 ceneralmente la humedad, la
parte lenosa, los azucares, las materias nitrogenadas y minerales,
v por ultimo la acidez. Estas dosificaciones se verificaran sobre
jugos extraidos por expresion, y en la mayoria de los casos se veri-
ficardn las operaciones sobre un volumen conocido del jngo, bus-
cando la precipitacién de la pectina que se pesard, observando
todas las precauciones indispensables en el andlisis de estos pro-
ductos.



