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PRIMERA PARTE

Al cumplir el deber que los preceptos legales me imponen de
«ar cuenta publicamente de los resultados obtenidos en mi ex-
<ursién cientifica al extranjero, es forzoso que sean de alabanza
mis primeras frases.

En efecto; si son numerosas las razones que aqui existen para
Juzgar necesario el envio 4 otros paises de personas que estu-
dien de cerca sus progresos cientificos, surge una més y bien
importante al pensar en este asunto desde el lado/de all4 del Piri-
neo; y es, que merced 4 tales viajes, el nombre de Espaiia no
‘permanece alejado de aquellos centros de cultura, que por la
fama mundial de sus ensefianzas llenan sus aulas y laboratorios
<on la juventud estudiosa de todas las razas y de todos los
pueblos.

S6lo al observar de cerca el afin con que los Gobiernos de
‘todas las naciones (I) procuran que sus profesores y alumnos
concurran d estos centros donde es mayor y mds fecunda la
actividad cientffica, se comprende que Espafa no podfa perma-
necer indiferente 4 este movimiento sin dejar caer sobre nos-
-otros un estigma de inferioridad que ciertamenente no merece-
mos. Por eso los Gobiernos espafoles, al demostrar ante el
mundo, con el testimonio viviente de sus pensionados, que tam-
bién se preocupan por la ciencia de nuestro pafs, llevan 4 cabo

(1) Solo en la Sordora (Universidad de Paris), segdn datos de Mr. Liard
vicerrector de la misma, el niimero de estudiantes extranjeros, matricu-
lados durante los cursos de 1908-1909, ha sido aproximadamente de 3.000;
‘hay entre ellos norte y sud-americanos, latinos, sajones, germanos, esla-
wos, orientales, japoneses y chinos,
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314 A. DEL CAMPD ¥ CERDAN (4)

una obra meritoria del m4s alto patriotismo; por realizarla, son
acreedores 4 estas sinceras alabanzas, que yo en mis primeras
lineas me complazco en tributar,

No quisiera en verdad que estos aplausos, ni afirmacién algu-
na de las que esta Memoria puede contener, fueran por nadie
interpretados como alardes de una exagerada y no sentida pre-
suncién; convencido antes bien de mi insignificancia, no he de
enconfrar, sin embargo, en esta conviccién, ni en el temor antes
apuntado, obstdculos que me impidan cumplir con el deber &
que me creo obligado de exponer cuantas observaciones me pa-
rezcan ftiles y cuantas apreciaciones concepttie justas.

Por Real orden de 1.° de Diciembre de 1608, ratificada en 26
de Enero de 1900, y 4 propuesta de la Junta para ampliacién de
estudios € investigaciones cientificas, fuf comisionado para estu-
diar en Paris 6 Bélgica, durante los meses de verano, los f..szez'a.s‘
de andlisis de alimentos.

Mi primera, y no pequefia preocupacion, fuéla de buscar pre-
viamente desde aqui las personas que en tal materia habfan de-
ilustrarme; las cuales debfan reunir las casi incompatibles cir-
cunstancias de poseer una competencia por todos reconocida, 4
la vez que unas preténsiones en cuanto 4 honorarios que pu‘die;
ran ser satisfechas con la cantidad no espléndida que para tales
fines me fué senalada.

La necesidad de estas primeras gestiones se comprende, si se
tiene en cuenta la escasa duracién que habfa de tener mi viaje:
y el riesgo 4 que me exponfa, haciéndolo de otro modo, de per-
der en ellas la mitad del tiempo, cosa bien posible, segtin ha en-
seiado la experiencia de pensionados anteriores.

Por fortuna mia tom6 amablemente 4 su cargo tan dificil em-
presa mi querido macstro y respetable jefe, D. Juan Fages, cate-
drético de Andlisis quimico en esta Facultad de Ciencias, ¢
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- Dicho sefior, después de explorar el d4nimo de diversos profe-
sores extranjeros, hubo de resolver el problema, aceptando como
finica solucién posible desde aquf, la representada por MM. Fer-
«linand Jean y Xavier Rocques, quimicos ambos muy distingui-
dos de Parfs, de excelente reputacién cientifica en cuestiones de
Anilisis quimica orgdnica en general, y especialistas respectiva-
mente en materias grasas y alcoholes.

Sin embargo, el fallecimiento inesperado del primero de los
quimicos citados, muy poco antes de la fecha en que yo debfa
empezar mis estudios, hizo forzeso pensar en una modificacién
del plan primitivamente proyectado.

Afortunadamente, muy préxima ya mi salida para el extran-
jero, hubo de celebrarse en Londres el VII Congreso de Quimi-
ca aplicada, y habiendo de -asistir 4 él mi distinguido amigo el
«catedritico de la Escuela Superior de Artes é Industrias de Ma-
drid, D. José Rodriguez Mourelo, me ofreci6, amablemente tam-
bién, aprovechar su paso por Parfs y estancia en Londres, para
tratar de reconstruir mis truncados planes cientificos,

 En estas condiciones, y dindome cita con dicho sefior, para la
«<apital de la vecina Republica, emprendi mi viaje, confiando en
que las numerosas y excelentes relaciones del Sr. Rodriguez
Mourelo y de Mr. Xavier Rocques, en el mundo quimico de Pa-
ris; habian de resolverme las dificultades que forzosamente se

me habfan de presentar.

No fueron del todo equivocadas mis presunciones, puesto que
al llegar 4 la capital de Francia y reunirme con el Sr. Mourelo,
me demostr6 la realidad, con gran satisfaccién mia por supues-
to, que poco habrfa de necesitar los servicios del profesor fran-
<€s, por ser mds que suficientes los del profesor espaiiol.

¢ Enefecto, al volver del Congreso de Londres, trafa ya desde
allf el Sr. Mourelo, la autorizacién de Mr. Sanglé-Férriere, Sub-
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director del Laboratorio Municipal de Parfs, para que yo pudie-
ra en este Centro efectuar mis estudios. !

Y por si esto no era bastante, cuando presentado por dicho
sefior recorri cuantos Centros y Laboratorios hay en Parfs que
de Quimica se ocupen, encontré en la amabilidad de Mr. Camille
Matignon, profesor de Mecdnica Quimica en el Colegio de Fran-
cia, un apoyo tan valioso como inesperado.

Enterado dicho sefior de mis propésitos, me indic6 como sitio-
mds adecuado para conocer mejor y en menos tiempo los mé-
todos de Audlisis de alimenios, ¢l Laboratorio Central de tnvesti-
gaciones del servicio de lo Represion de Fraudes, dependiente del,
Ministerio de Agricultura, Laboratorio de reciente creacién di-
rigido por el Dr. Roux, Inspector general de dicho servicio en:
toda Francia,

Este lLaboratorio, que es de ordinario inaccesible para toda.
persona ajena al mismo, cuyo fin sea otro que el de visitarlo,
fué, 4 pesar de esto y de mi condicién de extranjero, puesto en’
absoluto & mi disposici6n, gracias 4 la eficaz influencia de Mr. Ma-
tignon; y cuando por las razones que mds adelante expondré,
me decid{ 4 utilizarlo, encontré bien pronto entre sus profesores-
una franca y afectuosa acogida.,

Queda con lo expuesto explicado de qué modo 4 los pocos.
dias de estancia en Parfs, y gracias 4 los Sres. Fages, Mourelo y
I\’Iatignon, cuyo interés por mi nunca agradeceré bastante, con-
seguia tener una verdadera plétora de sitios donde aprender lo
que la Junta de ampliacién de Estudios me habfa encomenda~
do; tales eran en efecto:

El Laboratorio particular de Mr. X, Rocques.

El Laboratorio Municipal,

El Laboratorio Central del servicio de represién de Fraudes.

No he querido de propio intento, omitir detalle alguno de in-

terés en el relato de esta primera etapa de mi pensién, por dos

razones:
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Es la primera la de poner de manifiesto ante la Junta de Am-
pliacién de Estudios, la preciosa ayuda que los Sres. Fages y
Maurelo me prestaron, rindiendo pablicamente desde este sitio
justo homenaje de gratitud 4 dichos sefiores que en la medida
de sus respectivos medios de accién, cooperaron de modo tan
eficaz como el que queda deserito, al rpejor éxito de mi empresa.

Es la segunda, dejar sentado como hechos de experiencia,
acaso ftiles para futuros pensionados, la ventaja que hay en no
abandonarlos 4 sus propias fuerzas en pafs extrano, y la conve-
niencia evidente de fomentar y cultivar las relaciones particula-
res con profesores extranjeros, pues es cosa, 4 mi entender, sin
contradiccién posible que se consigue mds fuera de Espana, con
una recomendacién eficaz, que con la presentacion del simple
titulo de pensionado espafiol,

Siendo imposible asistir 4 la vez 4 todos los Laboratorios, de
que dejo hecha mencién, y no queriendo, por otra parte, dejar
de aprovechar cuantas ensefianzas pudiera adquirir en el es-
pléndido campo de operaciones que afortunadamente se me
presentaba, pensé primero en dividir el tiempo total que habfa
de durar mi estudio’ en tres perfodos, que sucesivamente pasa-
ria en cada une de los Laboratorios citados.

Pero después de unos cuantos dias empleados en visitarlos y
en adquirir noticias detalladas respecto 4 los métodos de trabajo
empleados en cada uno, aprendf que en los sitios mencionados,
como en todos los Laboratorios oficiales de Francia, dedicados
especialmente al anélisis de materias alimenticias, se practicaban
los mismos procedimientos; que un Consejo Superior formado por
personas eminentes en estos asuntos, del que por cierto formaba
parte Mr. X. Rocques, habfa hecho una especie de seleccién
‘entre todos los existentes y habfa declarado 4 los elegidos obli-
gatorios para todos los centros dependientes del Estado, ddn-
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doles el cardcter de metodos oficiales; que esta eleccidn, en ge-
neral acertadamente hecha, habia dado origen 4 que hasta los
peritos particulares, en sus frecuentes informes ante los Tribu-
nales, usaran preferentemente tales métodos, aunque 4 ello no
estaban obligados por las leyes; y, por fin, que en previsién de
que el continuo progreso de la Ciencia hiciera necesario modi-
ﬁcar estos procedimientos, el Estado francés habia ‘creado un
Laboratorio modelo para su estudio constante, sy prictica rigu-
rosa y su mejora posible, dotado de los mds escogidos elemen-
tos en cuanto & personal y material.

Este Laboratorio superior, donde segtin mis informes se cen-
tralizaba, por decirlo asi, la direccién cientifica de todos les La- -
boratorios andlogos de la nacién, y cuyos estudios comparativos
de nuevos procedimientos de andlisis servian como de legisla-
ci6n para todos los demds, era precisamente el Laboratorio Cen-
tral del servicio de represidn de Fraudes, & que ya en ofro lugar
me he referido.

Ante estas averiguaciones, que eslaban de perfecto acuerdo
con las indicaciones de Mr. Matignon, mi decisién no -podia ser
otra que la de preferir este Laboratorio & los demds.

La excelente organizaci6n del mismo, la admirable distribu-
cién en él del trabajo; y la extraordinaria amabilidad de todo su
personal técnico fueron, por otra parte, factores bien importan-
tes que pesaron en mi voluntad para tomar tal determinacién.

Estas circunstancias, en efecto, 4 mds de facilitarme conside-
rablemente el aprendizaje en poco tiempo de tan compleja cues-
tién como la que alli me llevaba, me permitfan ademds disponer
de una buena parte del dia para dedicarlo 4 ofra clase de estu-
dios, cuya justificacién y relato hago & continuacion.

La Facultad de Ciencias de Paris.

Entre las numerosas visitas que 4 diferentes Laboratorios hice
en unién de los Sres. Mourelo y Hauser durante los primeros

dias’ de mi estancia en Paris, ninguna resull6 para mi tan inte-
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resante comio ld hecha al Laboratorio de' Quimica Mineral de 1a
Sorbona, que dirigé el Catedratico de dicha asignatura Mr. Geor-
ges Urbain.

Yo encontré, en efecto, en dicho Laboratorio, la practica del
andlisis espectral, llevada hasta un punto de que no se tenia no-
ticia en los Laboratorios quimicos de Espana; vi ademds la apli-
cacién al andlisis quimico de las medidas de susceptibilidad mag-
nética por los métodos de Mr., Pierre Curie, de cuya aplicacién
no tenia idea alguna; y recordando, no sélo mis aficiones, sino
también la manifestacién explicita gue ante la Junta de amplia-
cién de estudios tenfa hecha de mis deseos de estudiar los Mézo-
dos de andlisis mineral, me cref en la obligacion moral de apren-
der aquellos métodos, si mis obligaciones oficiales me dejaban
tiempo suficiente para ello; mucho contribufa & aumentar estos
deseos mios, la consideracién de que si la Junta habfa creido
conveniente senalar como necesario el estudio en el extranjero
de los Metodos de andlisis mineral, debia referirse forzosamente
& métodos especiales, puesto que para encontrar buenos maes-
tros en los métodos cldsicos no hacfa falta afortunadamente salir
de Espoafa ni aun de Madrid; y si se referia & métodos especiales,
dificilmente podrian encontrarse méds nuevos y més interesan-
tes, que los que llamaron mi atencidn al visitar este Laboratorio.

. Conseguido, segiin antes he indicado, el disponer de algunas
horas al dfa sin perjuicio de mi obligacién prineipal; hallé el
modo de dar satisfaccién 4 mis deseos, cumpliendo 4 la vez con
lo que crefa deber inexcusable, y una ligera insinuacién hecha 4
Mr. Urbain, fué suficiente para que acogiera con simpatia mis
pretensiones, me otorgara un puesto de honor en su Laboratorio
y quedara convertido, & mds de gufmico en prdcticas de aprendi-
zaje del Laboratorio Central de Fraudes, en alumno oficial de la
Facultad de Ciencias de Paris.

- No he de hacer aqui un relato extenso de mis trabajos en este
LLaboratorio; s6lo me limitaré 4 decir que en el tiempo que en
¢l estuve, aprend{ la técnica de la balanza magnética dé Curie, 4
la que tan interesante aplicacién ha dado recientemente Mr, Pas-
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cal, al llegar 4 deducir la constitucién de las moléculas orgéni-
cas, del estudio de las respectivas susceptibilidades magnéticas
con este aparato determinadas; y en cuanto al andlisis espectral,
4 pesar del escaso tiempo de que disponfa, me puse al corriente
de los modernos progresos realizados en este asunto, referentes
4 espectros de chispa, espectros de arco ultraviolados, espectros’
de absorcién en la regién ultraviolada, espectros de gases y es-
pectros de fosforescencia catédica.

Las investigaciones que por el método espectrogrifico hice en
unién y bajo la direccin de Mr, Georges Urbain acerca de la
presencia en Blendas espafiolas, del Germanto, Galio y algtn pro-
bable nueve elemento, han side ya publicadas en extenso vy en
extracto en revistas espanolas y extranjeras (1).

Aparte de esto, é incidentalmente, asist{ 4 las Gltimas confe-
rencias del curso de Mr. Urbain sobre «Compuestos complejos
de Fe y Cr» € ¢Isomerfa en QQuimica Mineraly.

Dicho se estd, ademds, que siendo este profesor una autoridad
universal en el estudio de las tierras raras, por su descubrimien-
to de los dos iltimos nuevos elementos Luteccio y Neoyterhio; por
los trabajos; que le han permitido aislar antes que nadie al Bx-
#opio y al Disprosio; y por las investigaciones que le han llevado &
identificar con elementos ya de antes conocidos, cerca de 14 su-
puestos nuevos cuerpos descubiertos por Demargay, Crookes,
Lecoq de Boisbaudran, Exner y Haschel (entre los que se cuen-
tan los denominados Victorio, lonio é Incdgnito), no podia me-
nos de interesarme por tales estudios, y la incomparable bondad
de su autor, me puso al corriente en conferencias particulares de
cHmo habfa hecho sus trabajos, cémo habfa vencido las dificul-
tades y como habfa llegado & sus descubrimientos,

(1) Revista de la Real Academia de Ciencias Bxactas, Fisicas v Natura-
les de Madrid, Tulio, Agosto y Septiembre de 1909.— Awnales de Ja Sociedad
Espaniola de Fisica y Quimica, Noviembre, 1909.— Chemiker Zeitung, Di-
ciembre 23, 1900.

Citado en Comples rendus de I' Académic des Sciences de Parés. T. cxuix,
11 Octubre 1909.
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De este modo, tuve ocasién de tener en mis manos mu-
chas veces la magnifica coleccién de cuerpos puros pertene-
cientes 4 las Tierras 7aras, reunida por Mr. Urbain, cuyo exa-
men no puede hacerse tan completo en ningtin otro laboratorio
del mundo,

Pero con ser bastante lo que dejo referido, no es ni con
mucho todo lo que del Laboratorio de la Sorbona puedo y debo
contar, '
B i Debo decir, en efecto, c6mo encontré en Mr. Urbain 4 méds de
un maestro siempre propicio para ensefiarme, un verdadero ami-
go siempre dispuesto 4 prodigarme, tanto en el orden cientifico f
como en el particular, las méds delicadas atenciones; y no cum-
plirfa bien con los mis elementales deberes de gratitud, si
no dijera pfiblicamente que mis mds gratos recuerdos de Pa-
ris irdn siempre unidos al recuerdo de los momentos pasados \
en compaifa de este joven sabio, que cuando no ensefia con

sus lecciones, orienta con sus consejos ¢ alienta con su entu-
siasmo. !
%4 Debo principalmente 4 la estancia en su laboratorio; al afdn
con que me ponfa en contacto con cuantos hombres eminentes
lo visitaban; 4 la solicitud con que él mismo me acompadaba d
visitar fibricas excepcionales, como las de la Compaiifa «L'Ura-
nes, donde se fabrican compuestos de uranio y radio; al trato f
intimo en fin, de sus entusiastas discipulos y ayudantes MM. Scal, I
Bourion y Boulanger, 4 quienes también debo innumerables |
atenciones, el conocer la intensidad del espiritu cientifico de ;
Francia por alguien puesto en duda; yo he crefdo encontrar allf, |
en efecto, una atmésfera fecunda respirada por una numerosa l|
juventud que hace honor al antiguo abolengo quimico de esta |
nacién, ;!

Sin pretender orientar esta Memoria por derroteros que, si i
bien son atractivos, no encajan en el asunto & que en ella debo
prestar preferente atencién, y s6lo por el deseo de no omitir
cuantas observaciones acertadas 6 no pueden ser consideradas
como consecuencia de mi estancia en el extranjero, no puedo

Junta para ampl. estudios é inyest, cient.—Anales, 11. 1910,
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resistirme 4 la atencion ‘de dedicar algunas lineas'4 comentar
éste, para mf envidiable ambiente de la naci6n vecina.

%
%%

Estoy convencido de que el gran nfimero de hombres que
allf cultivan con fruto la Ciencia, es debido, por 1o menos en el
campo de la Quimica, 4 la influencia indiscutible de tres princi-
pales factores. ' ;

De una parte, la. admirable zustalacidn y organizacion de la
Facultad de Ciencias: por su material espléndido; por sus mag-
nificos planes de estudios, que permiten aprender hasta la Cien-
cia en constitucion, de que exclusivamente se ocupan sus profe-
sores titulares, puede ser considerada como una verdadera es-
cuela de sabios, donde se adquiere preparacion, orientacién v
entusiasmo suficientes para acometer la resolucién de los més
arduos problemas.

De otra parte, la beneficiosa influencia de un sinntmero de
estimulos oficiales, que en forma de distinciones honorificas,
premios numerosos, concursos, citedras, etc., justamente distri-
buidos por Academias y corporaciones cientificas diversas, vie-
nen a recompensar el trabajo de los mejores.

Por altimo, y como complemento de lo anterior, un enyidia-
ble espiritu piblico, que rinde culto al hombre de Ciercia, de
tal modo, que aun las personas ajenas 4 los estudios cientificos
conocen, al menos por la pre_nsai de gran ‘circulacién, los nom-
bres de los que mds se distinguen y saben ostentarlos ante los
extranjeros comio timbres de gloria de su pafs.

En estas circunstancias he pensado que ser hombre eminente.
en Francia es empresa relativamente ficil cuando en ella-inter-
vienen entendimiento y voluntad; y he wvuelto sin querer los
0jos 4 nuestros sabios de Espaiia, 4 nuestros maestros de ahora,
y he sentido aumentar hacia ellos mi respeto y mi carifio, por-
que hace falta, en efecto, ser hombres extraordinarios, sentir de
veras el amor 4 la Ciencia y 4 su Patria, para, sin enconfrarse
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rodeados de factor alguno de los citados, abandonar la senda
que otros c6modamente siguieron y conquistar con sus trabajos
las revistas extranjeras, afirmando ante el mundo, del modo més
honroso posible, la mentalidad de nuestro pueblo.

Pero con ser su labor tan grande, no es atn suficiente: el buen
nombre de Espafa exige un mayor ntimero de sostenedores; y
en este punto yo desearfa que mis palabras poseyeran autoridad
y acentos de que carecen, para que al mismo tiempo que fueran
escuchadas y atendidas por nuestras clases directoras y por la
opini6n pablica en general, transmitieran & la juventud espafiola
las excitaciones, consejos y alientos que en aquel sentido he re-
cibido en Parfs; para llevar al 4nimo de todos, la conviccién que
yo he adquirido de que lo que en otros sitios es luchar solo por
la Ciencia, debe ser entre nosotros por-la Ciencia v por Espaia;
para demostrar, en fin, que consumir energfas en el estudio es
empresa hoy para los espanoles tan:digna de apoyo, tan patri6-
tica y tan precisa como lo fué en todos tiempos la de defen-
der el suelo con las armas en la mano,

Asi pues, creo que es deber de los espafioles jévenes que al
cultivo de las Ciencias nos dedicamos, seguir las huellas por
nuestros buenos maestros trazadas; y ya que por fortuna los te-
nemos, pidamos para hacer fecunda su labor, que nuestras Fa-
cultades de Ciencias, hoy instaladas y organizadas para aprender
apenas la ciencia constituida, se organicen en forma andlogad la
de las mejores de Europa; trabajemos por aumeatar v extender
en las diversas capas sociales el ambiente que ya empieza 4 for-
marse; y para conseguir que nuestro nombre sea estimado den-
tro y respetado fuera, [01jmemos con esa aspiracion por ideal una
numerosa legién, en la cual, séame licito desde ahora, reclamar
un- puesto: si entre los tltimos por mi valer, de los primeros por

mi entusiasmo.

Junta para ampl, estudios € Invest, cient.—Anales, 11. 1510.
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El Laboratorio del Ministerio de Agricultura.

Si de muchas atenciones soy deudor 4 los quimicos de la Sor-
bona, no lo soy menos 4 los del Laboratorio del Dr., Roux; si
buenos amigos encontré en el Laboratorio de Mr. Urbain, no
les fueron en zaga los de este otro Laboratorio.

Desde el momento de mi presentacién, rivalizaron en hacerme
agradable la estancia en €l, y yo no puedo menos de recordar
con gusto y gratitud 4 Mr. Albert Bruno, Ingeniero Agrénomo
y Jefe del Laboratorio; MM. Bonis y Filaudeau, quimicos prin-
cipales y jefes respectivamente de los servicios de alcoholes y
vinos; Mr. Vitoux, jefe del servicio de Jeckes y uno' de los hom-
bres mids competentes de Francia en esta materia; Mr. Drouet,
Ingeniero Agrénemo, y Mr. Gaston Bazile, Ingeniero de Artes
y Manufacturas, que & mds de su ayunda en el Laboratorio, te-
nian un verdadero placer en acompaniarme por Parf§ y mostrar-
me sus cesas 'y hombres notables; reuniendo ademds el dltimo la
condicidn, para mi tan grata, de ser un gran conocedor y aman-
te de nuestra literatura, cuyas bellezas sabia ponderar en nues-
tra propia lengua; Mr. Huguet, Jefe del servicio de confiteria;
Mr. Salet y otros varios, 4 quienes debo atenciones sin cuento,
y cuyos nombres siento no retener,

Debo especial mencién, naturalmente, al Jefe superior, doctor
Roux, que si bien por su alta posicién administrativa no fre-
cuentaba las salas de trabajo, no tuvo inconyeniente por medio
de Mr. Bruno, verdadero director del Laboratorio, de poner en
mis manos, incluso los’' documentos reservados del mismo, los
referentes d las gastos de instalacién y presupuesto, los expe-
dientes de nombramiento de personal, y cuantos datos, en fin,
pudieran servirme para la posible implantacion en Espana de un
servicio andlogo 4 éste, verdaderamente admirable, que tienen
los franceses.

Durante mi estancia en este Laboratorio, pasé por todas sus

diferentes secciones, deteniéndome preferentemente en las de
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leches, alcoholes, vinos, materias grasas y antisépticos, en la mayo-
rfa de cuyos métodos habfa introducide en un afio que contaba
de existencia, algunas ventajosas modificaciones; presencié algu-
nas investigaciones referentes & la composicién de la leche en
las diferenfes horas del dia, y en los distintos periodos del or-
defio; durante mi estancia se empezaron estudios encaminados d
aquilatar el valor y trascendencia del método volumétrico fisico-
quimico 6 reométrico del profesor Dutoit de la Universidad de
T Laussanne, aplicado por su autor 4 la medida de la acidez de los
vinos; se resolvieron no pocas dificultades consultadas por La-
boratorios de algunos departamentos. Me di cuenta perfecta de .
la razén de existencia de dicko Laboratorio, por el gran trabajo
que sobre todos los deméds pesa, que les impide dedicarse & in~
vestigaciones de ningfin género, y comprend{ la necesidad de la
unificacién en los procedimientos analiticos referentes 4 alimen-
tos, por diferentes hechos que alli me refirieron, y entre los
que sobresale por lo gréfico, el siguiente:
Se. ordefiaron ante testigos, en una vaqueria de toda con=
= ; fianza, dos vacas; hecha homogénea la mezela de leches resul-
tante, se tomaron con todo género de precauciones tres mues-
tras, que sin indicacién alguna se remitieron 4 tres quimicos i
diferentes, pero afamados, para que determinaran la manteca:
El 1.%encontrd 7o gramos de esta substancia por litro. |
v 2.9 » 62 » » » »
yel

o 3 52,20 » » s s

Algunos dias después se repitié la operacién con las mismas
vacas, idénticas precauciones é idénticos quimicos; los resulta-

dos fueron ahora: ,
1.%, 67 gramos por litro. |

2575 = >
T L 5

El quimico que hizo esta vez el tercer andlisis, que parece
concordante con el hécho la primera vez por el mismo, afirmé
ahora que la leche contenia formol. ; |

Junta pars ampl, estudios € Invest. cient.—Anales, 11. 1910.
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Una tercera experiencia se hizo atin con los mismos minucio-
sos cuidados, enviando dos muestras idénticas 4 un mismo qui-
mico por dos conductos diferentes para no infundir sospechas
y con algunas horas de intervalo. :

La primera muestra contenfa, segtin el andlisis, 67,5 gramos
de manteca por litro.

La segunda muestra contenfa, segfin el apdlisis, 50 gramos de
manteca por litro.

Ahora bien, existiendo una ley severa para la represién de
fraudes, era preciso dar 4 los industriales una garantia contra
estas divergencias de los andlisis, y esta garantfa no podia ser
otra que la seleccidn, unificacidn y perfeccionamiento de los mé-
todos empleados.

No seryirfan de mucho estos métodos si no se poseyeran,
gracias 4 multitud de experiencias, datos seguros respecto & los
resultadas obtenidos con los mismos métodos al ser aplicados 4
alimentos tipo de cuya pureza no quepa duda alguna; habiendo
de procederse, por comparacién, en un gran numero de casos,
el Laboratorio posee todas aquellas substanciag, puras cuya con-
servacién sin alteracién es posible, y desde luego una porcién de
locumentos reservados, sin los que la intepretaci6n-de los resul-
tacdlos de los andlisis, serfa punto menos que imposible.

Debod laamabilidad sin limites del jefe del Laboratorio, Mr. Al-
bert Bruno, el conocimicnto de todos estos datos, confidenciales,
que por referirse a alimentos animales § vegetales, de origen no
espafiol, es muy posible que no sean aplicables, sino parcial-
mente, en nuestro pais.

He tenido.ocasi6n de observar; en efecto, durante mi periodo
de estudio, hasta qué punto varfan lo que pudiéramos llamar
constantes de pureza de una substancia, eon el origen de ésta.
Asimismo he podido comprobar que una multitud de problemas
no tienen cardcter gener.a], sino que son exclusivos de una de-
terminadadogalidad; regién 6! nacionalidad; asi, por ejemplo, cons-
tituye en Midrid un problema interesante investigar si una leche
procede de una sola especie animal 6 si es una mezcla de- lechés
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procedentes de especies distintas; sabido es, que una mezela de
esta Gltima clase, hecha en ciertas condiciones y proporciones, es
dificil de distinguir por su andlisis, de algunas leches que cum-
plen la primera condicién; pues bien, este problema es desco-
nocido en Parfs, porque alli se expende exclusivamente leche de
vaca (1); de un modo andlogo aqui se investiga si una leche estd
6 no pasteurizada 6 esterilizada y alli no, porque toda la que se
consume, en Parfs al menos, ha sufrido estas operaciones.
Parece, pues, deducirse de lo anterior, que aplicar 4 nuestros
alimentos los procedimientos de andlisis franceses, sin tener he-
cho de antemano el estudio con esos métodos de los alimentos
puros que nosotros consumimos, puede conducirnos 4 errores
de importancia en la interpretacién de los resultados, y puede
llevarnos 4 dejar sin resolver cuestiones que sélo entre nosotros
se presentan; pero como en HEspafia, que yo sgpa, no se tiene
hecho el trabajo de seleccién y unificacion de procedimientos
que en Francia, y por lo general son libros franceses los que nos
sirven de guia en cstas cuestiones, es muy posible que los erro-
res sean ain mds grandes, pues al elegir cada cual el método
que le parezea mejor para el andlisis de una'substancia, no podrd
deducir conclusiones bien fudamentadas, mds que cuando 4 la
vez y por el mismo procedimiento haga el andlisis de una ma-
teria tipo 6 de cuya pureza esté bien seguro; aun en este caso,
€§ preciso tener en cuenta, que los dates que han de servir de
base de comparacién, deben ser establecidos después de muchos
andlisis hechos por operadores distintos, y fijando para cada

(1) Respecto d la solucion de este problenfa, no hay mds trabajos efec-
tuados que los hechos por el quimicoitaliano M. Scala Alberto, quien su-
pone que €l pdncreas de cada animal segrega una caseasa especial que
disuelve exclusivamente la caseina de la leche produecida por animales
de la misma especie. Esta hipotesis ha sido parcialmente comprobada por
dicho sefior, quien aprovecha una diastasa contenida en el pincreas del
buey pari reconocer el fraude frecuente en Roma, consistente en susti-
tuir la leche de vaca por una mezcla de agua y leche de cabra; dicha dias-
tasa disuelve la caseina de la primera y no la de la segunda, Seria intere-,
Sante Continuar estas investigaciones.

Junta para ampliacién de esiudios é Investizaciones cient,—Anales, . 1010, 21
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dato numérico, no sélo su valor medio, sino también sus valores
extremos.

El convencimiento de la necesidad de proceder con el rigor
referido, en lo que se refiere al andlisis de las materias alimenti-
cias y 4 la interpretacién de sus resultados, y la consideraciom
de la forma acertada con que los Gobiernos de la naci6n vecina
han legislado sobre tales cuestiones, me lleva forzosamente &
deducir la conclusién de que en Espana debe acometerse de un
modo serio el estudio de nuestros alimentos; fanto madas, cuanfo -
que por no estar afortunadamente huérfanos de buenos analis-
tas, estamos en el caso de poder aprovechar su ciencia, sin tener
que pasar por la no muy airosa situacién de que sean realmente
los analistas franceses quienes indirectamente dirijan nuestros.
Laboratorios municipales 6 provinciales,

Para poder hacer este estudio en las debidas condiciones, es
preciso, pues, crear en Espana un Laboratorio de Investigacio=
nes de esta indole, andlogo al Laboratorio Central del servicic
de la represién de fraudes de Francia, que ademds de resolver
los problemas técnicos que en los demds laboratorios se presen-
ten, sirva de escuela donde se eduque al personal de los demds.
en la préctica cientifica de esta no muy fdcil rama de la Quimi-~
mica aplicada.

En defecto de este Centro y empezando en estos momentos
4 funcionar en Espana una porcién de laboratorios dedicados.
especialmente 4 estos asuntos, creados por prescripeién de re-
cientes disposiciones gubernativas, relativas 4 higiene de los ali=
mentos, creo que puede ser de utilidad dar 4 conocer detallada-
mente los métodos oficiales franceses, en la forma en que figu-
ran en los cuadernos de trabajo de los quimicos del Laboratoria
Central de la represi6n de fraudes, con todas las modificaciones.
por dicho laboratorio introducidas hasta ahora; igualmente con-
sidero atil la publicacién de los documentos confidenciales dé
dicho laboratorio, por si sus datos fueran aplicables total 6 par-
cialmente 4 los alimentos espafioles.

En su virtud describo 4 continuacién los métodos aludidos w

S |
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publico los documentos citados, debiendo advertir una vez mds
que estos métodos y documentos pueden sufrir variaciones de-
pendientes del estudio mds profundo y conocimiento, por tanto,
mds exacto, de los problémas que con ellos se pretende re-

solver.

¥ %

Los métodos mejor establecidos, segtin la opinién general, son
los de winos, alcokeles v leches; respecto 4 'los segundos, es preci-
so tener en cuenta las modificaciones introducidas por Mr. Bonis,
v respecto 4 los dltimos, estd bastante extendida la opinion de
considerar preferible el método sin centrifugacién, al método por
centrifugacion.

Réspecto al método de maferias grasas, es muy corriente
creer que deja aGn algo que desear, si bien no es posible susti-
tuirlo por otro mejor. ]

Los demds procedimientos se practican exactamente seglin
las instrucciones, y hasta ahora dan buenos resultados.

Respecto 4 la dificil cuestion de las materias colorantes, no
hay un método oficial escogido; es este uno de los asuntos en
estudio, en el tantas veces citado Laboratorio del Ministerio de
Agricultura.

Diré, por fin, que hay, si vale la frase, un método oficial -
crogrdfico: este método, imposible de describir aqui, es un meto-
do wivo, pues estd constituldo por la persona del eminente mi-
crografista francés Mer. Collin; dicho sefior, que es el decano del
Laboratorio, posee un arsenal de magnifices dibujos y fotografias
que es un verdadero monumento; al lado de las micro-fotogra-
fias de los cuerpos puros y todos los adulterantes posibles, tam-
bién puros, estdn las de todas las mezclas, y asi sucede que en
aquellos casos en que el microscopio puede. funcionar, no hay
mis métode oficial que una ojeada de Mr, Collin, que ha resuel-
to asi varias veces en un momento problemas dificiles de resol-
ver para los quimicos; en la imposibilidad de traerme todos los
documentos gréficos de este sefor, he de conformarme con citar

Junla para ampl, estudios ¢ invest, cient.—Anales, 1r. 1910.
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su nombre y llamar la atencién sobre sus trabajos, que frecuen-
temente aparécen en libros y revistas, y que en la mayorfa de
los casos tienen el cardcter de concluyentes.

Ils importante notar que el andlisis de los alimentos tienc una
mayor extensién que la que de ordinario se cree, desde el mo-
mento en que se persigue por las leyes, no s6lo el que conten-
gan materias nocivas 6 gue disminuyan su valor nutritivo, sino
también el que su naturaleza 6 composicifn no concuerde con
la que corresponde 4 su titulo comercial.

Esta dltima circunstancia lleva implicita la condicidn de que
todos los alimentos estén perfectamente definidos, v de q'ue se
establezean de un modo terminante las operaciones licitas & que
puedan ser sometidos por la industria.

Con el fin de llegar 4 un acuerdo sobre puntos tan importan-
tes, la Sociedad La Cruz Blanca, de Ginebra, eelebré un Con-
greso internacional en Paris, en el mes'de Octubre dltimo; y con
objeto de completar mis conocimientos acerca de tan interesante
cuestién, 4 la vez que por deferencia d su presidente, doctor Roux,
no vacilé en inscribirme como miembro del referido Congreso:

Gracias 4 esto, conozco la labor internacional en él mismo
realizada, y por si pudiera ser atil, dedicaré algunos pdrrafos al
principio de cada cuesti6n 4 divulgar las principales definiciones
v acuerdos que le sean concernientes.

Por lo tanto, el orden 4 que en los capitulos siguientes he de
atenerme, seri:

1.°  Definicién de cada alimento y operaciones 4 que puede ser
sometido, segtin el Congresode la Cruz Blanca celebrado en Pardis.

2.” Métodos oficiales de anilisis, con sus modificaciones, tal
y como se practican en el Labaratorio’Central de la represién
de fraudes de Francia.

3. Datos que ‘en dicho Laboratorio se tienen en cuenta para
la interpretacién de los anélisis.
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SEGUNDA PARTE

LECHES

La definicién de Zeche, acordada en el primer Congreso inter-
nacional de la ¢Cruz Blanca», celebrado en Ginebra en el afo
1608 y confirmada en el segundo Congreso que la misma Socie-
dad celebrs en Parfs en Octubre de 1900, es la siguiente:

«La Zeche es el producto integral del ordenio total y no inte-
rrumpido de una hembra lechera, sana, bien nutrida y no fati-
gada. Debe ser recogida limpiamente y no contener calostros.»

En el altimo Congreso se han tomade, ademds, los siguientes
acuerdos:

La denominacién de /ecke, sin anadir mds, se aplica solamente
d la leche de vaca. En otro caso es preciso indicar el animal de
que procede. ;

La limpieza del material y de los utensilios debe ser hecha de
modo que no pueda en ninglin caso modificar la composicion de
la leche.

La Zeche descremada es la leche 4 que se ha quitado la crema
en parte 6 en totalidad; no puede ser vendida mdis que con la
denominacién de descremada.

Son operaciones regulares, v por tanto, admitidas la filtracion,
refrigeracion y pasteurisacion. :

Son operaciones facultativas, pero que deben ser indicadas al
comprador, la esterilizacion por los agentes fisicos, el descremado
v la komogeneizacidn.

Analisis de la leche.

Antes de proceder al andlisis de una leche, es preciso agitar
vivamente la vasija que la contiene, con objeto de hacerla ho-

Junta para ampl., estudios é invest. cient.—Anales, 11. 1910,
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mogénea; esta agitacién deberd repetirse siempre que se nece-
site tomar una porcion para algin ensayo.

Densidad.—Puesta la leche en una probeta, se introduce ésta
en un bado de agua corriente fdcilmente regulable, para que
su temperatura sea exactamente de 15°C.; cuando la leche ha
adquirido esta temperatura 6 se ha aproximado 4 ella lo mas
posible, se procede 4 determinar su densidad por medio del
lacto-densimetro de Quevenne y Bouchardat, cuidando de que
esté bien secoy deleer'en la parte superior del menismo con-
vexo; puede usarse también con ventaja una serie de tres den-
sfmetros, que comprenden desde 1020 4 1038, 6 sea seis gra-
dos cada uno, en los que puede apreciarse comodamente la
diécima. Todos estos aparatos expresan la densidad por cuatro
eifras, de las que si bien son decimales las tres'de la derecha,
afectan de crdinario la forma entera,

Si la temperatura no fuera exactamente de 15°C., se corri-
gen las lecturas hechas, anadiendo 6 restando 4 la densidad
hallada, 0,15 por cada grado de temperatura que exceda 6
falte de la citada.

Esta correccién es préximamente la que resulta de aplicar la
férmula de Quesneville:

correccién = — 0,145 (15 — £%)

donde #° representa la temperatura 4 que se encuéntra laleche
en el momento de la observacién.

Es de advertir, para evitar posibles errores de interpretacion,
que la parte entera de esta correccién es del mismo orden que
la tercera decimal de la densidad.

Para mayor comodidad, puede hacerse la correccion mediante
tablas calculadas por medio de esta formula; pero como la tem=
peratura nunca es muy diferente de 15°, dada la operacidn
previa 4 que se someti6 la leche antes de tomar su densidad, el
uso de la férmula y atin de las tablas es frecuentemente innece-
sario.

En éste, como en otros muchos casos, son preferibles las indi-
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caciones directas 4 las obtenidas mediante el cdlculo, y en todo
caso, debe buscarse la correccién minima.

Una vez conocida rigurosamente la densidad de la leche 4 13
grados, y antes de empezar su andlisis completo por algunos de
los métodos que después describiremos, se procede 4 su andlisis
r4pido por el procedimiento siguiente, que, aunque no fisura en-
tre los declarados como oficiales, se practica sin embargo en el
{_aboratorio Central de la represion de fraudes.

Determinacion de la grasa.—FEsta operacién se hace por el
método acidobutirométrico del Dr. Gerber.

iste método, que se emplea también en el Laboratorié muni-
pal de Madrid, se practica del siguiente modo:

Se hace uso de un tubo especial graduade, uno de cuyos ex-
tremos estd cerrado por un pequefio ensanchamiento cénico,
mientras el otro extremo, que posee un ensanchamiento mayor
cilindrico, es abierto; un tapén de caucho gue penetra d rosca,
puede cerrar el tubo, d la vez que servir de émbolo en momen-
to oportuno.

Se vierten en este tubo 10 c. ¢. de deido sulfarico, preparado
con nueve partes de 4cido de 66°B. y una parte de agua (en
volumen).

La adicién del 4cido suele verificarse por medio del embudo
de Fischer v Rowe, que autométicamente vierte 10 ¢. c. 4 cada
media vuelta de la llave.

Se anade al mismo tubo de Gerber un ¢, ¢. de alcohol amilico,
y finalmente, 1T c. ¢. de leche que se analiza, medidos con una
pipeta aforada de un solo trazo y de II c. c. justos de cabida.

Cerrado el tubo con cuidado se agita, teniendo sus extremos
bien sujetos entre las palmas de las dos manos (de otro modo es
muy- ficil quemarse} y se invierte: en esta posicién se introduce
en una centrifugadera ad hoc y se le somete durante diez minu-
tos 4 una velocidad de unas 2,400 vueltas por minuto.

La grasa menos densa que el liquido dcido flota en éste, ocu-
pando la parte estrecha y graduada del tubo; si esto dltimo no
sucediera del todo, basta dar unas vueltas al tapén, funcionando

Junta para ampl. estndios € invest. clent.—Anales, 11. 1910,
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entonces como émbolo para conseguirlo; el nimero de divisio-
nes ocupadas por la grasa da directamente la riqueza en mante-
ca por litro.

Extracto Ackerman.—Llamase asi el extracto seco obtenido
con la densidad y la grasa (Gerber) por medio del aparato de
M. Ackerman. Este no es otra cosa que un calculador automa-
tico, una verdadera regla de cilculo que resuelve instantdnea-
mente todos los problemas & que se puede aplicar la siguiente
formula de Fleischmann:

P=1 -1 0,00378 E —0,00448 B

donde
P = peso especifico de la leche,

E = peso del extracto seco de 100°¢c. c.
B = peso de la manteca de 100 c. c.

Esta férmula exactfsima permite calcular cualquiera de las
tres cantidades P, E, B, si se conocen las ofras dos, y los tres
problemas pueden resolverse instantdneamente con el calcula-
dor Ackerman.

En el caso presente interesa que P y B estén bien determina-
dos; en cuanto & B, el método Gerber es magnifico; en cuanto
4 P, ya queda precisado el rigor con que hay que hallar su
valor.

El error cometido al tomar el extracto Ackerman por el ex-
tracto directo (si P y B estdn bien determinados), nunca es ma-
yor de 0,2 por 100, y como el extracto directo-se determina casi
siempre, como veremos, sus resultados se comprueban recipro-
camente.

El aparato Ackerman, construido en zinc y sumamente bara-
to, consiste en dos discos concéntricos de distinto radio, que
pueden girar independientemente; el mds pequefio va provisto
de una flecha y una graduacién, que indica todas las densidades
posibles de la leche desde 1,020 4 1,037; en el disco mayor, y
tocando al anterior, hay otra escala que representa el tanto por
ciento de grasa; en fin, en el borde de este segundo' disco hay

4l
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una tercera graduacién que representa el residuo seco con dos
cifras decimales.

Para usarlo se hace girar el disco interior de modo que la den-
sidad hallada coincida con el niimero que representa la grasa: la
flecha indica entonces el residuo seco buscado.

Extracto desgrasado.—Si del extracto Ackermann, se resta la
manteca encontrada, la diferencia es lo que se llama extracto
desgrasado,

Todas las indicaciones numéricas obtenidas en las operaciones
anteriores, se inscriben en un cuaderno cuyas hojas estin dis-

puestas, segtin indica el modelo nam. I (I):

(1) El ensayo Quesneville que figura en una de las casillas del cuadro,
se refiere al anilisis densimétrico ideado por dicho sefior, utilizando lo
que €l llama caracteréstica de una disolucitn, que no es mds que el cociente

D ; ; :
a‘=f donde D = densidad y E — extracto; la circunstancia de ser ¢

una constante entre limites muy alejados, permite determinar E, conoci-
dos los otros dos valores; es necesario determinar ¢ con leches tipo, advir-
tiendo que es variable segin la ¢poca del afio, fégimen de alimentacion
del animal, etc.; como aunque figura en el cuadro es ensayo que no suele
practicarse, prescindo de dar mds detalles de él.

Junta para ampl. estndios é inyest. clent.—Anales, 11. 1910.
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Con dos opéradores acostumbrados 4 las ‘apéraciones antedi-
chas y que tengan, por tanto, el trabajo bienorganizado:y todo
el material’ dispuesto, pueden  hacersé las determinaciones: co-
rrespondientes 4 40 muestras diferentes; en una hora, '

Ua vez anotados los resultados obtenidos en las hojas citadas;,
se procede 4 examinar las cifras inscritas con objeto de sacar de
ellas las conclusiones posibles; para esto es preciso tener presen-
tes las instrucciones confidenciales del Laboratorio, que en lo que
respecta 4 leches son las siguientes: :

Ladensidad media de-la leche normal debe ser 1,033.

- Las leches normales tienen una cantidad media de 9o gramos
de extracto desgrasado por:litro. La tolerancia admitida es de 85
gramos como minimo. ;

La cantidad media de manteca por litro, es de 34 gramos. En-
tre 32 v 34, la leche debe ser considerada como sospechosa de
descremado, y por debajo dé 32, la leche es francamente des-
eremadas

El aguado puede dedugcirse tenienda en cuenta el conjunto de
estos datos,. y sobre tedo el extracte que, como término medio,
debe ser de 13 por 100.

La cantidad de agua afiadida puede deducirse de las férmu-

EOO SR 1] :
las o = T y agua = 100 — % donde E = extracto en-
contrado y o — cantidad media de leche por 100.

Estos datoes, deducidos de experiencias hechas con leches tipo
y confirmados hasta’el presente por la préctica, pueden sufrir
variaciones 4 consecuencia’de investigaciones posteriores, y no
pueden ser aplicados naturalmente 4 leches de otras localidades
que las de Paris, 4 no ser que la experiencia indique que pueden
ser aceptados.

Una vez sabido qué muestras pueden admitirse como buenas
segin las consideraciones anteriores, se da por terminado para
ellas el andlisis con lo hecho hasta aqui, 4 no ser que de un modo
especial fuera éste pedido por alguien: en este caso para las le-
ches buenas y en todos para las que no lo son, se practica-en-

Junta para ampl. estudios é invest. elent.—Anales, 11, 1910..
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tonces el procedimiento que describimos 4 continuacién y que
es el considerado como oficial.

Las operaciones precedentes tienen, pues, el cardcter de un
andlisis previo, eliminatorio para unas leches y comprobatorio
del que con las otras se ha de practicar.

Extracto seco.—Se evaporan 10 c. ¢. de leche en una cipsula
de platino de fondo plano, de 70 mm. de didmetro por 20 mm. de
altura.

Esta evaporaci6n ha de hacerse durante siete horas en un bafio
de marfa cerrado por una tapadera de cobre en la que hay
practicadas cavidades de las mismas dimensiones que las cdp-
sulas. Hstas cavidades estin sumergidas en el agua hirviente del
bano, y el desprendimiento de vapor se hace por una chime-
nea lateral. L.a proporcién de extracto es calculada por litro de
leche,

Cenizas.—Incinerar con precaucién sin pasar del rojo sombra
el extracto precedente hasta que las cenizas sean blancas (6 ama-
rillas si la leche ha sido adicionada de bicromate potdsico; esta
coloraci6én indica que el cromo estd bien peroxidado).

Si hay bicromato debe determinarse por el método que des-
pués describiremos y deducir su peso del de las cenizas.

Sin embargo, como el bicromato se adiciona 4 la leche como
antiséptico con el fin de conservarla, cuando ha de esperar varios
dias para su andlisis, basta con adicionarlo en proporcién co-
nocida para'que sea innecesaria después su determinacién,

Lactosa, manteca v caseina.—Para la determinacién de estas
tres substancias, las instrucciones oficiales recomiendan dos pro-
eedimientos: el de centrifugacién de Bordas y Touplain y el de
sin centrifugacién.

El primero que es el que se practica en el Laboratorio 4 que
nos referimos, es como sigue:

Lactosa: se emplean en su dosificacién los siguientes reac=
tivos:

Alcohol 4 65° adicionado al I por I.000 de dcido "acético
cristalizable.
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Aleohol de 50 4 55°

Liquido (Fehling 10 c. ¢. = 0,030 de glucosa 6 4 0,06925 de
lactosa hidratada).

Comprende las siguientes operaciones:

n

1.*  Colocar 25 c. ¢. de alcohol acidificado en el tubo tarado
de la centrifugadara, medir exactamente 10 ¢. ¢. de leche y ver-
terlos gota a gota en el reactivo precedente, evitando en lo po-
sible remover la mezcla. '

2.* Centrifugar cerca de un minnto con una velocidad de
2.000 vueltas por cada una de estas unidades de tiempoj una vez
detenido el aparato, cerrar con un tap6n el tubo de la centrifu-
gadora ¢ invertirlo cuatro 6 cinco veces sin agitacién brusca con
objeto de hacer homogéneo el liquido (lactoserum); dejarlo en
reposo durante un cuarto de hora préximamente.

3.* (Centrifugar de nuevo y decantar el liquido claro en un
matraz aforado de 100 c. c.

4.

viéndolo bien, por medio de un agitador de aluminio, con 23

% Lavar el coigulo que queda en el fondo del tubo, revol-

centimetros cibicos de alcohol de 50%-55° que se afaden al tubo.

5.2 Centrifugar de nuevo y decantar el liquido como antes,
en el mismo matraz, y completar con agua destilada los 100 cen-
timetros cubicos. (Si el liguido tuviera una ligera coloracién
amarilla 4 causa de la presencia del bicromato potdsico, se afia-
de al matraz aforado un poco de solucién de acetato de plomo.
antes de completar el volumen de 100 centimetros cabicos; se
agita y se filtra).

6.* En el liquido resultante determinar la lactosa por el licor
de Fehling.

Para esto, colocar 10 c. c. del reactivo en un matracito c6-
nico de unos 125 ¢, ¢. préximamente y anadir 10 ¢, c. de agua
destilada; la solucién de lactosa se coloca en una bureta de llave
y se vierten de una vez I0 ¢. c. en el reactivo; la mezcla debe
hervir durante unos tres minutos, porque el aziicar de leche
tarda m4s en reducir al licor de Fehling'que los demds azficares.

Se completa la reduccién anadiendo por pequefas. porciones

Junta para nmpl. estudios é invest; eient.—Anales, 11, 1910,
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la solucién azucarada, hasta completa decolordcion, hirviendo un
poco. siemipre después de cadaadici6n; unos pedacitos de 'pie-
dra pomez anadidos al licor de Fehling sirven para regilarizar [d
ebullicién, _ i byEg

Determinacion de la manteca y la caseing.—El método que
vamos a describir se funda en que, segan se deduce de los Lra-
bajos de Duclaux, todas las materias albuminoideas: de la leche
conocidas con diferentes nombres no son sino caseina en difes
rentes estados de solucidn; la caseina es precipitable totalmente
por el alcohol de 95° y arrastra a si vez la totalidad de la ma-
teria grasa. .

Se emplean en esta operacién los siguientes reactivos:

Aleohol de g5°.

Eter de 65°.

.Comprende las siguientes operaciones:

1.* El codgulo que queds en el tubo de la centrifugadora, al
fin de la operacién anterior, se revuelye bien por medio ‘del agi-
tador, procurando reducirlo 4 trozos pequefios, con uha mezcla
de 10 ¢. ci de alecohol y 2oc. c. de éter.

2.* Centrifugar y decantar el liguido etereo-alcohélico en un
matraz tarado.

3.2 Lavar lo inseluble ‘contenido en el tubo con 20 e. c. de
éter, removiendo la mezcla con el agitador.’

4."
contiene ya el liquido etereo-alcohélico pracedente.

Centrifugar y decantar de nuevo el éter en el matraz que

5.* Expulsar por destilacidn el éter y el alcohol del matraz;
la manteca que queda se seca 4 100 grados; pesar el matraz; la
diferencia con su peso primitivo da la cantidad de manteca por
10 c. ¢. de leche; calcular la proporeién por litro.

6. Dividir por medio del agitador la- masa de caseina que
queda en el tubo de la centrifugadora y repartirlo por las pare-
des'de modo que presente la mayor superficie: posible; hacer su
desecacifn primero 4 baja temperatura y después 4 100 grados.
Pesar el tubo que ¢ontiene la caseina y el agitador; la diferencia
con la tara del yaso da el peso de:la caseina y de las materias
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minerales insolubles; la cantidad de caseina pura es igual al peso
precedente disminuido en el peso de sus cenizas.

En todas las manipulaciones precedentes se hace uso de un
agitador que ha sido tarado con el vaso de la centrifugadora; no
s necesario separar después de cada operacién la porcién de
precipitado que le queda adherida, pues basta con que no quede
impregnado el liquido.

Las decantaciones deben ser hechas rapidamente. '

La centrifugadora debe medir 25 cm. entre los fondos de dos
tubos opuestos colocados en la posicién horizontal que adoptan
cuando el aparato funciona: debe girar con una velocidad mini-
ma de 1.g00 vueltas por minuto,

Pueden emplearse centrifugadoras de menos velocidad, pero
la duracién de la centrifygacién debe entonces ser mayor. (La
centrifugadora que se emplea en el Laboratorio Central de Frau-
des es la inventada por Mr, A, Bruno).

Del estudio riguroso del procedimiento que acabamos de des-
cribir, hecho repitiendo varias veces el andlisis de una misma
leche por diferentes operadores y empleando problemas conoci-
dos, resulta que no se han encontrado diferencias mayores de
0,05 para 100 partes de leche.

Tiene este procedimiento, sin embargo, el inconveniente de
ser muy caro por la gran cantidad de éter y alcohol que en él
se consumen si hay que hacer muchos andlisis; pero este defecto
queda subsanado empleando, como hacen en el Laboratorio Cen-
tral de la R. de Fraudes, la estufa eléctrica recuperadora del
Dr. Bordas, cuyo uso describimos 4 continuacién. (Fig. 1.%)

Antes de empezar toda operacion se coloca el conducto B en
la posicién indicada por la linea de puntos y se levanta la tapa;
seis cilindros M estan colocados sobre arena, bajo las tubuladu-
ras B; la arena de su interior se saca y se coloca alrededor de
cada uno; hecho esto, se cierra el aparato y sc regula la co-
rriente eléctrica de modo que un termémetro puesto en contac-
to con la arena no pase de 110° C., con lo cnal el aparato estd
dispuesto para funcionar.

Junta para ampl. estudios € invest. cient.—Anales, 1. 1010,
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Enionces se adapta 4 los tubos B sus matracitos correspon-
dientes, que contienen los liquidos que se han de destilar, y se
colocan moviendo los tornillos V' V; dentro de los cilindros M,
del bano de arena.

Se une entonces el extremo E con el rectificador H. Se levan-

tan los cilindros B, se introduce la arena en ellos alrededor del
matraz y se colocan de nuevo en su posici6n,

La destilacién empieza en seguida, y una parte del éter se
rectifica y condensa en el frasco K; los liquidos condensados
¢n los platillos del rectificador caen en G y se rectifican des-
pués. _

Los tubos C de la centrifugadora que contienen la casefna 4
desecar, se colocan en aberturas 4 propésito que hay en la tapa
de la estufa; primero se sumergen poco para evaporar lentamen-
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te:el éter; una vez conseguiclo esto,. se introducen totalmente.

Cuando el liquido de los matracitos 4 ha destilado del todo, se
separan de los tubos B para que termine la desecacién del-resi-
duo, se sacan, se dejan enfriar y se pesan; por diferencia se de-
duce el peso de la materia que contienen.

Por otra parte, se calienta el matraz G, de modo que el ter-
mémetro que hay en la parte superior del rectificador no pase
de 35% cuando pasa de esta'‘temperatura, se suspende la ope-
racién; en G, tendremos el alcohol; y en K, el éter, pudiendo
servir ambos para nuevas operaciones.

A pesar del uso c6modo de este aparato, no puede negarse
que el procedimiento requiere siempre instalaciones especiales y
aparatos costosos, por cuya circunstancia los peritos quimicos de
Paris que carecen de tales medios, prefieren el método siguiente
que es sin centrifugacion, aunque también oficial, pero que no
se practica en el Laboratorio Central de IPraudes.

Determinacion dz la laciosa.—Esla operacién necesita los si-
guientes reactivos:

Alcohol de 65° adificado eon 1,/1.000 de dcido acético,

Alcohol de 35°.

Licor de Fehling.

Comprende las siguientes operaciones:

1.*  Colocar en un vasito 25 e. c. de alcohol acidulado y ver-
ter sobre €l gota 4 gota 10 c. c. justos de leche, agitando mien-
tras dura la adicion.

a

2. Después de un cuarto de hora de reposo, filtrar el codgu-
lo formado sobre un filtro tarado de 11 centimetros de diimetro
humedecido antes con alcohol; el filtrado se recoge e€n un ma-
traz aforado de 100 c. c.

Cuando la filtracién ha cesado se lava el filtro con IO c. c.
ide alcohol de 35° en tres veces; antes de echar estzs Sobre el
filtro debe pasarse por el vaso en que se verific6 la operacién
primera; debe terminar completamente un lavado antes de em-
pezar el siguiente: se hace un cuarto lavado del filtro con 10 c. c.
del mismo alcohol; todos estos liquidos se recogen en el matraz

Junta para ampliacion de estudios ¢ investigaciones cient —Anales, 11, 1910, 22
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aforado y se completa €l volumen de 100 c. ¢. con agua desti-
lada (1).

4. Se determina en este liguido la lactosa por medio del
licor de Fehling. :

Determinacion de la manteca y caseina.—Reactivos que se ne-
cesitan:

Alcohol de 95°

Eter de 65°.

I.as operaciones que comprenden son:

1.* Secar entre pedazos de papel de filtro doblados el filtro-
de la tercera operaci6n anterior, que contendrd el codgulo for-
mado por estas dos substancias, ¢ introducirlo en un aparato de-
extraccifn de Soxhlet.

2.2 Verter sobre el filtro 10 c. ¢. de alcohol de g5° dejan-
do el precipitado humedecerse un instante.

3.* Poner en el matracito tarado del aparato 40 c. c. de éter
v hacer la extracci6n, calentando el éter en bano de agna d unos.
40 grados proximamente.

42 Terminada la extraccitn, separar el matraz del aparato
y evaporar el disolvente; pesar el matraz lo que dard la cantidad
de manteca que hay en 10 c. c. de leche; calcular 1o que corres-
ponde 4 un litro.

5. El filtro que contiene la caseina y las sales insolubles se
deseca 4 100° v se pesa. Restando de este peso el del filtro
v el de las sales insolubles, se obtiene el de la caseina pura para
10 ¢ c. de leche: las cenizas insolubles se determinan incine-
rando un peso conocido de la caseina precedente.

El inconveniente que este método presenta es el de la dese-
cacién del codgulo que no es perfecta por el procedimiento in-
dicado, v si se hace al aire requiere bastante tiempo, por lo me-
nos doce horas; acaso podria intentarse con éxito el empleo del

sulfato s6dico anhidro, péro no consta en los métodos oficiales;

(1) Si el Hquido estd amarillo es precisa decolorarlo con acetato de
plomo antes de completar los 106 ¢. ¢, segiin ya se ha explicado.
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ademds, la extraccién requiere varias horas, y todo esto lo hace
inaplicable en un laboratorio donde se analicen en seis horas de
trabajo cuarenta leches diferentes. En cambio para el caso de
una peritaci6n particular sin apremios de tiempo y trabajo, se
comprende que este método practicado con esmero, puede con-
ducir 4 resultados excelentes, y de aqui la buena fama que goza
entre los peritos franceses.

Diferencia de la leche cruda de la cocida.—Se colocan § c. c. de
leche en una cidpsula plana de 5 centimetros de didmetro. Se
vierte una gota de agua oxigenada sin agitar la leche; y después
otra gota de parafenileno-diamina al 3 por 100; la leche cruda
da una coloraci6n azul obscura.

La reaccién precedente practicada 4 la inversa sirve para re-
conocer en la leche la presencia del agua oxigenada, reciente-
mente anadida.

Es de advertir, que por lo menos hasta la fecha del segundo
Congreso de la Cruz Blanca, estaba tolerada por las leyes fran-
cesas la conservacién de la leche durante seis horas con agua
oxigenada, siempre que antes de expenderla al pablico sufriera
la pasteurizaci6n.

Investigacion de antisépticos.—Por lo que respecta al empleo
del dcido salicilico, formel y ofros, nos remitimos 4 lo que se
dice en el capitulo especial de estas materias, y aqui menciona-
remos el procedimiento oficial de determinacién del bicromato
potdsico, y otro método para la investigacion del dcido bérico

que, aungue no es oficial, se practica en el Laboratorio,

Determinacion del bicromalo potasico—Esta operacion se efec-
tha en las cenizas de 10 c. c. de leche.

Los reactivos necesarios son:

1.” Solucién “de sulfato ferroso-amoénico al 7 por 1.000, lo
que corresponde & un gramo de hierro,

2.° Soluci6n de permanganato potdsico que contenga 0,5646
por litro, correspondiente 4 un gramo de hierro.

Estos liquidos se corresponden, pues, volumen & volumen.

Ll valor exacto de la solucién de permanganato se fija en fun-

Junta para ampl, estudios & invest. clent,—Analeg, 11, 1910,
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ci6n de la solueién de sulfato ferro-aménico. Como esta solucion
de permanganato se conserva largo tiempo, servird 4 su vez
para comprobar el valorde la otra en sucesivas determina-
ciones.

Valoracién de las soluciones primera y segunda.—Se colocan
20 c. c. de la solucién de sulfato doble en un vaso, se afaden
5 c.c.de 5O H, oy 25c. c. de H O\

El permanganato colocado en la bureta se vierte en la solu-
cién precedente hasta ligera coloracién rosada, y se anofa el ni-
mero de centimetros cabicos empleados.

Ensayo.—Las cenizas de la leche se introducen con ayuda de
unos 25 c. c. de agua en una copa, 4 la cual se afaden 5 c. c. de
SO,H, v 20c¢. c. de la solucién de sulfato doble de hierro antes
de valorada, .

Después de la reduceién del 4cido crémico, que es inmediata,
se valora el exceso de sal ferrosa con el permanganato,

El ntimero de centimetros ciibicos gastados, se resta de 20 ¢. ¢.;
la diferencia representa la cantidad de sal ferrosa empleada en
la reduccién del dcido crémico.

Un centfmetro cibico de sulfato doble, corresponde 4 0,00087 5
de bicromato potdsico. y

Acido bdrico.—1La reaccién 4 que antes aludimos para la in-
vestigacion de este cuerpo, es la siguiente, de Denigés:

En dos tubos de ensayo iguales se pone la leche sospechosa y
una leche tipo hasta la misma altura; en cada uno se pene igual

niimero de gotas de fenolftaleina y se agita enérgicamente; se

les adiciona después KOH en igual cantidad hasta ligera

coloracién rosada, con objeto de neutralizar el 4cido lctico que
existe libre en la leche, al contrario de lo que durante mucho
tiempo se crey6; se anade glicerina en idéntica proporcion 4 am-
bos tubos y se repite la agitacién; si la leche contenfa 4cido bo-
trico, se decolorard.

Aifadiendo KOH . con una bureta hasta reaparicion del

tono rosa, idéntico al del tubo testigo, se puede valorar el 4cido
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bérico, lo cual implica conocer el volumen de leche que habia en
el tubo.

Investigacion de los bicarbonatos alcalinos.—Se evaporan 20 c. €.
de leche enuna cdpsula de platino. Después de obtenido el re-
siduo seco, se introduce la edpsula en un horno de incinerar y se
calienta progresivamente mientras se desprendan vapores em-
pireumdticos. Se eleva la temperatura del horno siz pasar del
rojo nactente; cuando casi todo carbén se ha quemado y las ce-
nizas son adn grises, se retira la cdpsula y se tratan por agua.

Se filtran, y al filtrado se anaden 10 ¢, c. de dcido sulfiirico de-
cinormal; se hace hervir para expulsar el anhidrido carbénico.
Se valora entonces el dcido restante con la fenolftaleina como
indicador, Sea # el namero de centimetros cibicos de NaOH 13;-
empleados

(10 — #) X 0,265

nos dard la alcalinidad expresada en CO,Na, por litro de leche.

Los resultados parciales que se van obteniendoen el curso de
las operaciones anteriores, se anotan en un cuaderno de trabajo
en el que las hojas poseen un encasillado distribuido en la forma

indicadg por ¢l modelo nam. 2.

Junta para ampl, estudios € inyest, cient.—Anales, 11, 1910,
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Modelo nim. 2,
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Leches concentradas, azucaradas ¢ no azucaradas.—Pesar 20
gramos de leche, diluirlos en agua fria hasta completar 100 c.c.
El extracto, cenizas, lactosa, manteca y caseina, se determi-
nan como para leche ordinaria. LLos resultados se refieren & 100

gramos de leche concentrada.

SACAROSA

La solucién que ha servido para la determinacién de la lac-
tosa, se zuwierte del modo siguiente: A 50 c. c. de lasolucién co-
locados en un matraz aforado de 100 c. c., se adade !/, ¢. c. de CIH
puro; se agita y se coloca el matraz durante diez minutos en un
bafio de marfa cuya agua esté ya hirviendo; se deja enfriar, se
completan los 100 c. ¢., y se valora con el licor de Fehling. Se
calcula en glucosa este poder reductor que lamaremos G; se
hace el mismo célculo del poder reductor del liquido antes de la
inversién que llamaremos G'.

La proporcién de sacarosa, vendrd expresada por la férmula:

(G et G,) X 0,05.

Leches desecadas, en polvo:

1.° Hacer una extraccién con éter sobre 2 gramos de leche y
pesar la manteca después de evaporado el disolvente.

2.° El residuo insoluble de la anterior operacidn se somete d
nueva extraccidn:

a) Con una mezcla de 10 c. c. de agua y 25 c. c. de alcohol
de 635° acidulado al I por 1.000 por 4cido acético.

&) Decantado el liquido precedente, se lava el residuo con
20 c. c. de alcohol de 50 4 55°. -

3.° En los liguidos anteriores, investigar cuantitativamente
la lactosa y sacarosa segun ya se ha explicado.

4.° La caseina que queda como residuo de las operaciones
precedentes, se deseca y pesa: se incinera después, y restando

Junta para ampl. estudios é invest. cient.—Anales, 11, 1910.
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del peso anterior el de sus cenizas, se obtiene la cantidad de ea-
seina pura que contenia la substancia.

5. Determinar la humedad y las cenizas partiendo de 2 gra-
mos de leche,

En las leches en polvo se deberdn investigar los bicarbonatos

alecalinos muy frecuentemente empleados.

Terminado el andlisis de una leche, se resume en una hoja im-

presa, segiin el modelo nim. 3.
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Jieche:

Modelo nmm. 3.

Analisis de la muestra nim. :

Fecha:

MUESTRA TIECHA HOMOGENEA ¥ PUESTA A 15%.
! Densidad & 152
| Manteca al Gerber
| \ Extracto Ackermann

A
f i desgrasado _ L Sr T
3 directe S |
N e 5
\Cenizas s sl i S L i

! Lactosa (Fehling)

\ Manteca por pesada . . GOt
3 { Caseina corregida VR
I 5 A i - (Cifras reducidas) |

Cenizas iz engavo) ot pa e

\ Total 6 extracto Bordas-Touplain . .

Extractodesgeasado

| Alealinidad de las cenizas (en COsNas 2aq €:C:)
[“Agido BOHED) At s Bk
3 fluorhidrico

s salivilieo, - - i i et s i
Aldehido férmico
| f Azua oxigenada 4. A

Otros antisépticos o N R e :

W Techeieocidas - -0 ol i

EXAMEN MICROSCOPICO Substancias anadidas diferentes de agna:

Leche calostral ... ...

Diversos Ensayo QQuesneville

Conclusioness del quinico-jefs

Junta para ampl, estudios & inyest. cient. —Anales, 1r. 1910,
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ALCOHOLES, AGUARDIENTES Y LICORES

Si bien puede discutirse si estas substancias pueden ser con-
sideradas como alimentos, es lo cierto que el gran consumo que
de ellas se hace obliga 4 conocer al quimico el modo de averi-
guar su pureza é investigar sus fraudes, dada la gran importan-
cia que tiene la accién de estos cuerpos sobre nuestra economia.

Se clasifican los aguardientes en dos categorias, segtn el Con-
greso de Paris.

1.0 Aguaydientes naturales, los obtenidos por destilacion de
mostos [ermentados de diversos frutos azucarados 6 melazas
de cana.

2.2 Aguardientes indusiriales, los constitufdos por alcohol
rectificado procedente de semillas, patatas, remolachas, ete.

Aguardienie en general, es el producto de la mezcla de alco-
hol ordinario y agua en proporciones que haga posible su con-
sumo.

Agunardiente de vino, es el producto de la destilacién exclusiva
del vino.

Aguardiente de sidra o perada, es el producto de la destila-
cién de los liquidos correspondientes asi denominados.

Aguardientes de orujo, es el producto de la destilacion del
orujo de uva fresca, adicionado 6 no de agua.

Cognac y armagnac, son los productos de la destilacién de los
vinos naturales recolectados en dichas regiones, segiin sus pro-
cedimientos peculiares.

Kirsch, es el producto exclusivo de la fermentacién alcohdlica
y destilacién de las cerezas y guindas.

Aguardiente de ciruelas, es el producto de la. fermentacién y
destilacién de estos frutos.

Ginebra, es el producto de la destilacién simple en presencia
de bayas de enebro, del mosto f.rmentado de los cereales.

Rom, es el producto alcohblico obtenido por fermentacién y
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4

destilacion del jugo de la cafia de azfcar, 6 de las melazas y ja-
rabes procedentes de la extraccidn del aziicar de cana.

La palabra randy es sin6nima de aguardiente de vino.

LLa palabra gin es sinGnima de ginebra.

El whisky proviene de la destilacién de mostos preparados
por la sacarificacién de fécula de cereales por medio del nalla
y convenientemente fermentados. Puede ser especial de maiz y
recibir, ademds los nombres de scoik 6 irish, segiin esté prepa-
rado en Escocia 6 Irlanda. ;

LLas operaciones r¢gulares son las siguientes:

Adicién de agua al aguardiente hasta reducirlo al grado con-
veniente; éste puede ser 40°.

Clarificado y filtracién.

Adicién de 1 4 2 por 100 de jarabe de aziicar 6 de glucosa.

Coloraci6n: s

Para los aguardientes naturales, con caramelo.

Para los aguardientes industriales, con materias colorantes na-
turales 6 artificiales inofensivas.

Aromatizacién por substancias inofensivas de los aguardien-
tes-Zndustriales, mientras no adquieren por esta operacién carac-
teres de naturales.

Son operaciones faculiativas y que, por tanto, deben ser indi-
cadas al comprador, las siguientes:

Adicién de mds agua de la antes indicada; en este caso debe
indicarse el grado alcohélico.

Mezcla de un aguardiente natural con otro de origen distinto
(por ejemplo, aguardiente de vino y rom, 6 de aguardiente de
vino y cognac).

Mezcla de un aguardiente natural y un industrial.

Tl alcohol utilizado en la alimentacién debe ser siempre ven-
dido, indicando la primera materia de donde fue extraido.

El andlisis de los alcoholes y agnardientes comprende las si-
guientes operaciones: :

Junta para ampl. estudios é invest. cient,—Anales, 11. 1810.
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Degustacién.—Determinacién de la riqueza alcohglica.—De-
terminacién del extracto seco.—Determinacién en generdl de
dcidos, ‘aldehidos, alcoholes superiores y éteres.

Determinacién en particular del alcohol metilico y el furfurol.

Idem € investigacion de algunos casos de 4dcido cianhidrico,
aldehido benzoico, esencias, edulcorantes y colorantes especiales.

- Degustacion.—Esta operacién debe preceder al examen qui-
mico-del- problema; hecha no por el analista, sino por persona
ejercitada y competente, suministra indicaciones de un gran va-
lor para la interpretacién de los resultados.

En el ¢laboratorio de la R. de F.» se verifica diariamente
esta importante operacién, mediante un verdadero cuerpo de de-
gustadores elegidos entre los miembros mds prdcticos de los Sin-
dicatos industriales y productores de Francia:

La vasija en que la degustacién se verifica es una copa mds
ancha por el fondo que por su abertura, con objeto de concen-
trar el aroma del liquido; la copa, cuya cabida es variable, pero
nunca mayor de 200 c. ¢, se llena préximamente hasta su mi-
tad; el degustador la obtura con la palma de una mano, mientras
con la otra imprime al vaso, y por lo tanto al contenido, un li-
gero movimiento giratorio; hecho esto, se destapa la vasija y
aspira rdpidamente los vapores desprendidos durante la agita-
cién, después de lo cual gusta el liquido enjuagindose con €l la
boca durante algunos instantes, procurandoe en lo posible aso-
ciar en el momento-de la succién las dos sensaciones gustatoria
v olfativa.

Los licores y algunos aguardientes pueden gustarse tal cual
son; pero ciertas bebidas sumamente alcohélicas, y los alccholes
industriales, deben ser previamente diluidos, porque la sensacion
ardiente producida par el alcohol etilico muy concentrado, hace
perder al paladar mds delicado toda su sensibilidad.

Rigueza alcokdlica.— Se determina el grado alcohélico apa-
rente, anotando las indicaciones del alcohémetro y termémetro
sumergidos en el liquido-problema tal cual es; pero procurando
que su temperatura sea la mis préxima posible 4 15° C.
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Esto se consigue sumergiendo por algn tiempo la vasija que
contenga el liquido que se analiza en un bafo de agua corriente
4 la temperatura ordinaria, que siempre debe estar dispuesto en
el laboratorio para casos andlogos al que deseribimos; mediante
este modo de operar 6 se consigue muy ficilmente la tempera-
tura de 15° en cuyo €aso no son precisas las correcciones, 6 se
recducen éstas 4 su minimum, si es que aquella temperatura no
se consigui6 del todo.

Las tablas que se emplean en las correcciones de temperatu-
ras son las de Gay-l.ussac. _

El grado alcoh6lico real, se determina, destilando 250¢. c. del
liquido, medidos 4 una temperatura lo mds préxima posible & 15°;
si el grado aparente era superior & 65 se toman sdlo 200 ¢. c. y
se les afiade 50 c. c. de agua; si era superior & 50°, se destilan

- .
c. ., se recogen 230 y se resta — de la cifra encontrada;
IT

27

wn

I : : 1Ll !
(no — como equivocadamente dicen los procedimientos oficia-
10

les, puesto que 275 — 250 = 25 C.C. = % ><275). Se opera la
refrigeracién por medio de un serpentin de estafio puro, tenien-
do cuando menos un metro de largo, sumergido en una corriente
de agua fria. También puede emplearse con ventaja (aun cuando
el método oficial no lo cita) el aparato destilatorio de A. Saglier,
todo de vidrio, que permite hacer varios enS;lyos simultineos y
que sustrae al alcohol del contacto con metales y tapones de
corcho.

31 destilado se recoge en un matraz aforado de 250 c. c. don-
de previamente se colocan IO ¢. ¢. de agua. A la extremidad del
tubo del refrigerante se ajusta, por medio de un trocito de cau-
cho, un tubo de vidrio cuya extremidad libre ha de queddr su-
mergida en el agua colocada en, el matraz, con objeto de asegu-
rar la condensaci6n delos productes mds volatiles 6 de cabeza,
entre los que principalmente se hayan los aldehidos,

Cuando las primeras porciones se han condensado y & medida

Junta para ampl. estudios é invest. cient.—Anales, 1. 1910,
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que el matraz va llendndose, se hace descender éste 6 se inclina
de manera que la extremidad del tubo no se sumerja en el liqui-
do destilado. Se contintia la destilacién cuanto se pueda, se com-
pleta, si hay necesidad, el volumen de 250 c. c. del destilado
con agua pura y se toma su gradoe alcohélico, del mismo modo
y con las mismas precauciones que indicamos para el grado
aparente.

Extracto seco.—Se evaporan en bafio de maria y utilizando
un vaso de fondo plano, 25 c. c. de aguardiente; se calienta du-
rante tres horas y se pesa.

Se comprueba entonces el grado alcohélico real por la fér-
mula de Blarez:

A=a+E xXm

Donde:
A — grado alcohdlico 7eal
& = grado alcohdlico aparente
E = extracto seco por litro
m =un coeficiente,

cuyos valores pueden ser los siguientes:

Grado aleohdlico. Valor de #z.
L T on F L U L I A LA F T e S R 0,30
A i LR O N e I 0,28
e e O I R T S 0,25
v Sttt Wl TR A e B L L g 0,223
= e 0,20
e e e 210 e st o o e e Tt et e eira e T 0,179
L I L T e a,16
s e e o v e e i (0 e el [ 0,I51

0,125

Si el extracto contiene glicerina, es preciso modificar el coefi-
ciente s, dividiéndolo por I,05.

Se hace un ligero examen organcléptico del extracto; de este
modo se averigua la presencia en ¢l de azficares, taninos, glice-~

rina, substancias diversas (arométicas, colorantes, etc.)
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Acides total—Se colocan en un vaso ancho de cristal y fondo
plano 2% c. c. del problema; se afiaden cinco gotas de solucién

de fenolftalefna al I por 100 y se valora con KOH

s
; 81 72, esel
(2]

nimero de c. c. de reactivo empleados, la acidez expresada en
dcido acético vendrd dada por la férmula # >< 0,12.

Si el alcohol 6 aguardiente contiene proporcién apreciable de
CO), en disolucién, antes de hacer la volumetria serd preciso her-
vir el problema con refrigerante ascendente.

Si el problema estd muy coloreado, como sucede con el Ron,
se prepara en un vaso idéntico al en que se encuentra el proble-
ma, una soluci6n acuosa tefida lo mds andlogamente posible con
Pardo Bismarck; de este modo se podrd apreciar por compara-
ci6n el momento de viraje del indicador.

Avcides fija.—Se evaporan 25 c. c. del problema en bafio de
marfa, hasta que queden unos 3 c. c. y se termina la evaporacién
en el vacio, como diremos al tratar de los vinos; el residuo se
disuelve en agua, y se mide su acidez como en el caso anterior.

Determinacion de las impurezas por funciones,—Esta determi-
nacién se efectia sobre los alcoholes de 50° 6 los aguardientes
destilados y reducidos 4 50°% la razén de esto es que el procedi-
miento utilizado en estas determinaciones es el colorimdirico, v
la fuerza alcohélica influye en la sensibilidad de los reactivos
usados; es, pues, de la mds gran importancia el conseguir que el
problema marque justamente 50°% se emplea con este fin el li-
quido procedente de la destilacién que sirvié para la determina-
ci6n del grado alcohédlico real; y dicho se estd que si este grado
era superior 4 50° serd preciso diluir el liquido con agua. Pero
si fuera inferior 4 30° se le afiade alecohol puro de 05° en canti-
dad determinada, pero suficiente para conseguirlo.

Al llegar aqui, debo advertir que los métodos oficiales que
aparecen publicados en el ournal Officiel y algunas revistas y
libros que de allf los han tomado contienen un error, pues les
falta decir que en el caso en que es preciso la adicién de alco-
hol de 95°% hay que tener en cuenta después la proporcién de

Junta para ampl. estudios é invest. clent.—Anales, 1. 1910,
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(5]

aleohol anadido, haciendo sufrir 4 los resultados la siguiente co-

rreccion:
\T

2L

N =<

Donde N, representa el resultado obtenido:

V, el volumen final de 100 c. c. del destilado después de la
aclicion de la cantidad conveniente de alcohol de 935 ° para que el
conjunto marque 50%

T, ¢l grado alcohélico real del destilado analizado.

Ejemplo: Un aguardiente posee un grado real igual 4 30°% se
destilan 275 c. c. y se recogen 250 que marcaran 33°% por me-
dio de la tabla que incluimos 4 continuacién, vemos que a
100 c. ¢. de este destilado hay que afiadir 36 c. c. de alcohol de
03" v que el volumen final obtenido es de 134,3 ¢. c.

Por conseeuencia, todos los ntimeros obtenidos, empleando

los coeficientes 6 tablas del presente método, deberdn ser multi-

'1' A
plicados por Sui o para el aguardiente considerado,
2 >33
Volumen
de aleohol de Volumen
- 13 0~ '
Grado aleghdlico. 05 -.ri;ilt;;lﬁ::\ que o1 ohtenido.

20 SRS ST o e awen . 42,2 140,2
B e — TS e 40,1 R
B R e 38,0 136.3
A e s e i alal 36,0 134.3
SN I N e 33:9 132,4
i e R e o 31,8 130,4
R0E = L aaitsann 29,7 1284
R S 27,6 126,5
AEE— . . 25,5 124,85
R L= L e 23,4 122,35
AT = e sl (et 21,3 120,5
V5 e o R AR 19,2 1185
g LRl S 17,1 116,4
e W SR i3 14,8 114,4
e aakel o y=ISety 12,8 112,4
A e S e 10,7 110,3
g6l — s S e 8.6 108,2
e e il s s e s 6.4 106,2
Vi = S ORI ST 453 1041
49 =1 ealis asieiain el Zy1 102,0
O S © ani e e o 100,0
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A pesar de que es esto lo ordenado por el método oficial, no
se practica, sin embargo, en atencién 4 la dificultad que hay de
tener alcohol de 95% exento de las mismas impurezas que se
tratan de medir en el problema.

En su lugar, se prefiere destilar un volumen tal del liquido al-
‘cohélico que se analiza, que al recoger 250 c. c., éstos marquen
'sin mds operaciones los 50° deseados; esto no es empresa dificil,
puesto que se conoce el grado real del liquido en cuestién y se
tesuelve del modo siguiente:

Hay que distinguir dos casos: que el grado alcohélico del pro-
blema sea inferior 4 50° y que sea superior; en el primer caso

12500
e destila un volumen de liquido igual ﬁIT c. ¢, siendo 2
= al grado alcohélico medido; se recogen 230 c. ¢. de destilado
4 157 ¢, y estos marcardn exactamente 50°. En efecto: la canti-
dad de alcohol que contendrd el volumen sometido 4 la destila-
<i6n, se deducird de la proporci6n siguiente:

12500

100 & £ 12500
— luego Ce———

P @ { 100 X 7

%y como esta cantidad estara contenida en los 250 ¢, ¢. recogidos,
‘resulta que estos marcardn exactamente 50°,

El segundo caso puede sin inconveniente ser resuelto por adi-
«<i6n al problema de una suficiente cantidad de agua, segiin la
tabla siguiente, pero puede resolverse de un modo analogo al
-anterior, poniendo en un matraz aforado de 500 c¢. ¢, 250 c. c.
«del problema y completando su volumen con agua, destilando

25000

(v}

centimetros ctbicos de mezcla y recogiendo 250 del

destilado.

Este método tiene la ventaja de ser aplicable, incluso 4 los
diquidos coloreados 6 ricos en extracto.

I.os resultados habrin en todo caso de sufrir la correccin
convenienle.

Junte para amplincién de estudios é investigaciones clent.—Anales, 11, 1910, 23
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Cantidad de agna que kay gue afadir @ un alcokol gue marque de 50 & 100
grados, para convertirio en alcohol de 50°, y volumen obienide despues de la

A, DEL CAMPO Y CERDAN

(50)

dilucion:
|Grado-! Agua Volumen ]Gradu Agua Volumen
inicial. | que hay que atiadir, producido.| inicial, | que hay que afiadir.|  final.
i
100 107:44 C. C: 200 €. C. || 75 52,38 ¢ c. 150 C, C
90 105,06 | 195 | 74 50,2 148
98 102,75 196 Il 73 48,13 146
97 100,43 194 72 46,00 | 144
96 98,14 192 71 43,59 142
95 05,87 190 70 AL,78 140
94 93,62 138 tg 39,66 138
93 91,40 186 63 37:55 136
92 89,18" 184 67 35:44 134
91 86,06 152 | 66 33,33 132
90 84,76 150 [ 65 31,23 130 [
89 82,56 175 [| 64 29,14 | 128
88 80,37 |'176 I|' 63 27,04 126 |
87 78,19 174 62 24,95 124 ‘
86 76,02 172 61 22,83 122 Iy
85 73,85 170 6o 20,76 120
84 71,69 168 50 18,18 118
| 83 60,53 166 58 16,60 116
2 67,37 164 | s 1452 114
81 65,22 162 [l 56 12,44 112
80 63,07 160 Il g5 10,36 | 110
79 60,03 | 158 | 54 828 | 108
78 58,79 | 156 | 53 6,20 106
77 56,63 ‘ 154 52 4,13 | 104 |
76 54,51 | 152 ‘ 51 2,06 ‘ 102 |
| ]

Determinacion de los aldehidos.—
mientos: colorimetro y volumétrico; el segundo, que describire-
mos después, es bastante exacto, pero es muy largo por reque-
rir de cuatro 4 cinco horas cada determinaci6n; el primero s
més rdpido, si bien da s6lo resultados aproximados, siguiendo-
las instrucciones oficiales; por esto incluiré aq‘u{ las modificacio-

nes introducidas por mi querido amigo Mr. Bonis que le dan

todo el rigor apetecido.

Colorimetria.—Se preparan una solucién waloracla de aldehido
etilico puro que contenga 0,1 gramo de este cuerpo por litro de

alcohol puro 4 50° y una soluci6n de bisulfito de rosanilina.

La primera se hace, como indico 4 continuacioa, partiendo:

Se hace por dos procedi-

s T
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del aldehidato aménico comercial, que es preciso purificar pri-
mero, no como indican los métodos oficiales, sino del modo si-
guiente:

Se disuelve el producto comercial en la menor cantidad po-
sible de alcohol de g6° en frio; se le precipita de esta solucién
por adici6n de un volumen de éter sulfarico anhidro préxima-
mente doble del de alcohol empleado. Se separa el precipitado,
se lava con éter y se le seca en el vacio lo mds rdpidamente po-
sible.

Una vez purificado, se pesa 1.386 gramos de aldehidato seco
(lo que corresponde 4 un gramo de aldehido) y se introduce en
un matraz aforado de 100 c. c., disolviéndolos en unos 50 ¢. c.
de aleohol puro deé 93° Cuando la solucién estd hecha, se ana-
den 22,7 ¢. c. de SO H,; N en alcohol puro de 95% se produce
pronto un precipitado de sulfato aménico. Se completa el valu-
men de 100 c. ¢. con alecohol puro de 95% después se afaden,
ademds, 0,8 c. ¢. del mismo alcohol para compensar el volumen
del precipitado. (Se producen 1,5 gramos de sulfato aménico de
1,76 de densidad). Se agita, se deja un dia en reposo y se filtra.
Se tiene de este modo una solucién de aldehido al T por 100 en
aleohol puro de 95°. Se diluye en seguida con agua y alcohol
puro de 50° hasta obtener una solucién que contenga 0,1 por
litro de alcohol de 50°%

Este reactivo de delicadisima preparacién, se envia desde el
Laboratorio Central 4 todos los Laboratorios de Francia, con
objeto de garantizar en todos ellos su identidad.

Para preparar el bisulfito de rosanilina se vierten en un ma-
traz aforado de 250 c. c:

30 c. e. de una solucién de fuchsina al 1 por 1.000 en alcoho]
puro de 93"

15 c. c. de una solucidn de bisulfito s6dico de 36° B.

30 c. c. de agua.

Se tapa el matraz y se agita; se deja reposar durante una hora

e I
y se le anaden 15 c. c. de dcido sulfiirico al — ,
: 3

Junta para ampl. estudios é invest. cient.—Anales, m 1910,
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Después se completa el volumen de 250 ¢. ¢. con aleohol puro
de 50°
Este liquido es ligeramente coloreado cuando estd reciente; al

cabo  de algin tiempo se decolora por completo. Se conserva’

mucho mejor en solucién aleohélica que en solucién acuosa.

Modo de operar.—Se emplean tubos de ensayo de 20 ¢. c. de
capacidad, con tapén esmerilado y con un frazo gque marque
10 ¢. c. Se pone en uno de estos tubos solucién de aldehido tipo
hasta la sefial; en otro un volumen igual del problema, previa-
mente destilado y reducido 4 50°

Se afiaden 4 cada tubo 4 c.c. de bisulfito rosanilina;j se agita y
se espera veinte minutos. Al cabo de este tiempo se procede al
ensayo colorimetro por medio del aparato Duboseq.

El lguido tipo se examina con un espesor de 10 mm. & no ser
que el problema sea muy pdlido, en cuyo caso se reduce &
s mm.; en este caso se multiplica por 2 el espesor del problema
correspondiente 4 la igualdad de tintas.

Como la intensidad del color no es proporcional 4 la riqueza
en aldehido, es preciso construir una curva que cada operador
debe comprobar con cuidado por medio de ensayos hechos con
problemas rigurosamente conocidos,

Las cifras que para construir esta curva indican los métedos
oficiales deben ser reemplazadas por las siguientes, obtenidas por
Mr. Bonis, que sirven para riquezas en aldehido, variables de 14

30 gramos por hectolitro de alcohol & 100:

4
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INDICACION DEL COLORIMETRO Aldehido
— £ gmmos IJO\'
hectolitro de

ESPESORES EN 1/10 MM. aleohol de 1609

EOODL e ot A E e 0 o Aty R 1
BO00) St bia ey o a o et s e r s e e g 1,6
T b s Acw ] e e a1 3,0
TO0D; "alack/sa sincs s n s e P T AT 3.6
N L S N S S e e S 4,0
O O S i (R et +iaa ol vl ves iwite i Yt Bl 4,6
T I R A et A e e ST AT u 5,6
OO ik e ers e s ST e 6,6
340 s esanmrrssssevenniasniaeninn 74
212 [k G SR Y S A S 2 SR St 8,0
RO T e e e et 10,0
F O G i s S eler s st o araral e 15,5
o N R RS0 T S (S e o ats 16,3
o Te A s A HAA AR P kS 20,0
(oTr PG R O LA s YR 23,0
R S e Dl s 26,0
75 esiescsssnccracsnsnassansana; 29,0
& Ty bzt T R 30,0

Las divergencias encontradas entre la carva cuyos puntos
quedan establecidos y el método volumétrico, son inferiores al
I por 100.

Cuando se trata de espiritus, de riqueza en aldehidos superior
4 30 gramos por hectolitro, es preciso diluirlos con alcohol de 50°
rigurosamente exento de esta impureza.

Para saber qué dilucién es la mds conveniente y evitar de
paso largos tanteos, se sigue el procedimiento siguiente, debido
d Mr. Bonis.

Se opera proximamente 4 18°%

Se eligen dos tubos de los que sirven para el ensayo colorimé-
trico que tengan el mismo didmetro interior, y que por tanto
tengan el enrase de 10 c. c. 4 la misma altura.

En unose introducen 10 ¢. c. del liquido tipo; en el otro 10 c. c.
del problema. Se afiaden al primero 4 c. ¢. de reactivo bisulfiti-

Junta para ampl. estudios € invest: clent.—Anales, 11, 1910.
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co, se esperan veinte minufos y se afaden otros tantos al segun-
do tubo lo méds rdpidamente posible.

Se miden edactamente los segundos transcurridos desde que
se vierte el reactivo hasta que alcanza la intensidad del tipo,
este momento es ficil de percibir haciende la observacion de los
tubos sobre un fondo blanco.

ILa tabla siguiente indica la dilucién que conviene hacer:

Disolucidn

Ilempo transcurrido, R

2 Y e G P ST O T A O O e 1/50
1 : T ) S A e e 1/40
1.5 e T U i e Tt 1/30
2.0 e I R s 1/20
30 o b e A S /10
4.0 e e sty e ety s e R e 1/5
LS N RS R o O e T LTSS 12

De este modo se consigue obtener un lignido final cuya rique-
za en aldehido es muy préxima 4 la del- tipo; los errores asi co-
metidos no pasan del I por 100 en ningfin caso.

Determinacion volumitrica de los aldehidos—Se preparan las
siguientes soluciones:

1.*  Solucién S: 12,6 gramos de sulfito sédico puro y seco,
se disuelven en 400 c. c. de agua, se afladen 100 gramos de 4ci-
do'sulfirico normal y cantidad suficiente de alcohol de 85° para
completar un litro.

Sj se deposita sulfito s6dico cristalizado, se separa por filtra-
cin,

Si el sulfito s6dico no se tuviera puro, se mide el SO, y se
toma und cantidad equivalente a 12,6 gramos de sulfito puro.

a

"’-

2 e ~ : N " . e )
Solueitn I: Solucién — de iodo en ioduro potdsico: I c. c.
IO

de esta solucién corresponde 4 0,0032 de deido sulfuroso 6 4
0,0022 de aldehido etilico.
Se valora el liquido S con el I; si el sulfito empleado era puro,

10 c. c. de S, exigen 20 c.c. de L.
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Se introducen en un matraz aforado de 100 c. c. cuyo cuello
tenga por lo menos 15 c. ¢. la soluci6n problema (IO ¢, c. si
contiene de 3 4 10 por 100 de aldehido, 20 c. c. si contiene de
2 4 5 por 100y 50 €. c. si no contiene méds que de I 4 2 por 100).

Se anaden 50 c. c. de S se completa el volumen de 100 c. c.
con alcohol de 507 puro; se agita y se cierra el matraz con un ta-
pon de corcho,

Se prepara un matraz testigo, igual al anterior, pero sin pro-
blema naturalmente.

llos dos matraces se ponen en bafo de marfa & 50 grados
<entigrados durante cuatro horas, sin variar de temperatura.

El cuello largo del matraz permite dilatarse al liquido sin ha-
«cer saltar el tapén.

Al cabo de cuatro horas se dejan enfriar; se agitan de nuevo;
se toman 50¢. c. de cada uno y se valora el dcido sulfuroso libre
con el liquido 1.

Es preciso afadir al problema otros 50 c. ¢, de agua y luego
el almidén, pues si no, la indicacién en vez de ser azul es pardo-
rojiza en presencia del alcohol.

Sea A el ntimero de centimetros cibicos de liguido I exigidos
por los 50 c. c. del matraz testigo y # el nimero de centimetros

cubicos exigidos por el problema; la riqueza de éste en aldehi-

do serd;
(A — @} X 0,44, 51 se operd sobre 10 €. c.
(A —a)>< 0,22 % 30 2003
(A —a) >< 0,088 :.~ » 0 3

Determinacion de los éteres.—En un matraz de vidrio duro in-
atacable por los 4lcalis y de 230 c. c. de capacidad, se introdu-
cen 100 c: c¢. de alcohol de 50° dos granos de piedra pémez y
cinco gotas de feénolftaleina al I por 100. Se saturan exactamen-

2 ; N ;
te los 4cidos libres con sosa — (recién preparada y exenta de
1O 3
carbonatos por adici6n de cloruro bdrice); se afiaden atin 20
centimetros cabicos de dleali y se hace hervir el conjunto con
refrigerante ascendente; se deja enfriar y afiade 20 c. c. de

Junta para ampl. estudios é Invest, clent.—Anales, 11, 1910,
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N T N :
SO, H, —; se valora el exceso de dcido con sosa —. (Como el
= e 10
valor de ésta con relacién al dcido puede variar, se comprueba,

y si no hay correspondencia absoluta se tendrd en cuenta en los
AR5 ; 2o N

célculos). Sea 7 el nmero de centimetros ctibicos de sosa —
10

empleada; # 3 17,6 da la riqueza en éteres (evaluados en éter
acético) por hectolitro de alcohol de 100°.

Cuando el alcohol que se analiza es muy rico en aldehidos, en
vez de saponificar con sosa cdustica, que acta sobre ellos, se
hace por medio de dos horas de ebullicién con sacarato cdlcico
valorado.

Determinacion de los alcoholes superiores.—Ligquido tipo: solu—
cién de alcohol isobutilico puro que contenga 0,667 g. en un li-
tro de alcohol puro de 66%7; corresponde, por tanto, 4 una con-
centracién de 100 mg, de alcohol isobutilico por 100 c. ¢. de al-
cohol de 100°

Aun cvando no lo expresa asf el método oficial, es conve-
niente operar para obtener esta disolucién, como lo hace mon-
sieur Bonis, que prepara una disoluci6n que contenga 26,68 g. de:
alecohol isobutilico por litro de aleohol puro de 66%7; 25 c. c. de
esta disolucién contiene, plues1 0,667 g. de alcohol isobutilico, y
anadiéndoles alcohol puro de 6677 hasta completar un litro, se
obtiene el liquido tipo. .

El aleohol etilico empleado para la disolucién, debe ser, como
es natural, cuidadosamente rectificado.

Este reactivo, también muy delicado por lo que respecta 4 la
pureza del aleohol isobutilico empleado, se prepara en el Labo-
ratorio Central para todos los laboratorios de Francia.

M. Bonis, ha conseguido la purificacion del alcohol isobutilico
comercial, de cualquier procedencia que sea, por una cuidadosi-
sima destilacién fraccionada, que creo Gtil describir y que se
practica del modo siguiente:

I.
pués se obtienen tres porciones:

o

Se desprecia el destilado que pase antes de 1059 v des-
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A. Productos que pasan de ro5 d 106°
B. > 3 106 4 107
&) » > 107 4 103

Cuando atin quedan unos 30 c. c. en el matraz, se suspende la
operaci6n y se desprecia el residuo.

2.° (Cada una de las tres porciones anteriores se somete 4

a nueva destilacién fraccionada idéntica 4 la anterior, y se tiene
ahora como consecuencia otras tres porciones:

A, Porciones de A By C que pasan entre o5 y 106°

B, * 3 » 106y 107

Cy ¥ > > 107 y 108

3.° Se repite otra vez la operacion, y tendremos:

A. Porciones de A, B, y C, que pasan entre 1og y 106°
B » s - 106 y 107
C, » » »  después de 107

La fracci6n B, es la mds abundante.

4.° Se redestila A, despreciando ahora lo que pase antes de
106% se cohoba B, y se desprecia igualmente lo que pase antes
de 106° recogiendo sélo lo que pase entre 106” y 107°, y asi se
tiene B,; se cohoba andlogamente C; y se recoge en B, lo.que
pase de 106° 4 107°% lo que pase después de 107° formard la
fraccién C, poco abundante.

Se tiene, pues:

B, Porciones de A, B, y C./que pasan entre 106 y 107°
Gy > * » despuds de 107

5.° Se repite la operacién con B, y C; despreciando lo que
pase antes de 106°5; se tendréd:
B, Porciones de B, y C, que pasan entre 106,5y 107°
. » » » después de 107
Se fracciona de décima en décima de grado, desde 106%5 &
‘107°2, y se llega & deducir que el punto de ebullicién del alco-
hol isobutilico es sensiblemente de 106%).
Sin embargo, M. Bonis ha demostrado que las fracciones

Junta para ampl. estudios é invest. eient,—Anales, 11. 1910.
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106,8 — 106,0, 106,0 — 107, 107 — 107,I dan prdicticamente
los mismos resultados.

Por lo tanto, basta redestilar la porcién B, y recoger los pro-
ductos que pasen entre 106,8 y 107° para poder preparar con
ellos el liguido tipo.

Esta purificaci6n asi hecha es indispensable, pues la determi-
nacién de alcoholes superiores es uno de los elementos mds im-
portantes para poder juzgar de la naturaleza y pureza de los al-
coholes; constituye, ademds, una operacién delicada, pues no da
resultados comparativos mds que operando siempre en condi-
ciones rzgurosamente idénticas,

Y dicho esto, describiremos el modo de operar.

El método oficial aconseja tomar 100 c. c. del alcohol proble-
ma, pero como no siempre es esto posible por ser las muestras
relativamente escasas y ademéds no es del todo conveniente, se
emplean unos matracitos aforados justamente para un volumen
de 66,7 e. e., que es el que de ordinario se toma para esta ope-
racién; el alcohol 6 aguardiente 4 analizar debe marcar, segtin
ya hemos dicho, exactamente 50% se colocan ‘en un matraz de
unos 150 ¢. c. si se emplean los 66,7 6 en uno de 250 si se em-=
plearan 100, y se les afiade I . ¢, de anilina pura, I c. c. de 4ci-
do fosférico siruposo puro y algunos pedacitos de piedra pémez;
se calienta dulcemente con refrigerante de reflujo, manteniendo
una suave ecbullicién durante una hora. Al cabo de este tiempo,
se cesa de calentar, y cuando el liquido estd frio se le destila.

Es preciso tener cuidado, para efectuar esta destilacién, de
inclinar 45" el matraz y unirlo & un serpentin de vidrio por un
tubo bastante largo y terminado en bisel. El refrigerante debe
estar bien enfriado y tener lo menos un metro de longitud (des-
arrollado), con objeto de que el destilado adquiera la tempera-
tura ordinaria; se recogen de este destilado en un matracito afo-
rado éxaclamente 75 €. c., si se tomaron 100 de problema, y 50
si se tomaron 66,7 (que es lo usual y lo mds conveniente, como

=

6:4”

veremos). En efecto, la relacién es igual 4 la relaci6n

il
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con un error igual 4 una unidad del tercer orden decimal; pero
como lo que se pretende es que el alcohol obtenido en la desti-
lacién marque exactamente 66°7, que es la riqueza del tipo, vere-
mos que se obtiene, no con lo que dice el método oficial, sino
con la modificacién:

Si se emplean 100 c. ¢. de alcohol de 50° y se recogen 75 cen-
timetros c(ibicos, tendremos que en este volumen habrd 50 par-
tes de alcohol, puesto que al destilar paSard en su totalidad; la

graduacion de este alcohol serd, pues:

53 100
50 9
de donde:
o= 3220 660,66,
75

Si se utilizan s6lo 66,7 del problema 4 50° y se recogen 50 ¢. ¢,
tendremos de un modo andlogo:

50 100
335 i
de donde:
o 3’;25 = 669,7.

El destilado se hace homogéneo por agitaciGn y se somete &
la accibn del dcido sulftirico; para esto se toma un matracito de
100 c. ¢., cuyo cuello tenga una longitud de unos 20 cm. Con
una pipeta se miden exactamente 10 c. ¢. del alcohol destilado,
que se introducen en el matraz seco y limpio (1); se anaden ade-
més 10 c. c. de dcido sulfiirico monohidratado, puro & incoloro,
que se deja caer resbalando en la pared del matraz para que se
refina en el fondo; se mezclan vivamente el aleohol y el dcido y

se calienta la mezcla durante una hora 4 120° en un bano de

(1) Paralimpiar el matraz se calienta en &l dcido sulfiirico, se lava con
agua varias veces y se le pone 4 escurrir,

Junts para ampl. estudios e invest. cient.—Anales; 11. 1810,
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cloruro cilcico que hierva 4 esta temperatura, manteniendo el
nivel constante por un matraz de alimentacién lleno de agua.

Al mismo tiempo que el alcohol 6 alcoholes que se ensayan,
se pone en el mismo bafio un matraz anflogo que contenga
1o c. c. del liguide tipo y 10 c. ¢. de dcido sulftirico.

Es preciso tener en cuenta que la solucién tipo tiene la com-
posicion correspondiente 4 la destilacién de 0,500 g. de alcohol
isobutilico puro en un litro de aleohol de 50°% si la operacién

se hubiera hecho en las condiciones de la experiencia, 6 sea re-
cogiendo los o del liquido que se sometis 4 la destilacion De
4

este modo la comparacion entre el alcohol 4 ensayar y el tipo
puede hacerse sin inconveniente.

Al cabo de una hora se quitan los matraces del bafo de clo-
ruro cilcico y se les deja enfriar; después se les compara en
el colorimetro dando al tipo un espesor de 10 mm., como de
costumbre.

Es preciso, como en el caso de los aldehidos, hacer uso de
una curva, cuyos puntos estin determinados por los siguientes
datos de Mr. Bonis, que deben sustituir 4 los que figuran en los
métodos oficiales:

(La riqueza en alcoholes superiores, evaluados en isobutilico,

estd calculada en gramos por hectolitro de alcohol 4 100°).

Rigueza
Espesor en 1/10 mm. del problema. en 3199}10135
SH[J(?I’IUIES.
S R R T 400
1 e I ey, I i A e PR S .e joo
e e e e e Dol SRR 250
R e T M N SRS T S 200
1T e i S S s 150
e T ) A SR S A o vreiaTatyie e B 100
O S S ey R A pesia il 50
YO e e g Lo = Go
T e b et s e s aiere 40
e S R esisessiissiaserna 30
(T ST eI T R 25
S s B A W e IR R e W 20
e T e 15
ADOD e s s T el 3% 10
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Conviene, sin embargo, que cada operador construya su curyva
6 compruebe algunos puntos, partiendo de problemas conocidos,
pero preparados con alechol isobutilico rigurosamente puro.
Para riquezas en alcoholes superiores, que pasen de 300 por
hectolitro de alcohol 4 100°, convendrd diluir el ensayo con
aleohol puro de 66,7° Para riquezas inferiores & cinco gramos
no hay coloracién apreciable.

La exactitud del método es relativa, pero operando con cui-
dado y siempre en idénticas condiciones, los errores no son su-
periores 4 § por 100.

Determinacion del furfurol.—Liquido tipo: Solucién de furfu-
rol que contenga 0,01 g. en alcohol puro de 50°

Se introducen en un tube 10 c. c. del aleohol reducido 4 507,
0,5 ¢. ¢. de anilina recién destilada y 2 c.c. de dcido acético
cristalizable exento de furfurol. Se hace 4 la vez un ensayo
comparativo con 10 c. c. de liquido tipo. Al cabo de veinte mi-
nutos se examina comparativamente los liquidos en el colorime-
tro, dando al tipo un espesor de 10 mm. El espesor del problema
se lleva 4 una curva construfda con los siguientes datos, que nos
dar4 la riqueza en furfurol expresada en gramos por hectolitro

de alcohol de 100",

Indicacién del colorimetro en ~1% mn, :
Rigueza
Hspesor del problema en igualdad de tintas, — en furfurel

, por HIL

POD0s 74 501 ga 2 letal Saralnwls il ets (o e e eals 0,1 .
(oo E s S A D e s T 0 0,2 #
667 vovevnmescaneiannacsnaraseais 03
500 siaiaia slaisisliinisinialoinie slasiiluns sialecriniee 0,4 »
335 enevaecesreannase st iioa aiie 0,6 »
AR tlals ok sisiares eyl Al drinsts\ saiati 0,8 »
oYy R S R I O S G S A 1,0 »
I33 sovss-e-sasensassssans sessaane 1,5 »
TR, e S sl Vaiaies s sis s dlats wistiat 2,0
(e e e7 0 405 8 e e (b8, 2 U TR M A CAT R 2,5
) T g e S e Ty e e 3,0 »
5O cannmrnnnr- sisassensiasse sanaas 4,0 »
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La suma de los dcidos, aldehfdos, éteres, alcoholes superiores
y furfurol, que se expresan en gramos por hectolitro de alcohol
d 100°% se llama coeficiente, no alecohol.

Determinacion de deido ciankidrico—Esta operacién, como la
andloga del aldehido benzoico, no tiene interés mds que en caso
del Kirsch, 6 aguardiente de cerezas.

200 c. c. de este licor se colocan en un matraz de 500 c. c.
con algunas gotas de ftalefna en solucién alcohélica; después se
atiade sosa cdstica en disolucién hasta franca reaccidn alcalina
del liquido. Se introducen unos trocitos de piedra pémez y se
destila hasta que no queden en el matraz mds que unos 75 c. c,
Se deja enfriar y se adaden 2 c. c. de 4cido fosf6rico de 60° B. y
se destila de nuevo haciendo sumergir la extremidad del serpen-
tin en un matracito que contenga 5 c. c. de amoniaco. Se pro-
longa la destilacién hasta que en el matraz no queden mds que
unos 20 c. c. Al liquido amoniacal se adicionan algunas gotas de

. = ’ e )
ioduro potdsico disuelto y una solucién de nitrato areéntico —
P g 3

hasta enturbiamiento persistente. Si 2 es el ntmero de c. c. de
liguido argéntico gastados, # >< 0,0135 serd la proporcién de
CNH por litro de Kirsch.

Determinacion del aldehido benzoico.—El producto de la des-
tilacién primera de la operacién anterior, se coloca en un matraz
de 500 c. ¢; se le adiciona de 3 4 4 c. c. del reactive Fischer,
recién preparado. Este reactivo estd formado de

Clorhidrato de fenilhidracing ............. 2.8,
Bengzoato sddico cristalizado . .... ....... 32
Apaal e e I T O L S 20/€C. C

Se agita y después se anaden 250 e. c. de agua; se precipita
bencilideno-fenilhidracina, en forma de cristalizacién microscépi-
ca. Se filtra y lava con agua débilmente alcoholizada; se redi-
suelve el precipitado en alcohol absoluto, recibiendo el liquido
en un vase tarado. Se evapora en el vacio y se pesa; si pes el
neso obtenido, p>< 2,7 nos dara el peso de aldehido benzoico en

un litro de kirsch.

=
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Tnvestigacion del alcohol metilico.— Procedimiento de Trillat
modificado por Wolff.
Se disuelven 15 gramos de bicromato potdsico en 130 c. c. de

agua colocando la disolucién en un matraz, se afiaden 70 c. c.
I
SO,H, al & y 10 c. c. de alcohol de go 4 95° 6 una cantidad de

aguardiente que contenga la proporcion de alcohol equivalente;
se dejan reaccionar durante veinte minutos. Se destila v recogen
25 ¢.c. que se desprecian; se destila de nuevo vy se recogen
100 c. ¢c. Se toman 50 c. c. de este destilado, se les coloca en un
frasquito de tap6n esmerilado y se les adiciona I c. c. de dimitil-
anilina pura.

Se agita y se dejan en contacto durante veinticuatro horas &
la Zemperatura ordinaria. Pasadas éstas, se trasvasa el contenido
a un matracito; se afiaden unos trocitos de piedra p6mez y cua-
tro 4 cinco gotas de una solucién alcohdlica muy diluida de fenol-
ftalefna; se introducen rdpidamente 3 c. ¢. de solucion de sosa
(160 g. + 1.000 c. c.); después se contina vertiendo la sosa
gota 4 gota hasta coloracién rosa persistente, teniendo cuidado
de no pasar de este punto.

Se destilan 30 c. c. para eliminar la dimetil-anilina, v al resi-
duo que no se ha destilado se agregan 25 ¢. c. de agua que con-
tengan en suspensidn un poco de bidxido de plomo (2 gramos
de PbO, por litre).

Si el alcohol problema contenfa alcohol metilico, se produ-
cird en estas condiciones una coloracién azul que no desaparece
por ebullicién,

Conviene hacer un ensayo en blanco con alechol puro de go
4 95° y dos ensayos testigos més: uno con alcohol que contenga
un 2 por 1.000 de alcohol metilico, y otro que contenga un 5 por
1.000 de la misma substancia,

Junta para ampl. estudios € Invest. clent.—Anales, 11, 1910,
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LICORES

Definicidi—Los licores son aguardientes aromatizados; ya sea
por maceracién de substancias vegetales, ya por destilacidn en
presencia de las mismas, ya por adici6n de sus productos de des-
tilacién & mezclas hidroalcohélicas, ya por el empleo de estos
procedimientos combinados. Endulzados 6 no con glucosa 6 miel
v coloreados con substancias inofensivas, excepcién hecha de
los que se obtienen por maceracién en el alcohol de frutos natu-
rales coloreados. '

Las operaciones faculiativas toleradas, siempre que se indi-
quen al comprador, son las siguientes:

Coloracién con substancias inofensivas de los licores exceptua-
dos en el altime parrafo de la definicién.

Aromatizacién por medio de productos sintéticos inofensivos.

Analisis.

El andlisis de licores comprende las siguientes operaciones:

1. Determinacion del grado alcoldlico—Se destilan 230 cen-
timetros ctibicos de licor con 100 ¢. ¢. de agua; se recogen 250
centimetros ciibicos sobre los cuales se determina el aleohol por
medio de aleohémetro; se usa también el procedimiento ya ci-
tado en los aleoholes y aguardientes,

2 Andlisis del aleohol.—Se eliminan las esencias con negro
animal; para esto se reduce el grado alcohélico con agua 4 25%
se afiaden 4 600 c. c. de este liquido 40 g. de negro animal puro;
se agita; se dejan en contacto durante veinticuatro horas; se fil-
tra y destila. En el alcohol destilado se delerminan, como ya se
ha dicho, aldehidos, éteres, alcoholes superiores y furfurol.

3> Determinacion de las esencias—(Sanglé-Ferreire y Cu-
niasse). En un matraz de 250 c. c. se colocan 100 c. c. de licor
y 10 c. c. de agua; se destila y recoge 100 c. ¢.; 50 c. ¢. de este




(6%) METODOS DE* ANALISIS DE ALIMENTOS 375

destilado se colocan en un matraz de 250 c. c. de tap6n esmeri-
lado; se les agregan 25 c. c: de una mezcla en partes iguales de
las siguientes soluciones:

Todo, 50 g. por litro de alcohol de 06°.

Bicloruro de mercurio, 60 g. por litro de alcohol de 06°.

Se agita y se deja en contacto durante tres horas 4 la tempe-
ratura de 18°% A

Al mismo tiempo de este ensayo se hace otro con idénticas
proporciones de jodo y cloruro mercirico, pero con un alcohol
sin esencias.

Al cabo de tres horas se valoran ambas soluciones con hipo-
- - N - -
sulfito s6dico —— , después de haberles afadido 10 c. c. de iodu-
10

ro potdsico al 10 por 100.

Sean N el ndmero de centimetros ctibicos empleados en
el ensayo en blanco y # el de los que necesité el problema
(N — #) -} 0,254 dard la cantidad de iodo absorbida por un li-
tro de licor,

La cantidad de esencias se puede evaluar conociendo el in-
dice de iodo de la esencia dominante, que se reconocerd por el
examen organoléptico.

Las cantidades de iodo absorbidas por I g. de las diversas
esencias son las siguientes:

Haenciardedtementing it an vl Il cuas 1) 3,110
» Az NAT O e e N o o S 3,030
b mentaiinplesal, o, .- oo LA o 0,585

TV R R e B S e e WO 3,475

» almendras AMAargas ....veseezaos . 0,000
» BIENT0L e i S 55569
: { 0,508

» Badiana . i daese s IR T 1,566
* Tl R e L e b e 1,301
» NINOTO s oiviiie siqurmr S Biaisie vos smais sra o s 1,207
B cilantre ..... S Ak i Ss e e ulen 2B0E
S AT S a s e e e erere i ) o
S R U T e e e o s g 0,683
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La mezcla de esencias que se encuentra en el licor llamado
ajenjo, absorbe como término medio, por gramo de mezcla,
1,238 de iodo.

4. Determinacion de aziicares.—Se hace segin las instruc-
ciones especiales para estas substancias.

5.*  Las maierias colorantes se investigan; como se dird, para
los vinos, y mientras no hay método oficial especial de estas
substancias, expondremos la investigacién del caramelo, que
puede ser hecha tanto en el cognac, como en el vino y la cer-
Vesd.

Cien centimetros ctbicos del problema se mezclan intima-
mente en un vaso de precipitados con una solucion de clara de
huevo. Se calienta 4 fuego directo hasta completa coagulacion
de la albimina; se filtra entonces, y el filtrado se evapora en
bafio de maria hasta consistencia siruposa. Entonces se divide
en dos porciones: una se trata por el éter y otra por la acetona.

La solucién etérea se vierte poco 4 poco en una 6 dos cdp-
sulas planas @ otra vasija andloga; una vez evaporado el éter,
gracias 4 un calor muy suave (bano de marfa cuando empieza 4
funcionar), se afaden con una pipeta una 6 dos gotas de una
solucién reciente de resorcina con dcido clorhidrico concentrado
al I por 100.

Si hay caramelo aparecerd una coloracion roja persistente.

La porcion tratada por acetona, filtrada si es preciso, dard
con un volumen igual de CIH concentrado una coloracién roja
carmesi.

La solucién albuminosa se hace con partes iguales de agua y

clara de huevo fresca.

El resultado del andlisis de un alcohol 6 materia andloga se
resume en un impreso, redactado segtn el modelo nam. 4.
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Hoja de andlisis.

Modelo niam. 4,

Naturaleza del producto:
Nim. de entrada:
Fecha del andlisis:

Grado aparente

(Grado real

Etrectol porlitra. fenang ) o e
Acidez total  » »

fija » »

‘ En miligramos

95 de alcohol|
100 |

|
Acidez volatl . H
Aldehidos . |

Furfurol

Alcoholes superiores

NOUATCOHO L e

Condlusion a2l quimico-jefe,
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VINOS

La definicién acordada en el Congreso de Paris para estas
substancias, y las operaciones regulares con ellas permitidas son
las siguientes: :

¢«Se comprende, bajo la denominacitn general de zéno, el pro-
ducto de la fermentacién completa 6 incompleta de la uva fres-
ca ¢ de su zumo, .

Sélo tiene derecho 4 la denominaci6n de un pais 6 de una re-
gién el vino que exclusivamente tenga esa procedencia.»

Son operaciones reoulares:

El enyesado, en proporciones tales, que el vino no contenga
més de 2 gramos de SO, K, por litro con una tolerancia mdxima
de 10 por 100.

El fosfatado, con 250 gramos lo mis, de fosfato bicdlcico por-
litro.

La adici6én de gloruro sddico en la proporcién méxima de un
gramo por hectolitro,

- La adicién de tanino.

: Si el mosto no es muy azucarado, su correccién con sacarosc
6 mosto concentrado en proporcifn maxima de 10 kilogramos.
de azticar por 3 HI de mosto, 6 en su lugar, adicién de alcohol
de vino neutro rectificado en proporcién mdxima de 3 por I00.

Si el mosto no es muy 4cido, su correcci6n con dcidos tdrtrico
6 citrico puros y cristalizados (uno de los 4cidos excluye al otro);:
la correccion anterior y esta se excluyen también mutuamente.

La desulfitacién de los mostos sulfitades, por medios fisicos.
{vacio, calor, etc.)

La clarificacién de los mostos 6 vinos con carbén puro, albG=~
mina de sangre desecada, clara de huevo fresca 6 desecada, san-
gre fresca 6 desecada, caseina pura, leche descremada y no co-
rrompida, gelatina pura, cola de pescado, y, en general, todos
los albuminoides alimenticios no alterados y sin otras substancias
antifermentescibles que el 50, 6 los bisulfitos alcalinos.
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La clarificacién de los vinos por substancias inertes como
kaolin, tierra de infusorios y, otras an4logas.

La adici6n 4 los mostos de levaduras seleccionadas:

La adici6n de fosfato aménico en dosis méxima de 10 gramos
por HL.

Mezclas de vinos entre s{ y con mostos concentrados 6 no,

La adici6n 4 ios vinos de 4cido citrico en la dosis méxima de
50 gramos por Hl,

La adici6n 4 los vinos de caramelo, sacarosa 6 glucosa.

El tratamiento por el SO, puro, de modo que en el momento
el consumo no pase este cuérpo en estado de libertad de la do-
sis de O,I gr.; los bisulfitos alcalinos no podrdn emplearse en
Pproporcién superior 4 50 gramos por hectolitro,

El empleo del CO, en los trasiegos.

La refrigeracién para facilitar la defecacién de los vinos 6
congelacion para concentrarlos parcialmente. ;

Tanto para los mostos como para los vinos, son permitidas la
pasteurizaci6n, filtracién y todas las operaciones fisicas 6 mecs-

nicas que no introduzean modificaciones en su. composicién.

Anadlisis de los vines.

Ezamen previo—Comprende este examen dos operaciones,
que son: la degustacion y el examen microscépico.

La primera se hace en el momento mismo de destapar la bo-
tella; 6 bien se llena entonces totalmente un frasquito de unos
200 c. c. que se guarda con' este fin para hacer la operaci6n
<uando convenga; hecha en idéntica forma que la descrita para
los alcoholes, suministra indicaciones sumamente ttiles sobre la
naturaleza del vino y de las alteraciones que éste haya podido
sufrir.

La segunda tiene lugar después de haber observado 4 simple
vista el aspecto, color y transparencia del vino, asf como el as-
pecto del depésito 'si lo tuviera. Debe referirse, no s6lo al vino
4al cual es, sino también al depésito obtenido por centrifugacién
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del mismo, 6 bien por un reposo de doce horas. Se observa
preferentemente la presencia de levaduras 6 bacterias produc-
toras de determinadas enfermedades de los vinos.

Determinacion del alcohol.—Esta operacién se hace por desti-
laci6n, segin los preceptos oficiales, del modo siguiente: en un
matraz aforado se miden exactamente 200 c. c. de vino 4 una
temperatura lo mis préxima posible 4 15° c.; se vierte el vino
en el matraz de un aparato destilatorio, se neutraliza, si es pre-
ciso, por adici6én de una pequeiia cantidad de sosa; se afaden,
ademds, unos pedacitos de piedra pdmez y se destila. El enfria-
miento debe ser suficiente para que el liquido condensado tenga
una temperatura lo mis cercana posible de 15° c.

A la extremidad del tubo del refrigerante se adapta por me-
dio de un tubo de caucho, otro tubito de vidrio que llega préxi-
mamente al centro de un matraz aforado de 200 c.c.; que es
donde se recoge el destilado. Se interrumpe la destilacién cuando
se han recogido préximamente los 2/3 del volumen de dicho
matraz. Entonces se coloca éste en el bafio de agua corriente
hasta que adquiera la temperatura de 15° c. 6 lo mds aproxima-
da 4 esta cifra que se pueda; se completa el volumen de 200 c. c.
y después de hecho homogéneo el liquido por agitacion, se toma
su temperatura y su grado alcohélico, empleando para lo dltimo
un alcoh6metro rig'umsamente comprobado; se hace la correc-
cién conveniente, teniendo en cuenta que el coeficiente de co-
rrecciGn, segiin ha demostrado M. Guilloz, es variable con el
grado alcohélico, lo cual implica que no son utilizables todas las
tablas que se usan de ordinario con este objeto.

Las tablas de Gay-Lussac pueden ser reemplazadas por el uso
de las siguientes férmulas 6 por tablas con ellas calculadas:

© =n —¢(l—15) (Para temperaturas superiores 4 15°)
!

o' = n! —¢(15—¢) (Para temperaturas inferiores 4 15%)

donde ¢ y ¢ son el grado ‘alcohélico 4 135” c. que se busca, 2 y
n' los grados observados y ¢ el coeficiente de correccién. Este
coeficiente se calcula por la férmula signiente debida 4 Guilloz:
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3
¢ = o,0006 #* -+ 0,068

donde # es el grado alcoh6lico observado.

Ademids de este procedimiento se utiliza también por su sen-
cillez v exactitud, y por via de comprobacién, el método de Ta-
barie, fundado en la distinta densidad del vino antes y después
de la destilacién,

Si llamamos D 4 la densidad del vino observada 4 15 grados
centigrados, & 4 la densidad del vino privado de aleohol, d' 4 l1a
densidad 4 15° del aleohol obtenido en la destilacién y f.000 la
densidad del agua destilada, estas cantidades gua.dan entre s la
siguiente relacién:

d' = 1.000 — (d — D)

Luego conociendo por la operacién anterior los valores de DD
y d, podremos conocer d y por consecuencia la diferencia
(@ — D); conocido este valor, se puede deducir el grado aleohé-
lico del vino 4 15% sabiendo que 4 una diferencia de densidades
igual 4 8,4 corresponde un grado alcohélico de 6 por 100 en
volumen, y que por cada décima de aumento en el primer va-
lor hay otro incremento igual en el segundo, excepcion hecha de
los. casos siguientes, en que varfa una décima la diferencia y

permanece constante el grado alcohélico.

iDi[ﬂI’C]‘l(fiﬂ_.. o-,f:_ ]_')iferem:im..l o'o _D;[erenc_ia. olo | Diferencia.| ofo
e ! =
9..1 ) & 10.6 Q .3 12,0 / 8.0 14.2 * i
| gz F (o7 12,1 3 4.3 )
Byl B e e [
SR B e
J =) |

Con los datos anteriores puede formarse una tabla que sim-
plifique las operaciones.
Este método que no figura entre los oficiales permite calcu-
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lar el grado alcohélico con un error siempre inferior 4 3/10 de
grado. ' .

Extracto en el vacio—En una cdpsula cilindrica de cristal de
fondo plano de 10 mm. de didmetro y 25 mm. de altura, se vier-
ten con una pipeta 5 c. c. de vino. Se coloca bien horizontal-
mente bajo una campana que en laparte superior lleva unallave
que permite hacer el vacio y cuyos bordes se adaptan perfecta-
mente 4 una gruesa ldmina de cristal deslustrada y engrasada;
bajo esta campana, que permite por sus dimensiones colocar &
la vez varias cdpsulas como' la descrita, se coloca ademds un
vaso de fondo plano y superficie por lo menos doble que la de
la cdpsula citada; conteniendo SO, H, de 66° B. hasta una altura
de 6 4 7 mm. Se hace el vacio y se abandona el todo durante
cuatro dias & una temperatura no muy diferente de 157 se-pesa
después el residuo recubriendo previamente la cdpsula con un
vidrio tarade. Se caleula el extracto correspondiente 4 un litro.
(En la prdctica no son precisos justamente los cuatro dias aludi-
dos; en el Laboratorio de la represién de fraudes sélo se emplea-
ban en esta operacién tres dfas. )

Extracto seco & 100°.—Se vierte con una pipeta aforada 20
centimetros ctibicos de vino en una cépsula cilindrica y plana de
platino que mida 55 mm. de didmetro por 25 mm. de altura.

Es preciso que sea plana para que su limpieza se haga cémo-
damente, apoydndola sobre una superficie plana y resistente y
frotando bien el fondo sin temor 4 deformacisn alguna.

El didmetro de las cdpsulas puede variar con tal que se afiada
vino. suficiente para que alcance una altura de 8§ 6 1o mm.

Se coloca la cdpsula sobre un bafo de marfa, cuya tapadera
sea bien horizontal y provista de aberturas circulares cuyo did-
metro sea 5 mm. inferior al de las cdpsulas. Estas se colocardn
de modo que obturen totalmente los orificios, cerrando con ta-
paderas aquellos que no se utilicen. El vapor debe salir por en-
tre las paredes del bafo y su tapadera, si ésta es mévil, 6 si no
por un orificio que debe haber en su centro y que estard provis-

to de un tubo estrecho y afilado. |
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La distancia entre el nivel del agua y la tapadera debe ser de
5 4 6 cm.; el bafio debe estar ya en ebullicién cuando se colo-
quen las cdpsulas, y la ebullicién se mantendrd con nivel cons-
tante, durante seis horas consecntivas. Al cabo de este tiempo
se retira la cdpsula, se seca cuidadosamente el fondo, se deja
enfriar en atmoésfera seca y se pesa,

Todas las precauciones citadas son precisas para obtener re-
sultados comparables, debiendo ser interpretadas como la ex-
presién més segura de que se procede siempre rigurosamente de
la misma manera,

Cenizas—En una cdpsula plana de platino de unos 7 cm. de
didmetro se evaporan 25 6 50 ¢, ¢. de vino. El residuo se calien-
ta moderadamente sobre un ladrillo refractario durante una me-
dia hora; el extracto queda asi carbonizado y no emite vapores.
Entonces se coloca la cdpsula en el horno de incinerar, que no
debe pasar del rojo naciente; cuando la incineracién es comple-
ta, se deja enfriar la cdpsula en atméfera seca y se pesa. Si la in-
cineraci6n no se efectia fdcilmente, se humedecen las cenizas,
después de fria la cdpsula, se deseca y calienta de nuevo al rojo
naciente. Se repite si es preciso esta operacién hasta desapari-
cién de todo residuo carbonoso,

Asdicar reductor—Se saturan con bicarbonato sddico en pol-
vo 100 c. ¢. de vino, colocados en un matraz aforado de dos se-
fiales: una 4 100 c. c. y otra 110; se afiade después un poco de
sub-acetato de plomo al 10 por 100, evitando siempre un exce-
s0; se completan los 110 c. ¢, se agita y se filtra; al liquido filtra-
do se anade otro poco de bicarbonato sédico, se agita y filtra de
nuevo. Si el filtrado adn estuviera coloreado, se anade un poco
de negro animal, se agita, se deja en contacto con el liquido du-
rante un cuarto de hora y se filtra por fin,

El liquido, completamente decolorado, se examina al polari-
metro en un tubo de 20 centimetros; el resultado se expresa en
grados polarimétricos y fracciones centesimales de los mismos.

Este mismo liquido sirve después para el ensayo con liquido
Fehling; para esto se emplean 5 c. c. de este reactivo (corres-
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pondientes 4 0,025 de glucosa), y si el volumen de vino decolo-
rado necesario para obtener la reduccidn es inferior 4 5 c. c., se
diluye en cantidad conocida, de modo que sea preciso emplear
de 5 4 10 c. . Se caleula en glucosa el poder reductor observa-
do que se refiere 4 un litro de vino.

Sacarosa y dextrina.—Si el vino presenta un poder rotatorio
dextrogiro bastante grande, deben investigarse estas dos subs-
tancias. Para esto en un matraz aforado como el del caso ante-
rior, se miden 100 ¢. e. de vino, 4 los que se agregan 2,5 ¢. ¢. de
CIH al 1o por 100; para facilitar su inversién se agita v se su-
merge en el bafo de marfa, hirviendo durante cinco rinutos.

Después de frio se efectfia una nueva medida con el licor de

Fehling, operando como antes. La diferencia entre el nimero
obtenido ahora y el precedente, multiplicada por 0,95, nos da N
la sacarosa. Si no se ha encontrado sacarosa, se hard una segun-
da determinacién polarimétrica; se deducird la presencia proba-
ble de la dextrina si el poder rotatorio no ha disminuido sensi-
blemente respecto al anteriormente obtenido.
Acidez total—Puede emplearse en su determinacién uno de A
los tres procedimientos siguientes: '
1. Se miden § ¢. c. de vino CL:JH una pipeta de dos trazos;
se les coloca en un vaso de fondo plano y-de 7 centimetros de
didmetro; se calientan alrededor de 80% colocando el vaso unos
instantes sobre un bafio de maria para expulsar el CO, que pue-
da contener; después de frio se afiaden cinco gotas de una solu-
cién alcohdlica de fenolftaleina al T por 100 y se hace una volu-

; Bl e ; '
metria con sosa ——. El vaso se coloca sobre un papel blanco y

un poco distante de él, con'lo que, operando de frente 4 la luz,
se percibe bien el-viraje. L.a sosa hay que verterla gota 4 gota'y
agitando; se observa el cambio de color del vino durante la ope-
racién, pero en el momento de la saturaci6én la gota de sosa pos-
terior da una coloracién rosada que no desaparece por agitacién.

Siz esel nimero de c. c. de liquido alcalino empleado, # por
0,49 da la acidez total expresada en SO, H, por litro.
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2.° Se procede como antes, utilizando. el papel de tornasol
como indicador externo.

3.5 Puede sustituirse en el ensayo anterior la solucién valo-
rada de sosa por el agua de cal valorada; en este caso no hace
falta m4s indicador que la aparicién de un enturbiamiento y de
grumos obscuros que se reunen rdpidamente.

El primero y tercer procedimientos son los mds comGinmente
empleados.

Acidez fija.—Para determinar esta acidez se utiliza el extracto
en el vacio. Se afiaden 4 éste unos 3 c. ¢. de agua, se calienta
dulcemente, y cuando el extracto se ha disuelto completamen-
te, se efectiia la valoracién como en el casp anterior.

Acides voldtil—Restando de la acidez total la acidez fija, se
obtiene la acidez voldtil.

Acides voldtil, libre y combinada.—Cuando el vino ha dejado
muchas cenizas, y éstas son ricas en carbonatos alcalinos, se
puede sospechar que el vino ha sido parcialmente saturado por
una substancia alcalina. Entonces el nimero anterior no expresa
la totalidad de los 4cidos voldtiles; es preciso en este caso po-
nerlos en libertad mediante un exceso de dcido tartrico.

Se opera del modo siguiente: A 5 c. ¢. de vino colocados en
un vaso de 7 centimetros de didmetro y 35 milimetros de alto,
se afiaden 3 c. c. de solucién N/10 de dcido tirtrico en alcohol
de 20° Se opera en seguida como en la determinacién del ex-
tracto en el vacio. Sobre el residuo se vierten 5 c. c. de solu-
ci6n N/10 de sosa, 6 si el valor de ésta no es rigurosamente
exacto, se neutraliza exactamente con ella el dcido tartrico em-
pleado, se disuelve el residuo y se opera como antes se dijo.

La diferencia entre la acidez asf obtenida y la total, nos dard
la acidez de los 4cidos volétiles, totales, libres y combinados.

Operando asf sobre vinos normales, se obtiene para estos 4ci-
dos volatiles totales una cifra algo superior (0,1 4 0,3) 4 la de los
4cidos voldtiles directos; pero la diferencia entre las dos cifras es
m4s considerable en los vinos que han sido parcialmente satura-
dos 6 desagriados.
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1

Acido tdrtrico fotal.—Se miden 20 c. c. de vino con una pipe-
ta de dos trazos y se vierten en un matracito cénico de fondo
plano, de unos 250 c. ¢:; se le anade 1 ¢. ¢. de una solucién de
bromuro potésico al 10 por I00 y 40 c. c. de una mezcla de éter
de 65° y alcohol de go® en volimenes iguales; se tapa el matraz,
se agita y se deja en reposo durante tres dias 4 la temperatura
ordinaria, Al cabo de este tiempo se decanta el liquido sobre un
filtro sin pliegues, se lava el matraz y el filtro con un poco de la
mezcla etereo-alcohélica y se acaba por introducir el filtro en el
mismo matraz que contenfa el liquide que por él se filtrd; se
agregan 4 esta vasija con el filtro unos 40 c. c. de agua tibia
para disolver el precipitado de tirtaro que habrd quedado adhe-
rido en su mayor parte 4 las paredes del matraz cénico. Se ca-
lienta dulcemente unos instantes, y cuando la disolucién es com-
pleta, se afiade I c. c. de fenolftaleina al T por 100 y se mide
la acidez conh una solucién N/20 de sosa. Si representamos por’
7 el nimero de centimetros cibicos de esta solucién necesaria
para obtener la saturacién, la cantidad de tdrtaro correspondien-
te al dcido tdrtrico total por litro de vino, estard expresada por
la férmula

(72X 0,47) -+ 0,2

Potasa.—Se opera como para el 4cido tdrtrico, pero en vez
del bromuro potdsico, se anade 1 ¢, ¢. de solucién al 10 por 100
de dcido tdrtrico en agua alcoholizada de 20°. El lavado debe
ser hecho mds cuidadosamente que en el ensayo anterior.

Para eliminar las altimas porciones de 4cido tértrico libre que
pudieran haber quedado sobre el filtro, se vierte sobre éste gota
4 gota y mojdndolo totalmente, alcohol de 95°.

La valoracién es idéntica 4 la anterior, y la misma f6rmula
expresard ahora el tartaro correspondiente 4 la potasa total.

Sulfato potdsico.—Ensayo aproximado. Se prepara una solu-
cién que contenga 2,804 gramos de Cl,Ba cristalizado (corres-
pondiente 4 2 gramos de SO, K,) y 10 c. ¢c. de 4cido clorhidrico
por litro.
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Se toman tres tubos de ensayo que contengan cada uno
10 c. c.de vino y se les agrega respectivamente 5 c. ¢, 7,5 ¥
10 c, c. del reactivo anterior. Se agitan y calientan, filtrando
después.

El liquido claro de cada tubo se divide en dos porciones, &
cada una de las cuales se agrega respectivamente:

a) 1 c.c. de CBa al 10 por 100,
&) 1 e de SO, H, al décimo.

Se agitan los dos ensayos y se examinan juntos.

Tendremos asf seis tubos correspondientes cada dos 4 los tres
anteriores, que designaremos por 1., 2.° y 3.°

Si el tubo & del ensayo 1.° estd turbio, es que el vino contiene
menos de un gramo de sulfato potdsico por litro.

Si el tubo & del ensayo 2.° es el enturbiado, la. cantidad de
sulfato potdsico estd comprendida I y 1,5 gramos; si fuera el
enturbiado el ensayo a del mismo tubo, dicha cantidad es supe-
rior 4 esta cifra; los ensayos del tube 3.° nos probarin por su
enturbamiento si el sulfato potdsico estd comprendido entre 1,5
y 2 gramos, 6 si es superior 4 2 gramos. Este precedimiento se
conoce con la denominacién de ensayo del enyesado por el mé-
todo Marty.

Determinacion exvacta—A 50 ¢, c. de vino se afade un e. ¢, de
CIH y se calientan hasta ebullicién; se afiaden entonces 2 c. c. de
una solucién de cloruro birico al 10 por 100, se hace hervir
durante algunos instantes y se deja reposar en caliente durante
cuatro 6 cinco horas. Se recoge el SO,Ba, se calcina y pesa se-
glin las preseripciones clésicas.

El peso obtenido X 14,04 da el SO,K, por litro; el resultado
debe indicarse bajo la forma ¢Sulfatos expresados en SO K, ».

Cloruros.—(Método de Denigés), Vinos rojos. Se calientan en
una cipsula de porcelana 50 c. c. de vino, hasta la ebullicién,
durante dos ¢ tres minutos; hecho esto, se les separa del fuego
v se les anaden 2 c. c. de 4cido nitrico puro, agitando después.
El liquido, primero rojo muy vivo, amarillea después, dejando
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depositar grumos coloreados. Si no se consigue este resultado lo
més tarde al cabo de un minuto, se calienta de nuevo y se ana-
de otra vez un c.c. de deido. Cuando el efecto indicado estd
conseguido, se afaden 20 c.c. de No,Ag N/I10 y se deja en-
friar; se'vierte el conjunto en un matraz aforado de 200 ¢c.c. y
se completa el volumen con agua hasta el enrase; se mezcla el
liquido y se filtra, volviendo 4 echar sobre el filtro las primeras
porciones del filtrado hasta conseguir que éste sea perfecta-
mente claro. Se recogen 100 c. c. de liquido filtrado en un ma-
traz afiadiéndoles 15 c. c. de amoniaco, 10 gotas de solucién de
ioduro potdsico al 20 por 100, que deben produecir un enturbia-
miento si el NO,Ag antes anadido era suficiente, y 10 c. c. de
una soluci6én de cianuro potdsico N/10 que devolverd al liquido
su transparencia. Se vierte por fin NO,Ag N/10 en cantidad
suficiente para originar una ligerisima turbidez; si en esto se
consumen 7 c. ¢. de NO;Ag, # X 0,234 nos dara el cloruro s6-
dico por litro que contenia el vino.

Vinos blancos.—Se avaporan 30 c. c. de vino hasta reducirlos
4 la mitad del volumen; se adade entonces el dcido nitrico y
muy rdpidamente el NO;Ag; se deja enfriar lentamente; se
completa el volumen hasta 200 c. c. y se continfia como en el
caso anterior.

Acido cétrico.—{Procedimiento Denigés). A 10 c.c. de vino,
se anade proximamente un gramo de biéxido de plomo, se agita
y después se agregan 2 c. ¢. de una solucién de sulfato de mer-
curio, obtenida disolviendo 5 gramos de 6xido de mercurio en
20 c.c. de SO,H, de 66° y 100 c. c. de agua; se agita nueva-
mente y se filtra. Se toman del filtrado en un tubo de ensayo 3

6 6 c.c,; se hace hervir y se vierte en ¢l una gota de solucién
de permanganato potdsico al I por 100; conseguida la decolo-
racién se anaden todavia 10 gotas mis de este reactivo.

Los vinos normalesdan en estas condiciones una ligera turbidez.

Con una dosis de 0,10 gramos por litro, el enturbiamiento es
muy manifiesto, v se convierte en un precipitado grumoso d
partir de 0,40 gramos por litro.
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Comprobada la presencia- de este dcido, se hacen ensayos
comparativos con problemas conocidos para obtener su eva-
lnacién.

Materias colorantes extrajias.—Para su investigacion se hacen
los tres ensayos siguientes:

@) 50 c.c.de vino alcalinizados por el amoniaco se agitan
con unos I5 c.c. de aleohol amilico bien incoloro; este debe
permanecer incoloro, incluso después de separado por decanta-
cién 6 filtracién y acidificacién con dcido acético.

5) Se trata el vino por una solucién de acetato de mercurio
al 10 por 100, hasta que la laca formada no cambie de color por
nueva adiqién de reactivo; se alcaliniza el conjunto por un pe-
quefio exceso de magnesia; se hace hervir y se filtra. El filtrado
acidulado por un ligero exceso de dcido sulfirico diluido debe
permanecer incoloro.

¢) 50 ¢.c. de vino se colocan en una cipsula de porcelana
de 7 4 8 em. de didmetro; se afaden una 6 dos gotas de 4cido
sulfarico al 1/10 y se introduce en el liquido un trocito de lana
hlanca, Se hace hervir durante cinco minutos exactamente ana-
diendo agua hirviendo 4 medida que el liguido se evapora. Se
saca el trozo de lana y se lava en agua corriente; no debe per-
cibirse en €l mds que una ligera coloraci6n rosada sucia: mojado
en amoniaco debe tomar un ligerisimo tinte verdosoe sucio.

La investigacién del caramelo se hace como hemos indicado
para los alcoholes.

Antisépticos—(Acidos salicilico, bérico y fluorhidrico; sacari-
na). Véase el capitulo especial relativo 4 estas substancias,

Acidos minerales libres.—Cuando la proporcién de sulfato po-
tdsico sea muy grande con relaci6n 4 las cenizas, debe buscarse
el dcido sulftrico libre. Con este fin se hace en ellas una nueva
determinacion de sulfatos, para lo que primero serin tratadas
varias veces por agua acidulada por clorhidrico. Si el resultado
es menor que el que se obtuvo en el vino, debe deducirse la pre-
sencia del 4cido sulfiirico libre.

Idéntica deducci6n se hard respecto al clorhidrico cuando la

Janta para ampl. estudies é invest. cient.—Amﬂ_es, 1T, 1910,
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'! cantidad de cloruros encontrada es muy grande; eatonces se
: destilan 50 c. ¢. de vino y se busca el 4cido libre en el des-
tilado.

Acido sulfuroso en los vinos claros.—Ensayo preliminar. En
un matraz de unos 200 c. c. se introducen 25 c. c. de potasa
al 86 X 1.000 y después 50 c. c. de yino; se tapa el matraz
y se agita, dejando reaccionar en frio unos 15'. De este modo
se destruyen las combinaciones posibles del SO, con los al-
dehidos que en el vino pudiera haber y se transforma aquél en
sulfito potdsico. Se acidula con I0 c. c. de SO H, (formado
por un volumen de 4cido de 66° B. y dos de agua), se agre-
ga un poco de engrudo de almidén y se valora con licor de
iodo N/50.

Sea 7 el nimero de centimetros ctibicos de licor de iodo em-

! pleados, # X 0,0128,nos dard en gramos la proporcisn por litro
‘ de 4cido sulfuroso total (libre y combinado).

Determimacion exacta—Si el ensayo anterior acusa una pro-
porci6n superior 4 0,3 g. por litro, se opera la determinaciGn del
modo siguiente:

Se prepara un matraz de unos 400 c. c., cerrdndolo con un
tap6n provisto de dos orificios; por uno de ellos pasa un tubo
que llega al fondo y que comunica por el otro extremo con un
aparato productor de carb6nico. Por el ofro pasa un tubo de
desprendimiento unido 4 un tubo de bolas de Peligot, cuyas bolas
no tengan un volumen inferior 4 T00 c. ¢. Se empieza por ex-
pulsar el aire del aparato, con una corriente de CO,. Se introdu-
cen en el tubo de bolas de 304 50 c. c. de solucién de iodo
(5 g-de Iy 7,5 de IK por litro). Se destapa el matraz y sin in-
terrumpir el paso del CO,, se vierten en €l 100 c. c. de vino'y
: 5 c. c. de 4cido fosférico de 60° B.; se cierra y sin dejar de pa-

sar CO, se calienta el vino durante algin tiempo hasta que
destile y la mitad préximamente s¢ haya recogido en el tubo de
bolas, que deber4 estar sumergido en agua frfa. El contenido de
este tubo, que afin debe contener iodo libre, se vierte en un

vaso, y como el SO, se habrd convertido en SO H,, se valora

e R R A BN Y e o S R o S L A L
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éste como de costumbre. El peso del sulfato barico, multiplicado
por 2,7468, nos da la proporcién de SO, por litro.

La distribucién del trabajo durante el an4lisis de un vino pue-
de comprenderse mediante el examen de los modelos A STl
y 8. 4 que se ajustan las hojas de los cuatro cuadernos de La-

boratorio que en esta operacién son precisos:

Junte parn ampliscién de estndios é investizaciones clenty—Anales, 11, 1910, 23
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Datos para la interpretacién de los resultados
del andlisis de los vinos.

(Datos reservados.)

Los fraudes que en los vinos se cometen, pueden reducirse &
tres grupos principales:

1. Adicion 4 los vinos de substancias cuyo emplep estd pro-
hibide.

2. Empleo de ciertas substancias en dosis superiores 4 las
permitidas.

3.° Aumento artificial de su volumen.

Corresponden al primer grupo y, por tanto, es preciso inves—
tigar en ellos, las siguientes substancias:

Antisépticos: dcidos salicilico, bérico, benzoico y fluorhidrico
libres 6 combinados.

Acidos minerales libres: sulfirico, nitrico, clorhidrico y fos-
férico.

Materias colorantes extrafias al vino.

Edulcorantes artificiales, como la sacarina y sus derivados.

Substancias empleadas en el desagriado.

Sales de Ba 6 Sr empleadas en el desenyesado.

Dextrina que revela la adicién de glucosa comercial.

Sacarosa 6 aztcar invertida procedente del azucarado de los
mostos.

Corresponden al segundo grupo las siguientes:

Sulfatos en cantidad superior 4 2 g. por litro de sulfato po-
tdsico.

Cloruros en dosis superiores d I g. por litro de cloruro de
sodio.

Acido sulfuroso libre y combinado en dosis total superior &
0,35 g. por litro,

Acido citrico, en proporcién superior 4 0,5 g. por litro.

Corres]_:)onden, por fin, al tercer grupo, casi exclusivamente el
aguado, enmascarado frecuentemente por adici6n de alcohol,

S i ek e S e ki et S
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aziicar, dcidos (tdrtrico principalmente), glicerina 6 diversas subs-
tancias extractivas.

La caracterizacién de estos fraudes es delicada. Es preciso
proceder por comparacién, siempre que sea posible. Si se conoce
la procedencia del vino, se comparardn los resultados con los
obtenides con vinos puros del mismo origen; lo mismo se hard
en caso de mezcla (coupage) cuando se conozcan los constitu-
yentes.

Se procederd igualmente por comparacién cuando se exami-
nen vinos cuyas muestras hayan sido tomadas en condiciones
especiales, por ejemplo, en las tiendas, unas de toneles llenos y
otras de toneles & medio vaciar, 6 bien muestras procedentes del
comercio y de la expedicién 4 él dirigida por el productor.

En estos casos se comprende que el éxito depende del acierto
con que se haga la inspecéién que debe ser aqui como en nin-
guna otra ocasién, eficaz colaboradora del servicio técnico.

Si se ignoran el origen del vino y todos los datos que puedan
servir para la comparacién, lo cual serd probablemente lo que
sucederd con més frecuencia, entonces se apoyardn las conclu-
siones en la determinacién de los indices siguientes:

A. Valor menor que de ordinario de diversos elementos.—No
se pueden precisar limites absolutes, porque siendo muy varia-
ble el grado alcohélico, ciertos principios varfan 4 la vez que €l

El tértaro, por ejemplo, disminuye normalmente cuando el gra-
do alcohélico se aumenta,

Bajo la influencia de ciertas enfermedades microbianas, el tar-
taro disminuye y puede desaparecer. Esta alteracién se traduce
frecuentemente en aumento de la acidez voldtil y por la existen-
cia de microorganismos.

B. Relacion entre el alcohol y el extracto é roo’ C.—Esta re-
lacién se obtiene dividiendo el peso total, y por litro de alcohol
real y latente en forma de azficar (I), por el peso del extrac-

(1) El peso total del alcohol viene expresado por la [érmula siguiente:
volumen de alcohol > 8 4 (peso de aziicar — 1) >< 0,45.

Junta para ampl. estudios ¢ invest. cient.—Anales, 11. 1910.
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to & 100° previamente disminuido en las siguientes cantidades;
1. Peso de materias reductoras expresadas en glucosa, que
pase de I gramo.
2.% Peso de sulfato potdsico que pase de 1 gramo,
3 o

gramos para los vinos rojos y de I gramo para los vinos blancos.

Peso del deido tdrtrico no combinado que exceda de 0,5
4.° Del peso de materias fijas extranas al vino adicionadas
durante el andlisis.

El cociente varfa entre 2,5 y 4,5 para los vinos rojos y entre
3,5 ¥ 6,5 para los vinos blancos. Sélo muy excepcionalmente
pasan de estos limites.

Este hecho debe ser considerado como una presuncién de azu-
carado del mosto 6 de alcoholizacitn del vino.

De estos dos fraudes el dltimo serd mds probable que el pri-
mero, cuando la diferencia de peso entre el extracto bruto 4
100° ¢. y el extracto en el vacio sea menor de 0,55 gramos por
grado de alcohal.

Como la relaci6n del alcohol al extracto disminuye con el
grado alcohélico, la presuncién del azucarado 6 encabezado serd
tanto mayor cuanto el grado alcohélico del vino considerado sea
menor.,

El valor méximo Io alcanzan los vinos préximos 4 16° alcoh6-
licos.

El exceso de fuerza alcohélica resultante de cualquiera de las
dos operaciones sospechadas, puede ser evaluado aproximada-

mente en grados de aleohol, segan la formula siguiente:

alcohol total — extracto reducido ><4,5 6 6,5
8

en que se toma el ndmero 4,5 para los vinos rojos y 6,3 paralos
vinos blancos.

C.  Swuma del alcokol y la acides fija (A. Gautier).—Para ob-
tener este indice, se suma el grado alcohélico total (1), la aci-

(1) Este grado se obtiene dividiendo por 8 el peso total del alcohol,
tal como antes se ha definido,
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dez fija y la décima parte de la acidez voldtil; de esta suma se
resta después:

1. 0,20 del SO,K, que pase de 2 gramos.

2.% El valor en sulfiricodel dcido tdrtrico no combinade ex-
cedente de 0,5 gramos para los vinos rojos y I gramo para los
vinos blancos.

3.° El valor en sulfarico de los 4dcidos extrafios que hayan
sido adicionados al vino, '

4. La proporci6n de alcohol que se presume procedente del
encabezado 6 del azucarado cuando la relacidn del alcohol al ex-
tracto pase de 4,3 para los vinos rojos y 6,5 para los blancos.

La suma alcohol 4 acidez fija, varia generalmente de 134 17.

Para los vinos tintos se presumird el aguado cuando la suma
descienda por debajo de 12,5, 6 solamente cuando se trate de
algunos vinos excepcionales, de 11,5. Esta regla se aplica 4 la
casi totalidad de los vinos blancos,

D. Relacion de la acides fija al alcokol (Halphen).—Mr. Hal-
phen, basindose en el hecho de observacién de que la acidez
del vino varfa en sentido inverso del grado alcohélico (1) seglin
ya hemos dicho al tratar del indice C, aprecia el aguado segiin
la acidez del vino por grado de alcohol.

La acidez considerada aqui es la total, si el vino no tiene dci-
dos extraios y su acidez voldtil no pasa de 0,70 gramos expresa-
da en 4cido sulfiirico;-en caso contrario serfa preciso descontar
los dcidos extrafios expresados de la misma manera.

La relacién Halphen estd expresada por la {6rmula

acidez fija 4 0,70
~ grado alcohdlico *

Obtenido el valor de R, se consultard un grifico construido,
tomando por abscisas los yalores de la acidez por grado de al-
cohol, empezando por 0,10 con una escala de 0,5 cm. por centé-

(1) Este grado alcohdlico es el observado, disminuyendo en todo caso
del exceso de fuerza alcohdlica, calenlando por la férmula precedente.

Junta para ampl, estudios é Invest, cient.—Anales, 11 1910,
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sima de aumento y por ordenadas los grados alcohdélicos, empe-
zando por 3 con una escala de I cm. por grado. De este modo
se tendrdn construfdas curvas correspondientes 4 vinos puros,
determinadas experimentalmente.

Si llevando el valor de R sobre las abscisas se encuentra en la
curva correspondiente al vino, una ordenada que expresa un gra-
do alcoh6lico D' sensiblemente superior al grado D obtenido por
la determinacién directa del alcohol, se presumird el aguado.

Su evaluacién por 100 estard expresada por la f6rmula

D
(1— D')x 100.

E. Relacion Roos.—Este indice estd basado en el hecho de
experiencia ya indicado para el indice B de que la relacién del
alcohol al extracto disminuye paralelamente al grado alcohélico.

Se obtiene dividiendo la suma alcohol mds acidez fija por la
relaci6n (alcohol : extracto), obteniendo estos ntimeros como se
ha dicho en Cyen B.

La relacién Roos estard expresada por la férmula

=t
B

Para los vinos tintos, el valor de E es ordinariamente igual 6
superior 4 3,2; no desciende por debajo de*3 ni aun en los casos
mds excepcionales.

Para los vinos blancos, este limite minimo es de 2,4.

Si se obtiene un valor de E inferior 4 estos limites, habr4 pre-
suncién de aguado.

Esta presunci6n estard particularmente bien fundada, cuando
las indicaciones C, D, E precedentes, sean concordantes.

Vinos alterados.—La alteracién de los vinos estard caracteri-
zada, sea por la presencia de microorganismos, de las diversas
enfermedades del vino,’sea por las modificaciones de composi-
cién quimica que estos organismos hayan producido.

La acescencia estda caracterizada por el aumento de la acidez

r
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voldtil. Debe considerarse agriado todo vino que contenga mas
de 1,65 gramos de acidez volatil (en SOgH,); 6 2 gramos en aci-
do acético.

Nota. Los vinos agriados no deben ser considerados como
productos falsificados 6 corrompidos.

Su venta constituye, sin embargo, delito segtin la legislacién
francesa, cuando el estado del vino no ha sido advertido al con-

sumidor.

Terminado el -andlisis de un vino, se resumen sus resultados

en un impreso dispuesto segiin indica el modelo nim. o.

Junta para ampl. estudios é invest. clent.—Anales, 11, 1910,
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MATERIAS GRASAS

Las definiciones y operaciones regulares y facultativas, acor-
dadas por el Congreso de Paris, en Octubre de 1600, respecto &
estas materias, son las que se expresan a continuacién:

¢La diferencia entre los aceifes y las grasas alimenticios, con-
siste en el hecho de que los primeros son flaidos, y los segun-
dos no, 4 la temperatura de 15°¢.

Aceites comestibles—Aceite de almendras dulces, es el aceite
extraido de la almendra del fruto del almendro.

Aceite de avellana, es el extraido de la almendra del fruto del
avellano.

Aceite de nuez, es el aceite extraido de la almendra del fruto
del nogal.

Aceite de eliva, es el aceite extraido del fruto del olivo.

Aceites de sitcleo (Noyau), son los aceites extraidos de la gra-
sa del hueso de ofros frutos que el del almendro. Deberd llevar
el nombre del fruto de que se han extraido.

Aceite de cacakuet, es el aceite extraido de las semillas de
esta planta.

Aceite de colza, es el aceite extraido de las semillas de colza.

Aceite de aloodon, idem id. del algodonero.

Aceite de Znaza, idem id. del lino.

Aceite de adormidera, idem {d. de la adormidera negra.

Aceite del sésamo, idem id. del sésamo.

El calificativo de zizgen se aplica exclusivamente al aceite de
oliva de primera presién. :

La palabra aceite, sin designacién de especie, seguida de los
calificativos comestible, fino, blanco, de mesa, ete., indica una
mezcla de aceites comestibles.

Aceite de semillas indica una mezcla de aceites comestibles de
colza, lino, sésamo, etc.

Aceite de adormidera indigena, es el aceite extraido de las

Junta parn ampl, estudios e invest, cient.—Anales, 17, 19.0,
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adormideras de semilla gris 6 azul (papaver somniferum nigrum).

Aceite de adormideras, es el aceite extraido de las adermide-
ras de semilla blanca, parda 6 con pintas (papaver somniferum
album).

l.as operaciones re¢gulares son: filtrado, purificacién, blanqueo,
deodoracién, demargarinacién, neutralizacién y mezcla de los de
la misma especie (por ejemplo, mezcla de diferentes aceites de
oliva entre si).

Las operaciones facultativas (que deben ser indicadas al com-
prador) son: mezclas de aceites de especies diferentes (por ejem-
plo, aceites de oliva y algod6n). Estas mezclas pueden designar-
se con los nombres de fino, de mesa, etc., ya indicadas.

Grasas alimenticias.—La manteca de cerdo es el producto de
la fusi6n de las partes grasas de este animal, sin mezcla de subs-
tancia alguna. La humedad qgue contengan no debe pasar del
I por 100.

La grasa de coco, es la materia grasa vegetal, no coloreada ar-
tificialmente, extraida de la almendra del fruto del cocotero.,

El nombre de margarina debe reservarse para todas las gra-
sas comestibles que se parezcan por su color, olor, sabor y con-
sistencia 4 la manteca, pero cuya grasa no provenga, total 6 par-
cialmente de la leche.

Las grasas comestibles d alimenticias son mezclas en las que
no pueden intervenir mds que grasas comestibles, animales y ve-
getales y aceites.

La margarina 6 estearing de algodén, cacahuet, ete., es la
parte pastosa de estos aceites sometidos 4 la desmargarinacion.

Se llama primer jugo 4 la 'materia grasa extraida por fusién 4
una temperatura inferior 4 80° de los sebos y partes andlogas de
los b6vidos (bueyes, vacas, toros) 6 6vidos, debiendo indicar
siempre el nombre del animal de donde se haya obtenido,

La oleomargarina es la obtenida, prensando el «primer jugoy
para extraer la mayor parte de su estearina. El punto de fusién
de esta substancia debe ser inferior 4 35°%

Son operaciones regulares, en lo que se refiera 4 la mantzca
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de cerdo y grasas puras 6 mescladas, la filtracion por medio de
filtros-prensas, y por lo que respecta 4 la margarina, la adicién
de sal, azicar lactosa, leche, manteca, yema de huevo ¢ materias
colorantes inofensivas.»

Determinacién cuantitativa de los dcidos libres
en los cuerpos grasosos.

Reéactivo: solucion alcohdlica de potasa —=-; & 200 c. c. de la

disolucién de potasa que sirve para determinar el indice de sa-
ponificacién (véase este articulo, pdg. 406), se anade bastante
alcohol de 9o 4 95° centesimales para completar un litro. Se agi-
ta la mezcla para hacerla homogénea y se conserva en un frasco
bien tapado. Puede suceder que con el tiempo se forme en el
seno del liquido alcalino un precipitado blanco que serd de car-
bonato potdsico. Entonces es indispensable filtrar el liquido por
un filtro de pliegues que se cubre con una ldmina de vidrio. En
este caso se utiliza solamente el liquido filtrado.

Prdctica del ensayo.—Se ponen en un vaso 20 c. c. de alcohol

amilico 6 éter sulfarico, cinco & diez gotas de solucién de ftaleina
o 2ot
de fenol, después gota 4 gota una soluci6n alcohélica e de po-

{asa 6 de sosa hasta coloracién roja. De ordinario una sola gota
de liquido alcalino produce este resultado. Se vierte entonces el
liquido rojo resultante en otro vaso, en el cual se hayan coloca-
do previamente 20 gramos del cuerpo 4 ensayar, con lo que ha-
bré decoloracién si hay 4cidos libres; colocando la lejfa alcohd-
lica de potasa en una bureta graduada, se deja caer gota 4 gota
en el liquido problema, agitando constantemente, hasta que la
coloracién rosa producida, persista, por lo menos, unos diez se-
gundos. Se anota entonces el volumen de solucion alcalina em-
pleada y se deduce la acidez del aceite que se expresa de ordi-
nario en 4cido oléico, aunque puede ser producida por otros dci-
dos. Como el peso molecular del dcido oléico es de 282, un litro

Junta para ampl, estudios é inyest. cient.—Anales, 11, 1910,
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de liquido alcalino normal, saturard exactamente 282 gramos de
4cido oléico, vy, por consiguiente, un centimetro ctibico de liqui-

N . 1282
do — saturard

~ de dcido oléico. Si el ensayo efectuado so-
5 5000 5

bre 20 gramos exige M c. c. de este l{quido, 100 gramos necesi-
tarfan 5 M, y como un centimetro ciibico representa 282/5.000
de dcido, resulta que la acidez de 100 gramos del producto en-

sayado es expresada en dcido oléico:

282 ” 282
6 sea M =<
5000 1000

5M =< = 0,282 M,

Como las soluciones alcohélicas de dlcali varfan ficilmente de

valor, no es preciso obtener disoluciones que sean exactamen-
N - . 5 -

te — , basta determinar su concentraci6én en 4lcali, valordndolas
5

con una solucién decinormal de dcido sulffirico,
Es indispensable repetir la valoracién de los litjuidos alcohéli-
cos cada vez que se efectdan ensayos con uno & dos dias de in-

tervalo, y @ fortiori cuando el tiempo transcurido es mds largo.

Determinacién del indice de saponificacion

6 numero de Kottstorfer.

Se llama indice de saponificacién al nimero que expresa la
cantidad de potasa KOH que puede unirse & los dcidos grasos
eterificados, contenidos en un gramo de la substancia ensayada.

Los reactivos que se emplean en su determinacion son los si-
guientes: ]

1.° Solucién alcohdlica de potasa obtenida agitando 80 gra-
mos de potasa al aleohol en un litro de alcohol de 05 centesi-
males, Se deja en reposo para que se sedimente el carbonato po-
tdsico, y se filtra por un filtro grande de pliegues. El liquido cla-
ro se valora después de adicionarle alcohol para que contenga
aproximadamente 56 gramos de KOH por litro. Se conserva en

frascos bien tapados.
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® Solucién acuosa de 4cido clorhidrico seminormal & de

2.
valor conocido preparado de la manera siguiente: Se disuelven
45 c. c. de dcido clorhidrico puro de 20 4 21°B. en un litro de
agua, se hace homogénea la disolucién y se determina su valor
por medio de una solucién acuosa normal de sosa 6 potasa. Para
esto se toman 25 c. c. de sosa 6 potasa normal y se colocan en
un vaso con algunas gotas de ftalefna del fenol; después la solu-
cién clorhidrica se coloca en una bureta graduada y se deja caer
gota d gota, agitando hasta decoloracién. Se anota el ntimero % de
centimetros ctibicos empleados; y como cada centimetro cabico
de dlcali representa 0,056 de KOH, un centimetro chibico de la

solucién 4cida neutraliza pues:

10563 2 I,
,0500X 25 KOH—-—2 Kou.
7 7

Prdctica del ensapo.—La materia grasa en estado de fusién 6
naturalmente fluida, se aspira en un tubo afilado, 4 modo de pi-
peta y se deja caer en un matracito de Erlenmeyer, de una ca-
pacidad de 250 c. c. tarado de antemano. Se pesan asi exacta-
mente 5 gramos, lo que se consigue con facilidad por medio del
tubo afilado, y en caso necesario, con tira de papel de filtro que
se sumerge, de modo que absorba el l{quido afadido en exceso.

Debe precurarse no manchar las paredes del vaso.

Se vierte sobre esta materia grasa 23 c. c. de la solucién al-
coholica de potasa. Al mismo tiempo, se coloca en otro matra-
cito exactamente igual al que contiene la materia grasa, 25 c. c.
de la misma solucion alcohélica de potasa.

El dlcali debe ser medido en los dos casos con la mayor exac-
titud. Se calienta cada uno de los Erlenmeyer durante un cuarto
de hora con refrigerante de reflujo. Si por el enfriamiento la ma-
teria de este modo saponificada se convirtiese en una masa soli-
da, bastaria volverla 4 calentar para pasarla al estado liquido y
poder de este modo valorarla. A este efecto se le afiaden diez
gotas de una solucién de ftaleina del fenol, y el 4cido clorhidrico
valorado, contenido en una bureta graduada, se deja caer gota 4

Junta para ampliacion de estudios é inyestigaciones cient —Anales, 11. 1910, 25
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gota, teniendo cuidado de agitar continuamente hasta que des-
aparezca la coloracién roja. El viraje es franco. Se anota el na-
mero M de centimetros ctibicos de dcido empleado.

Por ofra parte, se repite exactamente la misma operacién con
el vaso que no contiene mds que potasa. Como antes las adi-
ciones de 4cido no se hacen mds que después de haber anadido
la ftalefna del fenol y se contintian hasta la decoloracién, lo que
exige un volumen V' de 4cido.

De esto se deduce que los 25 c. c. de lquido alcalino, emplea-
dos en la saponificacién, podrfan saturar V c. c. del 4cido clor-
hidrico valorado, y que, por otra parte; después de la saponifi-
caci6n, queda una cantidad de 4lcali libre que satura M ¢, c. de
dcido clorhidrico.

La potasa empleada en saturar los dcidos grasos puestos en li-
bertad por la saponificacién, es, pues, capaz de saturar V-Mec. c.
de 4cido clorhidrico, y como un centimetro ctibico de este, equi-

1

vale, segtin ya se ha dicho, 4 de potasa, la cantidad de po-

i
tasa saturada por los dcidos grasos serd:

(VM 3¢ 2,
7
Pero se ha operado sobre 5 gramos de cuerpos grasos. Para
expresar la cantidad de dlcali que se habrfa empleado para un
gramo de esta misma materia, hay que dividir el nimero prece-
dente por 5. Se tiene entonces para el indice de saponificacion
6 namero de Kottstorfer el valor en gramos:
V—M :
5—?3 X 1,47
este niimero debe ser expresado tomando el miligramo como
unidad. .
Observaciones.—1.* El ensayo testigo debe ser efectuado
para cada serie de determinaciones; pero bien entendido, que
uno solo basta para un nimero cualquiera de éstas, efectuadas

en serie.
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2.* La saponificacién no se verifica normalmente més que
cuando hay un exceso notable de potasa; todo ensayo en el cual
a neutralizacion se obtenga por una adicién de 4cido clorhidrico

valorado inferior 4 2 c. c., habrd que repetirlo.

Determinacion de los Acidos solubles.

Para efectuar esta determinacién se procede exactamente
<como para la del indice de Kéttstorfer, de tal modo, que como
indica M. Planchon, los dos ensayos pueden ser hechos sobre Ia
'misma porcién de problema; pero aqui es preciso emplear un
vaso de Erlenmeyer de 200 4 250 ¢. ¢. aforado especialmente,
introduciendo 1350 c. c. de agua alcoholizada al 15 por 100, ca-
lentando 4 50° y sefialando con un diamante 6 con un frozo de
pintura el nivel del liguide.

Prdctica del ensayo.—En un vaso asf sefalado y seco, se intro-
ducen exactamente § gramos del cuerpo graso, 25 c. c. de la so-
lucién alcohélica de potasa y se efectia la saponificacién como
queda dicho. Se determina después la cantidad de dcido clorhi-
drico necesaria para hacer desaparecer la coloracién roja produ-
-cida por el indicador. Por otra parte, se conoce el volumen V de
dcido clorhidrico que hay que emplear para saturar exactamente
25 ¢. c. de la solucién de potasa calentada en las mismas condi-
ciones. _

"Después de haber anotado el namero M, que servird finica-
mente para el cdlculo del indice Kéottstorfer, se continta la adi-
cion de dcido hasta que se haya empleado exactamente un vo-
lumen V. Por consecuencia, la potasa queda enteramente neutra-
lizada, y los dcidos grasos son puestos en libertad.

Se ponen estos 4 la temperatura de 50°% afiadiendo bastante
agua hirviendo para que el nivel superior del liquido acuoso en-
rase exactamente con el trazo antes sefiado. Se coloca entonces
sobre la abertura del matraz una pequefia limina de caucho que
se oprime con la palma de la mano y se agita fuertemente un
<entenar de veces. Los 4cidos solubles se disnelven en el agua,

Juntla pare ampl, estudios ¢ invest. cient. — Anales, 1, 1910,
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excepto una pequeia cantidad que queda retenida por los 4ci-
dos insolubles. Se coloca el matraz en una corriente de agua fria,
hasta 1a solidificacién de los 4cidos en forma de una pasta adhe-
rente al vaso, del que se le desprende facilmente, dando con el
dedo un golpe seco en las paredes exteriores. El liquido acuoso-
puede entences decantarse sobre un gran filtro con pliegues. Se-
apartan exactamente 30 c. c. del filtrado, se les afade ftalefna
del fenol y se determina la acidez por medio de una solucién
acuosa decimal de sosa 6 potasa de las que se emplearin A c. c.
Para expresar la acidez en 4cido butirico, se multiplica este nti~
mero A por 0,528,

Determinacion del indice de iodo.

Los reactivos empleados son:
I.
cia en frio 50 gramos de iodo bi-sublimado en unos 700 G Soo-

? Solucién de iodo. Para prepararla se agitan con frecuen—

centimetros cibicos de alcohol de 05° centesimales. Terminada
la disolucién, se completa un litro con alcohol de 95°, se echa en
un gran filtro de pliegues para separar las impurezas insolubles
y se conserva en un sitio obscuro en frascos bien tapados.

2.° Solucién de bicloruro de mercurio: Se disuelven 60 gra-
mos de este cuerpo en un litro de alcohol de 95 grados centesi—
males.

3. Solucién de hiposulfito s6dico que contenga 24,8 gramos
por litro: El hiposulfito empleado tiene que ser absolutamente
neutro, en el caso contrario se neutraliza exactamente la solu-
cién preparada.

4°

10 gramos por litro.

Solucién acuosa de iodato potdsico conteniendo de 9 4

5. Solucién de ioduro potdsico conteniendo, préximamente,
200 gramos por litro.

6.° Solucién de engrudo de almidén obtenida vertiendo so-
bre 2 gramos de almidén 100 ¢, ¢. de agua destilada hirviendo,
agitando y filtrando. Como esta solucién se altera con facilidad,
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<deben afadirse algunos miligramos de ioduro de mercurio que
prolongan su duracién. Todos estos liquidos deben ser conserya-
dos en [rascos bien tapados y sin que les dé la luz, Excepto la
solucién de almidén, que puede ser expuesta 4 la luz sin peligro
alguno.

Prdctica del ensayo: Se toman exactamente 0,3 de aceite 6
de acidos grasos para el ensayo de los productos secantes y 0,3
para el de los no secantes (1), La pesada se efectta en un vidrio
«e reloj tarado 6 en una navecilla de vidrio que se encuentra
hoy en el comercio y que puede [abricar uno mismo cortando
una varilla de \-'Idrio, segiin dos generatrices opuestas y divi-
diendo los dos semicilindros asi obtenidos en partes iguales, y
fundiendo los bordes 4 la ldmpara, La materia grasa liquida 6
fundida se toma con un tubo afilado y se coloca en el vidrio de
reloj 6 en la navecilla, previamente tarados,

. Con una tira de papel de filtro para absorber el exceso de
materia introducido, se puede ficilmente pesar al miligramo con
rapidez. Cuando la pesada ha sido efectuada en una navecilla,
se introduce ésta y su contenido en un frasco de unos 500 e. c.
con tapén esmerilado, al cual se afaden 15 c. ¢, de cloroformo
destinado 4 disolver el cuerpo graso (para las materias sélidas
hay que agitar algan tiempo). Si, por el contrario, la materia ha
sido pesada en un vidrio de reloj, se calienta si no es natural-
mente liquida, y por medio de 15 4 20 ¢. c. de cloroformo se la
hace pasar integramente al [rasco de 500. En todos los casos se
coloca al mismo tiempo en otro fras;:o, también de 500 c. c. la
misma cantidad de cloroformo, después en cada uno de- ellos se
vierten exactamente 20 c. c. de la solucién de iodo y 20 c. c. de
la solucién de bicloruro de mercurio. Se agita, se tapan los fras-
cos, se apunta la hora y se deja en reposo dos horas. Al cabo de
este tiempo se vierte en cada uno de los frascos 25 c. c. de la
solucién de iodure potédsico y se agita durante uno 6 dos minu-

(1) Y parala manteca de cerdo; pero sdélo se toman o,4 g. para los
dAcidos liguidos de dicha substancia.

Junta para ampl. estudies € invest, cient,.—Anales, 1. 1910,
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tos. Esta agitaci6n es indispensable si se quiere evitar al anadir
después el agua, la formacitn de ioduro rojo de ntercurio que no
se puede redisolver. Se vierten de una vez 100 c. c. de agua
destilada y se agita para hacer homogéneo el liquido. No queda
mds que valorar el iodo que ha quedado libre. Para esto la diso-
lucién de hiposulfito s6dico contenida en una bureta graduada se
deja caer gota 4 gofa en el ensayo que hay que valorar, agitan-
do sin cesar, v se continfia la adicién de reactivo hasta que el
problema no esté mds que ligeramente coloreado de amarillo. En
este momento se afiaden de § a 10 c. ¢. de displucién de almi-
dén que tifien la masa de verde, y se continGan cuidadosamente
las adiciones de hiposulfito hasta que una gota de este liquido
produzea la decoloraci6n del problema. Esta decoloracion debe
persistir atin por agitacién. Se anota por una parte el nimero N
de centimetros ciibicos empleados en el problema y por otra
parte el volumen V del mismo liquido empleado para el ensayo
testico. V. — N representa en centimetros ctbicos de hiposulfito
s6dico el iodo fijado por los cuerpo grasos.

Para valorar el hiposulfito, se colocan de 4 4 5 c. c. de la so-

-

luci6n de ioduro de potasio y 5 ¢. c. de la de iodato potdsico en
un vaso de vidrio que contenga 10 c. c. de agua, se afnaden
exactamente 10 ¢. ¢. de una solucién decinormal de dcido sulfi-
rico y algunos centimetros cabicos de disolucion de engrudo de
almidén. En el liquido asf obtenido se vierte gota & gota el hi-
posulfito, moviéndolo constantemente hasta la decoloracién, y
se anota el volumen A necesario para producir este resultadoj se
deduece, pues, que A = 10 ¢. ¢. de lquido decinormal = 0,127

; P ; 12
de iodo, por consiguiente I ¢. ¢. de hiposulfito — %de

iodo.
La materia grasa en ensayo cuyo peso es P (0,3 6 0,5 segn
los casos), ha absorbido por consiguiente

0,12 S
(V—N) xT7de iodo;

100 gramos de este mismo cuerpo graso habrfan absorbido
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V—N) 0,127 100 V—N e
== S 2t = 12,7 —————de 1040.
: r T AP

Para cadla serie de ensayos hay que preparar uno testigo como
queda dicho: ademds, bueno es comprobar, de tiempo en tiem-
po, el valor del hiposulfito sédico.

Observacidn.—La mezcla de cuerpos grasos, cloroformo, iodo
y bicloruro, debe quedar homogénea durante todo .el tiempo
del contacto (dos hotas). Si no fuese asi, habrfa que aumentar la
cantidad de cloroformo hasta alcanzar aquel resultado.

Determinacién del dcido araquidico y dcidos no saturados
(Acidos no liguidos ni fldidos)

Proceidimicnto Renard, modificado por Tortelli y Ruggieri.
Se saponifican 20 gramos de aceife con 30 ¢. C. de una solu-

ci6n alcohélica de potasa de 120 gramos por litro y se calientan

en el refrigerante ascendente. Se afiaden al liquido algunas gotas

de ftaleina del fenol, y después gota 4 gota bastante dcido acé~

tico al T por 100 para hacer desaparecer la coloracién roja. Por
otra parte, se calientan en un vasito cénico de 500 e. ¢., 200 C. €.
de acetato de plomo al 10 por 100y 100 c. c. de agua. Cuando

]a masa estd en ebullicién, se vierte en chorro muy fino la tota-

lidad de la solucién alcohdlica de jab6n, antes preparada y se

agita sin cesar. Se sumerge en seguida el matracito en una co-
rriente de agua fria y se deja en ella durante diez minutos, im-
primiéndole constantemente un movimiento de rotaci6n. Se deja
reposar y se vierte todo el lfquido claro. Se lava el jabon tres
veces seguidas con 200 c. c. de agua & unos 60 6 70°C., despucs
se deja enfriar. Se escutre cuidadosamente, se deseca en caso de
necesidad el jabén y el vaso por medio de papel de filtro y se
vierte sobre el jab6n de plomo asi lavado y adherente 4 las pa-
redes del vaso 200 c. c. de éter recién destilado. Se agita, y
uniendo el vaso 4 un refrigerante ascendente, se calienta en bafio
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de marfa, manteniendo el éter 4 una suave ebullicién durante
veinte minutoes, agitando de vez en cuando para desprender el
jabén de las paredes de la vasija. :

Se separa el matraz y se sumerge en agua fria durante media
hora. Se filtra entonces la solucién etérea, teniendo cuidado de
arrastrar la menor cantidad posible del precipitado. Se vuelven
d tomar otros 100 c. c. de éter y se repite la calefaccién con el
refrigerante ascendente y después el enfriamiento por el agua.

Se decanta de nuevo el éter en el filtro que ya ha servido
para este uso. Se conservan estos liquidos etéreos para medir
en ellos los dcidos no saturados, operando como se dird después,
y por medio de una nueva cantidad de éter se hace caer el pre-
cipitado sobre el filtro. Se lava con éter el matraz y el filtro
hasta que algunas gotas del liquido filtrado no dejen residuos
por evaporacion, y cuando se aleanza tal resultado, se coloca el
embudo y su filtro sobre un embudo de llave; se rompe el filtro
y con éter se arroja el contenido en el embudo. Se emplean con
este objeto 200 c. ¢. de éter; se quita el filtro y se vierte sobre
el éter 150 ¢. c. de 4cido clorhidrico al 20 por 100; se agita
para descomponer el jabén y disolver en el éter los dcidos pues-
tos en libertad; después se deja que la capa etérea se aclare y se
hace salir la capa acuosa subyacente, que arrastrard la mayor
parte del cloruro de plomo formado. Se lava otra vez con 100
centimetros ctbicos de &cido clorhidrico al 20 por 100 y se efec-
taa, si es necesario, otro lavado para arrastrar todo el cloruro
de plomo. Se lava atin dos veces con 100 c. ¢. de agua desti-
ladaj se separa el agua, y el liquido etéreo se decanta sobre un
filtro pequefio, recogiéndolo en un vaso cénico; se lavan los dos
embudos con un poco de éter que se une 4 la porcién principal
y se somete el todo 4 la destilacion para eliminar el éter.

El residuo estd compuesto de dcidos grasos y sélidos. Se vierte
en el vaso que le encierra 100 c. c. de alcohol de 00 y una
gota de 4cido clorhidrico. Se cierra el frasco con un tap6n, atra-
vesado por un termémetro y se calienta, agitando hasta 60°. La
disolucion asi obtenida se deja enfriar durante cuatro horas; se
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echa sobre un filtro el precipitado y alli se lava con 30 c. c. de
alcohol de 00° centesimales empleados en tres veces (10 c. c.
cada vez) y después diferentes veces con alcohol de 70% cente-
simales. '

Se coloca bajo el embudo un matracito de 250 €. c. y se
vierte sobre el filtro alcohol absoluto hirviendo que disolverd el
precipitado; se elimina el alcohol por destilacién y se vuelve &
tratar el residuo con 100 c. c. de alcohol de go? (menos en los
casos en que este residuo sea insignificante; bastan entonces
50 ¢. ¢ de alcohol de 90°). Se calienta al bano de marfa 4 60°%
después de haber afiadido una gota de 4cido clorhidrico para
aclarar el liquido. Se deja enfriar cuatro horas, se filtra, se escu-
rre bien y se laya tres veces con 10 c. ¢. de alcohol de 00° y
después con alcohol de 70° El lavado se da por terminado en
¢uanto los liquidos filtrados no dejan residuo al evaporar algu-
nas gotas en un vidrio de reloj. Gracias d estas dos cristalizacio-
nes, los dcidos que quedan sobre el filtro son puros. Consisten
en una mezcla de 4cido araquidico C*HYO?* y dcido lignoceri-
nico C24H® 2, Para dosarlos se tratan sobre el filtro por el al-
cohol absoluto hirviendo y se recoge el liquido resultante en una
cipsula tarada; se lleva al bafio de marfa para eliminar todo ¢l
alcohol. Se deseca el residuo en la estufa & 100° y se pesa.

Se determina en un tubo capilar el punto de fusi6n de estos
4cidos. Este debe ser superior 4 707, y, generalmente, proxi-
mo 4 74°.

Serd preciso, ademds, afiadir al peso encontrado el de los dci-
dos que han quedado en disoluci6n en el alcohol de 90° (no hay
que ocuparse del alcohol de 70° en el cual son insolubles).

Para ello, bastard evaluar el volumen de alcohol de 00° em-
pleado; 100 c. ¢. de este alcohol, disuelven cantidades de 4dcidos
variables con la temperatura y su proporcion.

1. Si se ha encontrado un peso, comprendido entre 2,07
gramos y 0,5 gramos habrd que afadir por 100 ¢. €. de alcohol
de 00° centesimales:

0,67 gramos d 15° ¢. 0,08 gramos 4 17%5¢. 0,09 gramos d 20°% ¢C.

Junts para ampl. estudios é invest, cient.—Anales, 11. 1910,
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a

2.% Para un peso, variando de 0,47 gramos 4 0,17 gramos,
habrd que afiadir por 100 c. c. de alcohol de 90° centesimales:

0,050 gramos & 15% ¢. 0,060 gramos 4 17°5 €. 0,070 gramos & 20° c.

o

3.2 Para un peso inferior 4 0,05 gramos, habrd que afadir

por 100 e. c. de alcohol de 00° centesimales:

0,03t gramos & 15°c. 0,04 gramos 4 17°5¢. 0,045 gramos 4 20° C.

Determinacion de los 4dcidos no saturados
(Acidos liquidos 6 4cidos flaidos).

Se abandonan al reposo durante toda la noche en un vaso
bien tapado y en una corriente de agna fria, los liquidos eté-
reos que encierran las sales de plomo solubles preparadas en la
operacién precedente.

Al dia siguiente se decanta sobre un filtro grande con pliegues
la mayor parte del liquido etéreo limpio, y se recibe en un em-
budo de decantacién; se anaden I[00 c. c. de dcido clorhidrico
obtenido, afiadiendo 4 una parte de deido del comercio cuatro
partes de agna. Se tapa el embudo y se agita durante algunos
minutos después de lo que se deja reposar para permitir la se-
paraci6n de la capa etérea que encierra los dcidos grasos no sa-
turados que se reunen en la parte superior.

Se separa entonces la capa acuosa inferior. Se agita dos yveces
el liquido etéreo con agua acidulada por dcido clorhidrico, se
deja reposar.y se separa cada vez la czpa acuosa. Finalmente, se
echa sobre un filtro seco la solucién etérea que se recoge en un
vasito c6nico. Se une éste, por una parte, 4 un aparato produc-
tor de anhidrido carbénico; y por otra, 4 un refrigerante descen-
dente; después se calienta en bafdo de maria. Asi se elimina al
abrigo del aire todo el éter, y quedan las deidos liquidos, que se
dejan enfriar, en corriente de 4cido carbénico. No queda mas
que aspirarlos en tubo afilado y pesar 0,3 gramos para determi-
nar el indice de iodo E, como antes se explic6.

Si se conoce el indice de iode D de los 4cidos grasos totales
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de la materia ensayada, la relacion -% indica la cantidad de dci-

dos liquidos 6 no saturados contenidos en un gramo de los dei-
dos totales. Para expresarlo con relacién 4 la grasa y no.con re-
laci6n 4 los 4cidos grasos, bastard multiplicarlo por el indice de
Hehner de los cuerpos considerados y dividirlo por T00.

Sin embargo, como la mayor parte de los cuerpos grasos tie-
nen un indice de Hehner muy préximo d 95,5, bastard multi-
plicarlo por 0,055 para tener el valor de la grasa expresado en
4cidos liguidos. Bien entendido, que no se podrd emplear este
factor para las mantecas de vaca 6 de coco que tienen un indice

de Hehner diferente.

Investigacién del aceite de algodén.

Procedimiento Halphen.

'

Reactivos.—Se pulyveriza azufre en cilindros y se disuelve
I gramo en 100 c. c. de sulfuro de carbono. Se mezcla con
100 c. c. de alcohol amilico. .

FEnsayo—En un tubo de. ensayo se vierte I ¢. C. del aceite
que hay que ensayar y 2 C.C. del reactivo mencionado. Se su-
mergen sus dos terceras partes en un bafio de agua salada y se
calienta hasta la ebullicion durante una hora; al cabo de este
tiempo se afiaden otros 2 c. ¢. del reactivo, y se calienta duran-
te otros treinta 6 cuarenta minutos. Si aparece mis 6 menos de
prisa una coloracién anaranjada 6 roja, la presencia del aceite
de algodén estd demostrada. Solo los aceites de capok y de baoba
se comportan como el aceite de algod6a.

Su presencia en el aceite de olivas comestible constituye un
fraude lo mismo que las adiciones de aceite de algodén.

Puede suceder que en algunas mezclas que contienen aceites
de algodén que han sido sometidos 4 ciertos tratamientos, apa-
rezea no una coloracién roja franca, sino un tinte pardo de fondo
anaranjado que se percibe bien mirando el tubo colocado sobre
un fondo blanco, segtn su eje. Este caso es raro. Cuando se pro-

Junta para ampl, estudios é invest. cient.—Anales, 11. 1810,
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duce, si existe el tinte naranja, permite también deducnr la pre-
sencia del aceite de algodén.

Procedimiento Beceli-Millau.

- Reactivo.—Solucién acuosa de nitrato de plata al 3 por 100.

En una cipsula de porcelana de 250 c¢. ¢, se calientan 15 c. c.
de materia grasa hasta que el termémetro empleado como agi-
tador sefiale T10°% se'saca el termémetro, se reemplaza por un
agitador, se vierte lentamente una mezcla (previamente agitada
para hacerla homogénea) de 10 c. c. de sosa ciustica de 36° B.
y 10 ¢. c. de alcohol de 9o° y se continGa calentando suave-
mente, agitando sin cesar hasta obtener un liquido limpio y ho-
mogéneo. Se afaden entonces 150 c. c. de agua destilada ca-
liente y se vuelve 4 calentar, agitando constantemente hasta que
la masa se halle reducida 4 la mitad del volumen que tenfa antes
de la adicion del agua.

Se saca del fuego, se afiade poco 4 poco dcido sulférico al

1
o hasta reaccién ligeramente 4cida, y por medio de una cu-
chara de platino, de plata, de cuerno 6 de celuloide, se recojen
6 6 7 c. c. de los grumos pastosos que la adicién del 4cido ha se-
parado,

Se colocan estos dcidos grasos en un tubo de ensayo de
2,5 cm. de didmetro por 9 cm. de largo, se lavan tres veces se-
guaidas con 10 c¢..c.de agua fria que se decanta cada vez rete-
niendo los dcidos en el tubo con la cuchara. Se afaden entonces
15 c. c. de alcohol de 92° centesimales y se agita hasta la disolu-
cidn. Se anaden al liquido resultante 2 ¢, c. del reactivo argén-
tico y se calienta el tubo de ensayo en baiio de marfa, sin que
le dé la luz y 4 la temperatura de go° hasta que la tercera par-
te de su contenido se haya evaporado. Se vuelve 4 su volumen
primitivo afladiendo agua caliente y se vuelve 4 calentar un
poco. Cuando el aceite de algodén estd presente, da frecuente-
mente en este ensayo 4cidos grasos que sobrenadan y presentan
la particularidad de estar ennegrecidos por la plata. En ausen-

[}
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cia del aceite de algodén, estos mismos deidos no tienen color.
Observacion.—Es esencial evitar la fusién de los 4cidos grasos
hidratados, que deben ser disueltos en aleohol para sufrir la ac-

ci6n del reactivo argéntico.

Investigacion del aceite de sésamo.
Procedimiento Villawechia y Fabris.

Reactivos.— Solucién de 2 c. c. de furfurol incoloro y recién
destilado en 100 c. c. de alcohol de go 4 05°. Esta soluci6n es
estable,

Acido clorhidrico puro, de 204 21° B.

En un tubo de ensayo se vierten 0,I c. c. de la solucién de
furfurol, 10 c. ¢, de 4cido clorhidrico y 10 c. c. del aceite & en-
sayar. Se tapa el tubo y se agita fuertemente durante un minuto
lo menos. Si el aceite toma una coloracién roja, 6 si después de
reposar, el 4cido separado presenta una coloracién roja, esto in-
dica la presencia del aceite de sésamo.

MANTECA-DE VACA
Determinacién del agua.

En una capsulita cilindrica, de fondo plano, de las que se utili-
zan para hallar el extracto en el vacio de los vines, de unos
0,05 m. de didmetro por 0,02 m. de alto, se pesan 3 gramos de
manteca no fundida y se calientan de doce 4 catorce horas con
la estufa a 100°. Hay que cerciorarse de que dos pesadas he-
chas con una hora de diferencia no acusan variacién alguna sen-
sible de peso; se multiplica por 20 Ja pérdida de peso para refe-
rirla 4 100 gramos de materia.

Observacion.—No es indispensable que la desecacién se haga
en un solo perfodo.

Junta para ampl. estudios & invest, cient.—Anales, 1. 1910,
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Investigacion de antis€pticos.

Los principales antisépticos empleades son los compuestos
de boro y de fluor. Se procede en este asunto, como estd indi-
cado en el capitulo especial concerniente 4 la investigacién de

antisépticos.

Marcha analitica.

Preparacidn previa de la muestra,

La determinaci6n de las constantes fisicas y quimicas no debe
ser efectuada sobre la manteca al natural, sino sobre la materia
grasa, privada de las impurezas que le acompanan (agua, casei-
na, etc.) por fusién y filtracién. Es, pues, sobre la materia asf
purificada donde tendrdn que hacerse las determinaciones si-
guientes: fidice de Crismer, indice de saponificacion, dcidos vold-
tiles, soludles € insolubles, deidos solubles totales.

Purificacion—Se coloca la manteca en una vasija que se in-
troduce en la estufa, entre 45 y 60° hasta separar bien la mate-
ria grasa que se refine en forma de aceite en la parte superior.
Este aceite es: unas veces, claro y limpio; otras, turbio, sobre
todo cuando existe oleo margarina en la mezcla. .

Se decanta este aceite en un pequenio filtro de pliegues, colo-
cado en la misma estufa y se recoge el liguido claro y limpio,
que servird para efectuar todas las ‘determinaciones.

Determinacion del indice de Crismer
6 temperatura critica de diselucién.

En un tubito de vidrio de unos 8 em. de largo y de I de dia-
metro, se trazan con 4dcido fAuorhidrico, diamante 6 barniz; dos
trazos que correspondan respectivamente a las alturas ecupadas
por I y 3 c. c. de liquido. Una vez limpio y seco este tubo se
vierte en él manteca derretida y limpia hasta el trazo correspon-

diente a I e. ¢,; después alcohel absoluto del comercio, de densi-
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dad conocida y préxima & 0,7067 hasta el segundo trazo. Se
cierra el tubo con un tapén, atravesado por un termdémetro gra-
duado en 1/5 de grado y cuyo depésito sea lo mds pequeno
posible; hay que cerciorarse de que el termémetro no toca en
las paredes del vaso y que su depGsito estd enteramente sumer-
gido en el liguido.

Se calienta este tubo 4 la llama de un quemador Bunsen, mo-
viéndolo suavemente de arriba abajo y de abajo arriba hasta
que su contenido resulte homogéneo y limpio. Se aparta enton-
ces el tubo del foco de calor y se sigue agitando hasta que su
contenido se enturbie.

Se apunta la temperatura correspondiente.

Se vuelve 4 calentar el tubo para observar por segunda vez
el fenémeno y se comprueba el primer nimero obtenido; que
indica la temperatura de enturbiamiento T.

Por medio de una pipeta estrecha se sacan 2 ¢. ¢. de la mis-
ma manteeca fundida y clara, se afiaden 20 c. ¢. de alcohol abso-

luto, algunas gotas de ftalefna del fenol y se valora la acidez

= S :
con la potasa alcohélica = Si' N es niimero de c. c. de dlcali

empleados, la temperatura critica de disolucién de la manteca
serd; T - N.

La experiencia ha demostrado.d M. Crismer, que para las
mantecas puras, este niimero permite calcular el indice de Rei-
chert. Basta para lograrlo, restar del niimero 83,5 la suma T+ N,
por consiguiente.

Indice de Reichert — 83,5 — (T - N.)

Si el alcohol empleado fuese de una densidad préxima, pero
distinta de 0,7967, se podria pasar del nimero. observado al que
hubiese producido aquel alcohol, teniendo en cuenta que cada
aumento de 0,0001 de la densidad de alcohol, aumenta en
0,°186 la temperatura de enturbjamiento, mientras que toda dis-
minucién de 0,0001 de densidad disminuye dicha temperatura
en 0,°186.

Si por ejemplo, un alcohol de densidad, 0,794 ofrece & la ob-

Junta para ampl, estudios € invest, eient,—Anales, 1. 1910,
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servacién directa una temperatura de enturbiamiento de 46° el
alcohol 4 0,7967 que presenta un exceso de densidad de 0,0027,
darfa una temperatura de enturbiamiento igual 4:

46°+4- (0,0027 : 0,0001) >< 0,186 = 46 |- 27 >< 0,186 — 46 -} 5 = 51°

Nora. La determinacidn de la densidad del alcohol se hace comoda-
mente tomando la temperatura critica en funcidn de un petréleo previa-
mente tomado como tipo por su comparacién con el aleohol etilico anhi-
dro, y para el cual se establece una curva de correspondencia.

Determinacion de los dcidos volatiles.

Reactivos—Glicerina pura 4 30° Baumé.

Lejfa de sosa, que se obtiene, disolviendo 50 gramos de sosa
cdustica al aleohol no carbonatada en 50 gramos de agua; 2 c. c.
de este liquido deben saturar de 304 35 c. c. del dcido siguiente:

Solucign acuosa de dcido sulftirico, conteniendo 25 c. c. de
dcido de 66° Baumé por litro.

Piedra pémez pulverizada.

Solucién acuosa decinormal de sosa 6 potasa.

Prdctica del ensayo.—Determinacién de los dcidos voldtiles
solubles. En un matracito cénico de Erlenmayer, de una ca-
pacidad de 300 c. c. proximamente, se introducen, por medio
de un tubo afilado, la manteca derretida y se pesan exactamente
§ gramos. Se vierten‘encima 20 c. c. de glicerina de 30°B,
2 c. c. de lejfa de sosa 6 la cantidad préxima d 2 c. c. que es
capaz de saturar 30 c. c. de SO, H,. Se coloca sobre una tela me-
tlica, calentada por un mechero Bunsen, abierto en forma que
su llama trace sobre la tela metdlica un circulo rojo que tenga
proximamente la mitad del didmetro del fondo del matraz. Se
calienta agitando, hasta que la masa que al principio produce
una espuma que se desborda (lo que se evita alejando el ensayo
de la llama) se queda tranquila y perfectamente homogénea,
resultado obtenido en cinco 6 siete minutos préximamente;
hay que cerciorarse de que no hay mds que una capa de liqui-

do homogéneo; se deja enfriar cuatro 6 cinco minutos sobre un
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papel (para aislarlo de la mesa); se adaden con precaucion, y
primero gota d gota para evitar el desbordamiento, go c. c. de
agua hirviendo, en la cual el jab6n se disuelve (dando un liquido
limpio) 50 c. c. de 4cido sulfirico 4 25 c. c. por litro y préxi-
mamente 0,1 gramo de piedra pémez pulyerizada. Se tapa el
matraz con un tapén, atravesado por un tubo de 10 cm. de lar-
go (proximamente), que lleva en el centro una esferita previa-
mente llena de amianto 6 lana de vidrio, se une 4 un refrigeran-
te descendente y se destila, calentdndolo fuertemente. La llama
del mechero Bunsen debe extenderse sobre casi toda la super-
ficie inferior del matracito. De este modo se destilan ficilmente
en treinta 6 treinta y cinco minutos los 110 ¢. c. del Hquido ne-
cesarios para la valoracién.

Es indispensable destilar en treinta 6 treinta y cinco minutos
v recoger 110c. c. '

Se hace caer en el matraz que contiene el liquido destilado
un poco de talco del tamafio de un guisante, se tapa con un cor-
cho y se da la vuelta suave y completamente'al matraz de modo
que el talco quede en la superficie del liquido. Se agita entonces
enérgicamente durante medio minuto, imprimiendo al matraz
sacudidas laterales muy rdpidas. Se vuelve otra vez el matraz, se
fltra el lquido sin perder nada, por un filtro seco v sin pliegues
de 4 4 § cm. de didmetro; se recogen exactamente 100 c. c. y
se mide su acidez por medio de dlcali decinormal_en presencia
de ftaleina de fenol. El ntmero de centimetros cibicos V, debe
ser multiplicado por 1,1 para dar la medida de la acidez conte-
nida ‘'en los 100 c. ¢. Habrd que multiplicarlo dé nuevo por 1,1
para transformarlo en indice de Reichert. Mougnaud ha Compro-

bado en efecto que se puede pasar con bastante exactitud del
: : ) I

indice de Leffman-Beam al indice de Reichert, anadiendo — al
ID

valor encontrada.

'

Junta para-ampliaeion de estudios é investigaciones elent, —Anales, 11, 1910, 27
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Determinacion de los dcidos voldtiles insolubles.

l.os 4cidos volatiles insolubles, retenidos en su mayor parte
por el talco, se encuentran repartidos en tres recipientes dis-
tintos:
En el tubo del refrigerante del aparato de destilacion.
2.° En'el matrazde I10c¢. ¢

3.° Sobre el filtro, con el talco.

Para reunirlos se quita del refrigerante el matraz con su tubo
de bola con amianto y se reemplaza por otro matraz conteniendo
alcohol de 90°, cerrado por un tapén que deja pasar un tubo de

vidrio que puede unirse al refrigerante descendente referido, por

medio de una goma. Se calienta el alcohol de modo que destilen
50 c. ¢. que bastan perfectamente para disolver los 4cidos rete-
nidos en el refrigerante.

El filtro (conteniendo el talco) se coloca sobre el matraz de
110 c. ¢. que encierra el destilado no empleado todavia: se rom-
pe con un hilo de platino y después se lava completamente con
los 50 c. c. de alcohol destilados antes; se afiade al liquido el
filtro mismo y algunas gotas de ftaleina del fenol para dosar la

. g i N
acidez con un liquido alcalino s

El nimero A de centimetros cibicos empleados, debe sufrir
dos correcciones.

Primero hay que restar la acidez de los 10 c. c. de liquido
acuoso que habia en el matraz y que segtin la valoracién prece-

dente de los 4cidos solubles es 1_\:;; después la acidez debida

al alcohol y que se determina por una valoracién directa efec-
tuada en 50 c. c. de alcohol, acidez correspondiente & C centi-

: LI .
metros cbicos de 4lcali :—D Se tiene por lo tanto: -

. g 0 v
Acidos voldtiles insolubles = A — | — C)-
10
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Determinacién del indice de saponificacion.

Se opera como queda dicho al tratar del indice de Kotts-
torfer.

Determinacién de los dcidos solubles totales.

Se opera como se ha dicho antes y se multiplica el ndmero de
<centimetros cibicos de dlcali empleado X 3 para referirlo 4

5 gramos de manteca.

ACEITE DE OLIVA

Reactivos especiales.—Marcha sistemdtica del analisis.

Reactivos especiales.

Ensayo con dcido nitrico.

Reactivo.— Acido nitrico. D = 1,38.

En un tubo de ensayo se vierten de 10 4 15 c. c. de aceite y
un volumen igual de 4cido nitrico. Se obtura el tubo con una l4-
mina de caucho y se agita sin producir emulsién y sélo unos
instantes; se coloca el tubo verticalmente y se examina. Si se
trata de un aceite de oliva puro, éste se pone verdoso 6 se de-
<olora para obscurecerse en seguida; por el contrario, se obscure-
«ce progresivamente si encierra aceite de semillas. Ademds, la
presencia del aceite de sésamo es denunciada por la coloracién
amarilla que toma el 4cido. Este permanece en cambio incoloro
«cuando no hay tal aceite.

Observacion.—1.os aceites de cacahuet y de adormidera tien-
-den poco 4 obscurecerse por la accién de este reactivo.

Procedimiento Bellier.
Reactivos:

1. Acido nitrico de densidad 1,38, perfectamente incoloro, es
decir, completamente desprovisto de vapores nitrosos y que se

Tunta para ampl, estudios é invest. clent.—Anales, 1r. 1910,
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puede preparar con un dcido amarillo, haciendo pasar por éste
una corriente de aire hasta la decoloracién completa, 6 més
sencillamente echando algunos cristales de urea y agitando hasta
la decoloraci6n.

2.° Bencina saturada de resorcina en frio.

Ensayo.—En un tube de ensayo se vierten 2 c. . de aceite,
2 ¢. c. de bencina saturada de resorcina v 2 ¢. ¢. del dcido nitri-
co ya mencionado; se agita y se observa primero el aspecto de
la mezcla y en seguida el del dcido inferior que se separa.

Todos los aceites viran 4 violeta obscuro, menos el de oliva que
da un tinte gris 4 veces violiceo,

El dcido que se separa, amarillo al principio, se va obscurecien-
do poco 4 poco y se vuelve amarillo anaranjado. Pero cuando
existe aceite de sésamo, el dcido separado es verde y la colora-
ci6bn persiste durante aléunos minutos. La obtenci6n de este tin-
te verde caracteriza el aceite de sésamo; ninguna otra materia

grasa lo produce en las mismas circunstancias.

Investigacién del aceite de cacahuet.

Procedimiento Blares.

Reactivo.—Solutién de 4 & 5 gramos de potasa pura por 100
centimetros cabicos de alecohol de 90°.

Ensayo.—En un tubo de ensayo de 0,15 m. 4 0,18 m. se co-
loca I c. c. de aceite 4 ensayar, 15 c. c. de la solucién alcohélica
de potasa y se calienta con refrigerante ascendente, tratando de
conservar una cbullicién suave durante un cuarto de hora.

Se deja enfriar.

Se saca el tubo de ensayo, se tapa y se abandona en un sitior
fresco 6 en una corriente de agua entre 12 y 15° En presencia
del aceite de cacahuet se forma un precipitado, cuya importan-
cia es proporcional 4 la cantidad de tal aceite que hubiera en el
aceite ensayado, ¢n tanto que los aceites de oliva permanecen
claros,
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Después de un reposo de veinticuatro horas, el precipitado
formado permite siempre reconocer hasta un 10 por 100 de
aceite de cacahuet.

Operando exactamente en las mismas condiciones, pero to-
mando I,5 c. c. de aceite en lugar de uno solo, se obtiene des-
pués de veinticuatro horas de reposo, la formacién de un preci-
pitado de araquidato potdsico, aunque no hubiese mds que un
5 por 100 de aceite de cacahuet en la mezcla, En todos los casos
el precipitado grumoso, examinado con la lupa, debe presentar
cristales de araquidato potdsico netamente cristalizado.

Nota.—l.a presencia de aceite de algodén y de sésamo puede
proyocar una reaccion del mismo orden que la que resulta de la
presencia del aceite de cacahuet de modo que el fraude queda
siempre demostrado y no pueden quedar dudas mds que sobre
su naturalizado.

En caso de duda, se aplica el procedimiento siguiente, debido
4 Mr. Bellier:

Se coloca en un tubo de ensayo grande y de paredes finas,
an c. c. del aceite 4 ensayar, 5 c.c. de potasa alcohélica que
contenga 85 gramos de KOH por litro y se calienta hasta la
disolucién completa, haciendo hervir uno 6 dos minutos con re-
frigerante ascendente.

Se anade 1,5 c. c. de dcido acético acuoso saturando ‘justa-
mente los 5 e. c. de potasa empleados, y se agita. Se obtiene asi
una solucién de acetato de potasa y de dcidos grasos del aceite,
en aleohol de 70°.

Se hace enfriar ripidamente agitando el tubo en agua 4@ una
temperatura inferior 4 20°. En muy poco tiempo, gracias al ace-
tato potdsico, el dcido araquidico y los otros 4cidos sélidos del
aceite, se precipitan; cuando este precipitado no aumenta ya, se
afiaden 30 c. ¢. de alcohol de 70 conteniendo I por 100 en volu-
men de dcido clorhidrico; se invierte varias veces el tubo para
hacer la mezcla y se pone en agua 4 17 6 19°. Cuando el aceite
contiene mds de 10 por 100 del de cacahuet, queda un precipi-

tado de 4cido araquidico mas 6 menos abundante, pero siempre

Junta para ampl, estudios é invest. elent.—Anales, 1, 1910.
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visible. Con menos de 10 por 100 el liquido es claro 6 casi claro;
pero si se le coloca media hora en agua fria y si se mira el eje
del tubo, se observa una neblina que oculta el fondo. Con aceites.
puros, el fundo es perfectamente visible 4 través del liquido muy
limpio. Algunos aceites de Tanez y los aceites de algoddn y sé-—
samo dan un liquide algo turbio. Pero si se eleva entonces la
temperatura hasta la clarificacion completa, y se vuelve 4 intro~
ducir en agua & 17 6 197 s6lo persiste el enturbiamiento debi-
do al aceite de cacahuet.

Marcha analitica.

Se aplica el procedimiento Bellier del nitrico y la resorcina
antes explicado y pueden ocurrir cuatro cosas:

a) Mezcla violeta y 4cido verde.

&) Mezcla verde y dcido verde.

¢) Mezcla violeta y dcido amarillo parde.

d) Mezcla gris 6 apenas violeta y dcido amarillo.

En los casos @ y & la coloracién verde del 4cido indica la pre-
sencia del aceite de sésamo.

Se mide por colorimetria. Este procedimiento puede revelar
hasta el I por 100 de aceite de sésamo.

En los casos ¢ y & se aplica el ensayo con dcido nitrico; si el
dcido que se separa es amarillo, hay muchas prebabilidades de
que el aceite de sésamo esté presente; se comprueba por el reac-
tivo Villawechia y Fabris, pues en ciertos casos el aceite de sé-
samo puede escapar al reactivo Bellier.

Se investiga el aceite de algod6n por el reactivo Halphen, y
en caso negativo per el procedimiento Becchi-Millau,

Se investiga el aceite de cacahuet por procedimiento Blarez &
el de Bellier. '

Si ningfin aceite extrafio ha sido caracterizado, se procede al
ensayo Cailletet, que después diremos, pues s6lo se aplica al
aceite de oliva.

Se determina en seguida eventualmente el indice de iodo y
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la desviacién del oleorefractémetro que revelan la presencia de
otros aceites extrafios, exceptuando los aceites de almendra, ca-

cahuet y avellana.

ACEITE DE NUECES
Marcha sistemdtica del andlisis.

La investigacién de los acites semi-secantes, se hace, como
queda dicho, para el aceite de oliva. Sin embargo, como estos
4dcidos son muy obscuros, es necesario para poder aplicar los pro-
cedimientos Bellier, Villawechia, Fabris y Halphen, operar sobre
el aceite mismo previamente decolorado, por lo menos en gran

L parte, por su agitacién con buen negro Girard. La decoloracion

debe ser suficientemente grande para que el tinte pardo produ-

cido por la agitacién con 4cido clorhidrico no sea casi sensible.

& Investigacién del aceite de linaza.

Procedimiento Alphen.

Reactivo.—Se prepara en el momento del empleo una solucién
de bromo en tetra-cloruro de carbono, anadiendo 4 este disol-
vente bastante bromo puro para aumentar su volumen de una
mitad. 10 c. c. de disolvente se convertirdn por consiguiente en
) (i el

Modo de operar—Por medio de un tubo afilado del cual se
conoce el nfimero de gotas de aceite de nuez que forman un c. c.,
se dejan caer en un tubo de ensayo medio c. c. de aceite, se
anaden 10 c. ¢, de éter sullirico de 66% se tapa el tubo y se
agita para disolver al primero. Iis preciso bromar después la
mezcla, vertiendo por medio de una bureta graduada de llave
por pequefias porciones afadidas sucesivamente y agitando cada
vez el tubo durante dos 6 tres segundos, un c.c. de la solucién

de bromo. Se tapa otra vez, se invierte el tubo una vez para

Junta para ampl. estudios & invest. cient. —Anales, 1. 1910.
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hacer homogéneo su contenido y se deja en un bafio de agua 4
25° centigrades.

La presencia del aceite de linaza se revela por el hecho de
que en menos de dos minutos el ensayo que lo contiene se en-
turbia y se pone opaco. El aceite de nueces, puro, se enturbia
mucho después. La presencia del aceite de adormidera no impi-
de la reacci6n.

He aqui el tiempo necesario para la produccién de un entur-
biamiento apreciable 4 una distancia de algunos centimetros:

 de 1.* presidn y antigua. ... 7 minutos,
f P ¥ 7

NdezBe, B0 wsieer Skl 5
de » » =6 por 1oode
aceite de linaza ..... .+++» En seguida.

-+ 12 por 1oo de aceite d
Aceite de nueces. / adormidera......e.... ve g minutos.
- 12 por 1oade idem id. -}~
6 por 100 de aceite de li-
THZR o rye aininla'y Sariren +.s-- Menos de 2z minutos.
| 4 2o por 100 de aceite de
adormidera. ..v..000v..v, IT minutes,

Determinacién de la densidad.

Determinacién de la desviacién en el oleorefactémetro. (Véa-
se mds adelante.)

Si estos altimos caracteres son normales, se efectda el ensayo

Bellier.

Investigacion del aceite de adormideras y otros aceites.

Procedimiento Bellier.

Reactivos:
. v ( Potasa pura al alcohol...... e e ity 16 @,
Solucidn de potasa.. ! £ : =
{ Alechol de g1 4 93, ..... R e, 100 C, C.
) ook { Aceite acético cristalizable ...vuuv.. .. 2653
Solucién acética. ... | ]
s E R Y FUR S SR e s g5 "

Eunsayo prelimtinar.—Ena un vasito se colocan 5 c. c. de la so-

lucién de potasa, después algunas gotas de ftaleina del fenol y
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se determina exactamente en volumen V de la solucién acética
que hay que emplear para producir la decoloracién.

Este volumen debe ser préximo 4 2,5 c. ¢

Practica del ensayo—LEn un tubo de ensayo de 0,02 m. de
didmetro por 0,18 m. de largo, se vierte un c. c. del aceite 4
ensayar, dejindolo caer lentamente. Se afaden 5 c.c. de solu-
cién aleohélica de fmtasa y se prepara exactamente en las mis-
mas condiciones un ensayo testigo con aceite de nueces (1). Se
eleva progresivamente la temperatura pero sin que hierva (para
evitar toda evaporaci6n) hasta que los aceites estén disueltos, se
cierra herméticamente con buenos tapones, se mantiene media
hora al bafio de marfa 4 70° préximamente, se deja enfriar un
poco, sedestapan los tubos y se afiade 4 cada uno de ellos el volu-
men V 'de dcido que se sabe es necesario, por el ensayo prelimi-
nar, para saturar exactamente los § ¢, c. de solucién alcohélica
de potasa; se vuelven 4 tapar los tubos y se sumergen en agua
d 257 préximamente, después, cuando han tomado esta tempe-
ratura, se colocan juntos en agua 4 17 6 19°, teniendo cuidado
de agitarlos frecuentemente. La presencia del aceite de ador-
midera activa la separacion de los dcidos grasos insolubles en
forma de enturbiamiento. Este se resuelve en un precipitado
que con el aceite de nueces puro ocupa apenas el fondo con-
cavo del tubo; es mucho mds importante con el aceite de ador-
midera.

Se anota el tiempo que hay que dejar el epsayo 4 la tem-
peratura de 17 4 10° para comprobar la presencia de un entur-
biamiento. Este se produce casi en seguida con los aceites de
oliva, sésamo, algoddn, cacahuet, colza y navina; es mis lento
con la adormidera.

He aqui como indicacién, las observaciones hechas en una

serie de experiencias (2):

(1) Que uno mismo se prepara fdcilmente, por presién directa 6 ex—
traccion con bencina.
(2) Annales de chimie; 1905, pdg. 52.

Junte para ampl. estudios € invest. cient.— Anales, 1. 1810,
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2 Tiempo
ACEITES DE nﬁcemr‘igJ para
e —e————— 1 la ar:u‘iciéu
4 de un
Numero de orden. precipitado
nueces. adormidera. visible.
Minsitas.

1 100 o 3z
2 90 10 28
3 8o 20 24
4 60 40 16
5 40 bo g
6 20 8o 7
7 o 100 6

Los tubos I y 2, examinados con una lupa, se enturbian casi
al mismo tiempo, pero el precipitado se hace rdpidamente mds

abundante en el nim. 2 que en el nm. I.

MANTECA DE CERDO

Marcha analitica.

Se somete 4 40 6 45° la manteca de cerdo y se filtra para ob-
tener una grasa fundida clara. Se inyestiga primero el aceite de
algodén por el reactivo Halpen (1), el aceite de sésamo por el
reactivo Bellier y el reactivo Villawechia y Fabris.

Para este Giltimo se opera sobre la grasa fundida, pero tomada
4 la temperatura mds baja posible. Por otra parte, se derrite la
muestra 4 una temperatura suave, se toman unos 60 gramos y
se agitan primero con agua saturada de carbonato sédico. Después
de separar éste, se lava con dcido nftrico al 2' por 100.

Si después del lavado el agua empleada en este uso es 4cida,
se decanta y lava con agua hirviendo hasta que ésta sea com-

(1) Cuando la coloracién roja sea inferior en intensidad & la que da
una mezela con 2 por 100 de aceite de algnddn, no se deberd deducir la
presencia de este aceite mds que si otros caracteres confirman la anoma-
lia de la substancia.
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pletamente neutra. La materia grasa asf purificada se conserva
en un lugar caliente (40 4 50%) hasta la clarificacién completa y
después se filtra por un filtro de pliegues. Servird después para
investigar el aceite de algodén por el reactivo Becchi Millau.

En ausencia de reaciones caracteristicas de los aceites, se
mide la desviacién en el oleorefractémetro. Si esta es nermal,
se determina el indice de iodo.

Cuando este indice no pase mds que en algunas unidades el
médximum de 60, habrd que proceder 4 la determinacién del
indice de iodo de los aceites liquidos separados, como se dijo en
la pdg. 410. Para ello se pesan 0,4 gramos y se procede como
alli se indicé.

MANTECA DE CACAO
Marcha analitica

Si el producto no se resuelve por la filtracién en un liquido
perfectamente claro y limpio, habrd que disolverle en bencina y
filtrar el liquido echdndole en una alargadera provista de un ta-
p6én de algodén sobre el cual se dispondrén:

T
talco y almidén &ien seco.

o

Una capa de 2 cm. de una mezcla 4 partes iguales de

2.° Una columna de 4 cm. de arena fina.

3.° Otro tapén de algodén.

Se destila el filtrado perfectamente limpio, se vierte el residuo
en una cipsula plana de un didmetro por lo menos de T em. por
gramo de materia grasa que contenga, y se calienta de media &
una hora en bafio de marfa. Se comprueba la invariabilidad del
peso, continuando la calefaccién otra media hora.

Sobre el producto asi obtenido se determina:

1. El indice de Crismer.

2. El indice de saponificacién.

o

3. Elindice de iodo.
4.2 Losdcidos voldtiles insolubles.

Junte para ampl. estudios é invest. cient.— Anales, 11, 1910.
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APENDICE

Determinacion de la desviacion en el oleorefractémetro.

Descripeion.—El aparato (V. fig. 2.%) se compone de tres cubas
circulares que encierran: la mayor, agua; la intermedia, el acei-
te tipo, y la ofra, la materia 4 ensayar. Estas cubas tienen unas
aberturas provistas de cristales dispuestos de tal modo que el

rayo luminoso emitido por la llama exterior de un mechero Bun-
sen pasa sucesivamente por el colinador, después por las cubas y
por tltimo por un anteojo que permite observar la desviacion
sufrida y cuyo valor se mide por medio de una escala fotogré-
fica de doble graduacién arbitraria, colocada delante del obje-
tivo en el interior del anteojo.

Funcionamiento.—Para hacer una determinacién con este apa-
rato, se empieza por introducir en sitio fijo en lallama del me-

chero Bunsen, una navecilla de platino en la cual se colocard un
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trozo de cloruro sédico fundido, de modo'que produzca una
llama amarilla y brillante, 6 se emplea sencillamente un meche-
ro de gas ordinario. '

El arreglo del aparato se hace 4 temperaturas diferentes, se-
gilin que el ensayo deba ser efectuado sobre aceite 6 grasas. Ya
hemos dicho que la escala fotogrdfica lleva dos graduaciones: una
de ellas llamada OA, se emplea para los aceites; la otra OB, se
utiliza para las grasas.

Si se trata de examinar un aceite, se coloca en la cuba exte-
rior agua 4 22° C. cuya temperatura se mantiene exactamente
por medio de una lamparita sujeta al pie del aparato v 4lo largo
del cual puede moverse verticalmente de modo que procure con
una misma llama, las cantidades de calor diferentes que se ne-
cesitan para el mantenimiento de esta temperatura.

Por otra parte, se calienta en una cdpsula de porcelana el
aceite tipo hasta que su temperatura llegue de 22 4 24°; se vier-
te éste inmediatamente en la cuba de en medio, que se cierra
con su obturador al llegar la temperatura §:22°% y en la cuba
central, coloecando después la cubierta que cierra todo el apara-
to. Dos termémetros Eolocados, uno en la cuba del agua, otro
en la mis pequena, permiten, agitdndolos, hacér homogénea la
temperatura y comprobar que el conjunto estd 4 22° exactamen-
te.’En este momento se mira por el ocular, se enfoca el anteojo
moviendo la parte mévil y si el aparato estd bien colocado en-
frente y 4 la altura del foco lumineso, se verd un disco dividido
en dos partes: una brillante, la otra obscura.

La linea que separa estas dos regiones, sirve de senal; se la
hace coincidir exactamente con el cero de la escala A movien-
do uno con cada mano, v en sentido inverso los-dos tornillos
que hayen el extremo del colimador y fijindolos en la posicién
conveniente. by :

Prdctica del ensayo.—El aparato estd entonces en disposicion
de funcionar: e abre la llave inferior de la cuba mds pequena
(cuba central) de modo que deje escapar el aceite tipo que en-
cierra, y se reemplaza por el producto que se desea examinar y

Junta para ampl. estudies é invest cient.—Anales, 11, 1910,




436 A. DEL CAMPO Y CERDAN (126)

que debe estar exactamente 4 22° en el momento de la lectura.
Es conveniente llenar y vaciar tres veces la cuba para que que-
de bien limpia.

Se llena de nuevo y se observa & qué divisién de la escala A
corresponde la senal antes referida,

' Para las materias grasas pastosas, la operaci6n se efectia exac-
tamente de la misma manera; pero en este casn se mantiene la
temperatura de todo el aparato 4 45° y se hace el arreglo y la
lectura con la escala B. Como hay que luchar en este caso con
una irradiaci6én considerable, hay que introducir al principio en
la cuba exterior agna mds caliente (60-65%) y se aumenta hasta
47 6 48° la de la materia 4 observar antes de verterla en la cu-
beta. Para la limpieza se lava primero con un aceite fliido cual-
quiera y después con éter sulfirico.

Es siempre indispensable antes de hacer una observacién,
asegurarse de que el bafio de marfa y el aceite 4 ensayar estdn
efectivamente @ 22 6 45° exactamente y agitar la materia gra-
sa con el term6metro para hacerla homogénea. En el momento
de la observacién el termémetro debe ser retirado de la cubeta
del aceite.

Observacign.—lLos aceites 6 grasas destinados al examen 6p-
tico, deben ser perfectamente transparentes. Esto puede conse-
guirse agitindolos con un poco de negro animal y filtrdndolos
por papel de algodon.

Las indicaciones son erréneas cuando los productos son ran-
cios 6 acidos.

Ensayo Cailletet.
(Aplicable solamente al aceite de oliva.)
En un tubo de ensayo de 10 em. de largo por 2,5 de didme-

tro, se vierten 20 gramos del aceite 4 ensayar y 6 gotas (I) de
4cido sulfarico puro de 66° B., se agita fuertemente durante un

(1)

Las gotas de dcido sulfiirico y nitrico, se vierten con cuentagotas.
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minuto, se afiaden en seguida g gotas de dcido nitrico puro
de 40° B. y se agita otra vez durante un minuto. Se sumerge el
tubo en el bafio de marfa previamente hirviendo, evitando que
entre el agua, y alli se deja cinco minutos exactamente. (Cuan-
do los aceites son puros, aparecen entonces de color amarillo,
variando del tinte de manteca derretida al del amarillo obscuro,
mientras que en presencia del aceite de semillas, la materia vira
4 pardo rojizo.)

i Se sumerge en seguida en agua, cuya temperatura debe
conservarse entre 8 y 10° mediante algunos fragmentos de hie-
lo, y después de dejarlo alli dos horas, se observa.

Con excepcién de un pequeiio ntmero de productos, tales
como los aceites de Marruecos, la mayor parte de los aceites co-
mestibles se solidifican en estas condiciones completamente, so-
bre todo cuando son de fabricacién reciente. La presencia de
15 4 20 por 100 de aceites extrafios, impide en general la soli-
dificacién, y bajo este aspecto, el aceite de adormidera tiene

una accién particularmente sensible.
b Los productos que en este ensayo hayan presentado un tinte

' rojo pardo, y una solidificaci6n incompleta, serdn considerados
por lo mismo como sospechosos, y por consiguiente sometidos &
@ un estudio completo,

Método de Muntz y Coudon.

Adem4s del procedimiento que acabamos de describir, que es
el oficial, en el Laboratorio Central de la represi6n de fraudes se
practica otro debido 4 los Sres. Muntz y Coudon, cuyo objeto
principal es la investigacién de la falsificacién de la manteca, por
el aeeite de coco y sus derivados. '

Esta falsificacién es bastante frecuente 4 causa de que la ri-
queza en dcidos voldtiles de la iltima substancia, si bien es me-
nor que la de la manteca pura, es en cambio muy superior &
la de otras grasas, pudiendo hacer, por tanto, que la falsificacién
aparezca menos patente.

Junta para ampl, estudios é invest. cient.—Anales, 11, 1910.
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Este método de andlisis comprende la determinacién de los
dcidos voldtiles insolubles y la relacién de estos dltimos 4 los
primeros por 100 de materia analizada.

El procedimiento empleado, consiste en lo siguiente:

La manteca 4 analizar, se funde 4 60° sin agitarla, con lo que
se forma upa capa oleaginosa sobre ofra acuosa que tiene en
suspension grtlnnos de caseina.

Se filtra 4 la misma temperatura la capa de manteca y se to-
man por los procedimientos ya indicados en el método oficial, 10
gramos del filtrado.

A estos, puestos en un vaso apropiado, se afiaden 3 c. c. de
una solucién concentrada y caliente de potasa al alcohol; se agi-
ta con una varilla de extremo aplastado durante veinte minutos
lo menos para favorecer el perfecto é intimo contacto de ambas
materias, calentado después otros veinte minutos 4 70 i 80° para
que la saponificacién de la grasa sea completa; con el mismo agi-
tador se divide en trozos menudos el jabdn formado, y se vierte
en un matraz ayuddndose con 20 c. c. de agua destilada; se calien-
ta hasta disolucién completa y se satura entonces la potasa por
20 ¢. ¢. de una disolucién de dcido fosférico de 1,15 de densi-
dad; de este modo quedardn en libertad los 4cidos grasos que
tomardn el aspecto de grumos; este matraz se une conveniente- -
mente 4 la trompa y se agita, manteniendo el vacio unos 15’
para expulsar el CO, que la potasa podia haber absorbido. IHe-
cho esto, se anaden al matraz unos trocitos de piedra pémez y
sé une por medio de un serpentin vertical parecido al de Schloe-
sing con un refrigerante descendente y se destila durante hora y
media.

El destilado se recoge en un matraz alorado de 200 c. ¢. y se
suspende la operacién cliando se haya obtenido exactamente este
volumen.

El liquido recogido mis 6 menos turbio, contiene los dcidos
solubles y una parte de los insolubles; el resto de los Gltimos ha
quedado en el refrigerante. '

Para obtener los primeros absolutamente sepatados de los se-
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gundos, se deja en reposo el matraz durante veinticuatro horas
y se filtra por un filtro mojado; el filtrado se recoge en un vaso
de 750 c. c. y se lava atn el matraz con 5 c. c. de agua que se
echan sobre el filtro. El reposo indicado es indispensable, pues
si no los dcidos insolubles muy divididos que hay.en suspension
podrian atravesar el filtro. El filtrado debe ser perfectamente
limpido. :

Determinacién de los dcidos volatiles solubles.

Al filtrado anterior, se afiaden 6 gotas de soluci6n de fenol-
ftaleina al I por 100 y se hace una determinaci6n volumétrica
con aguva de cal, vertiendo de un golpe 100 ¢. ¢. y continuando
hasta que la tinta rosa del indicador persista algunos segundos,

se expresa la acidez en dcido butirico.

Determinacion de los dcidos voldtiles insolubles.

Estos se cncuentran en tres sitios: en el refrigerante, en el
filtro y en las paredes del matraz aforade de 200 c. c., siendo
preciso reynirlos. Para esto, se coloca el matraz citado bajo el
embudo que contiene el filtro y se lava éste cuatro veces con
5 ¢. c. de alcohol cada vez, el cual se afiade gota 4 gota con una
pipeta para que moje el filtro por todos sitios v disuelva la tota-
lidad de 4cidos insolubles que sobre &l habfa.

Por otra parte, se tapa el extremo inferior del refrigerante
con un tapén de vidrio y un trozo de tubo de caucho, y por el
otro extremo se vierten en €l 20 c.c. de alcohol de g5? bien
neutro; se mantiene alli algunos minutos y se hace caer después
en el matraz; se lava atn otra vez el tubo con 5 66 c.c. del

mismo alcohol.

Reunidos ya todos estos dcidos en el matraz, se procede 4 su

valoracién como en el easo de los solubles,
No se debe, para simplificar la operaci6n, evitar el lavado
del filtro, echéndolo integro en el matraz con el alcohol sufi-

Junta para ampliacién de estudios € investigaciones clent.—Anales, 1. 1010, 28
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ciente, pues entonces el viraje de la volumetria con agua de cal,
no aparece de un moedo claro.
Por este procedimiento practicado con multitud de muestras

de manteca pura, han deducido los autores los siguientes valares:

Ac. vol. Relacion
VALORES insclubles Ae. vol. insolubles.
> 100

Ae. vol. solubles

MEdTn. 2 s dests e 0,652 12,04
Winirno; fiis s sswsab dow 0,50 9,1
Mazime: L aeiaai ol 0,37 15,6

y haciendo idéntico estudio con mantecas de coco de distintas
procedencias, han deducido, que los dcidos voldtiles solubles en
el agua son en esta substancia la cuarta parte de los encontrados
en la manteca pura, mientras que los dcidos voldtiles insolubles
estdn en proporci6n cuatro 6 cinco veces mayor que en la alti-
ma. La relacion de ambos dcidos que, en la manteca pura es,
como se ha dicho, de 12,04 como valor medio, en el aceite de
coco es de 280, 6 sea 23 veces mayor.

Del estudio de mezclas conocidas han deducido que si la cifra
" de los dcidos insolubles voldtiles se aproxima 4 I por 100 y la
relacién de ambos 4dcidos se acerca 4 20, puede afirmarse la exis-
tencia de la manteca de coco, por lo menos en un 10 por 100. Si
la cifra primera estd comprendida entre 1,1 y I,2 por 100, y la
relacién de dcidos pasa de 22, puede afirmarse la existencia, por
lo menos, de un 15 por 100 de aceite de coco. Si estas cifras
estdn comprendidas entre 1,3-1,4 por 100 y 25-20 por 100,
respectivamente, el fraude es lo menos de 20 por 100 y asi su-
cesivamente.

Conviene advertir que estas cifras suponen el método riguro-
samente seguido: si en €l se hace modificaciones, las cifras serdn
distintas aunque guarden su valor relativo. Asimismo los apara-
tos empleados deben ser siempre los mismos, pues las cantida-
des absolutas y proporciones relativas de los dcides solubles &
insolubles que pasan en la destilacién, varfan con la forma y di-
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mensiones de los matraces refrigerantes, etc. En todo caso, con-
vendrd, cuando se empiece 4 usar un material determinado, que
‘después ha de servir siempre para este anlisis, practicar ensa-
yos con muestras puras de tada confianza con el objeto de fijar

bien los nimeros que sirven de base al procedimiento.

Terminado un andlisis, segin los métodos que acabamos de
describir, se hace su resumen en impresos redactados como los

modelos nims. 10 y 11:

Junta para ampl. estudios e invest. cient.—Anales, 11, 1910.
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Interpretacion de los resultados analiticos.

I. La presencia de oleomargarina, de manteca de puerco y
eventualmente de sebo, produce:

a) Laelevacién del indice de Crismer.

&) La disminucién del indice de saponificacién y de los dci-
dos voldtiles é insolubles.

¢) La disminucion de los &cidos solubles totales.

No es preciso averiguar cudl de estas impurezas es la que con-
tiene, pues la manteca debe ser vendida sin mezcla.

II. [a presencia de la manteca de coco produce:

a) El descenso del indice de Crismer., =

&) El aumento del indice de saponificacién y de los dcidos
volatiles insolubles.

¢) La disminucién de los dcidos voldtiles solubles y de los
dcidos totales.

Si el andlisis indica, por lo tanto, un indice de Crismer eleva-
do y una pequena caantidad de dcidos voldtiles solubles, queda
demostrada la presencia de la oleomargarina.

Un indice de Crismer pequeno, correspondiente 4 pocos dci-
dos volatiles solubles, indica la presencia de la manteca de coco.
En caso de duda, la determinacion de los dcidos volatiles inso-
lubles, la resolvera.

El indice de Crismer y los 4cidos voldtiles solubles pueden ser
normales en ciertas mezelas que contengan 4 la vez, en propor-
ci6n determinada, manteca de coco, oleomargarina, ete. En este

caso es preciso determinar los dcidos totales.

Svaluaci6n aproximada de grasas extranas:

1.° Los 4cidos volatiles solubles son inferiores al minimum; .
se calcula por la f6rmula siguiente: !

Oleomargarina por 100 (valor aproximado) = (28-R) X 4,08,

donde R representa los dcidos solubles expresados en indice "
: |
Reichert. ‘

Esta férmula se basa en admitir que la oleomargarina produ-

Junta para ampl. estudios é invest. clent.—Anales, 11. 1910.
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ce 3,5 de dcidos voldtiles solubles expresados en indice de Rei-
chert y la manteca de vaca 28.

2. Los 4cidos voldtiles insolubles, son superiores al mdxi-
mum; se aplica entonces la f6rmula siguiente:

Manteca de coco por 100 (valor aproximado) = (V-2,25) X 8,5
donde V representa los dcidos insolubles.

En esta f6rmula se admite que la manteca de coco da 14 por
100 de dcidos insolubles y la manteca de vaca 2,25.

3.2 Los dcidos solubles totales son inferiores al minimum.
Llamandoe S 4 estos dcidos se tiene:

Grasa extrafa (indeterminada) por 100 = (24-S) X 4,75 (va-
lor indeterminado).

Esta f6rmula se ha establecido admitiendo que la mezcla de
‘manteca de coco y de margarina anadida fraudulentamente da
2,0 de dcidos solubles totales, lo cual tiene lugar cuando se trata
‘de una mezcla & partes iguales de oleomargarina, conteniendo
1,2 de dcidos solubles totales y de manteca de coco.

Los nameros calculados con estas f6rmulas no pueden ser mds
que aproximados porque los coeficientes no son idénticos para
todas las substancias extranas de un mismo grupo, y aun porque
las constantes de la manteca pura presentan alguna variabilidad,
Cuando la margarina existe 4 la vez que la manteca de coco, la
proporcién de ésta es superior & Ja que da la evaluacién por
medio de la segunda férmula anterior, debido 4 que la oleomar-
"garina disminuye la proporci6n de los dcidos insolubles; es de-
¢ir, que actaa en sentido inverso 4 la otra.

Humedad.—1a humedad de las mantecas bien preparadas es
de 13 4 14 por 100. Toda humedad superior 4 I6 por 100 debe
ser considerada como sospechosa. Sin embargo, durante el pe-
riodo estival es preciso tener una tolerancia de 2 por 100 por
exceso en la cifra precedente.

Antisépticos.—1.as mantecas que contienen un antiséptico de-
ben ser consideradas come falsificadas por adicién de un pro-

ducto téxico (fluoruros, dcido bérico, ete.)




(137) METODOS DE ANALISIS DE ALIMENTOS 407

ACEITE DE OLIVA (1)

Caracteres del aceite de oliva puro.

Reactivo Bellier: mezcla gris 6 apenas violdcea; dcido amarillo
6 anaranjado que se obscurece.

Ensayo con el 4cido nitrico: el aceite enverdece 6 se decolora
y se obscurece en seguida; dcido incoloro.

Reactivo Villawechia y Fabris: no da coloracién roja ni rosada
franca.

Reactivo Halphen: no da coloracién roja.

Reactivo Blarez: ausencia de cristalizacion.

Densidad: 0,015 40,010.

Indice de iodo: 70,3 4 89,5,

Indice de saponificacion: 190 4 196; valor medio, I95.

Acido araquidico: de 0 4 0,07 por 100.

DesviaciGn al oleorefractémetro: de 0 4 2.

Caracteres de los diferentes aceites de semillas.

NATURALEZA Indice e ek
DEL ACKITE Densidad. de iodo. saponificacion. | relractometro.
TaneiaiE sa 0,930-0,935 |  156-190 | 484453
Nuez. ... .. .| 0,925-0,927 145 | 354436
Adormidera. .| 0,924-0,927 133-136 4+ 29d— 29,5
Mtz i 0,0216 11g-122 ’ -+ 23
Algoddn. .... 0,021-0,026 105-109 159 e ~+ 20
Sesameli. .. . . 0,021-0,024 104-106 . {—';— 174418
Albaricoque., , 0,9185 100 | 3
Cacahuet....| 6,916-6,920 97-103 3,54 16,5
Mostaza . .. .. 0,014-0,919 96 ) ; 19
Navima: ... 0,914-0,917 g8-103 ! 1754 180 -+18
Colza .. .:...| 0,914-0,017 Q9-105 ? ﬂ—[—l?'&—i—ls,s

(1) Estos datos solo se refieren 4 los aceites gue no son rancios oi-an-

tiguos; bajo la influencia del tiempo, del aire y la luz, los dcidos se modi-
fican y se hacen mds densos, mds activos sobre los rayos luminosos y ab-
sorben menos iodo.

Junta para ampl. estudios & invest, cient.—Anales, 11. 1910.
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Evaluacién aproximada de las cantidades de aceites
extrafios.

Los aceites de sésamo y algoddn pueden ser evaluados aproxi-
madamente comparando la intensidad de sus reacciones colorea-
das con mezclas, tipos que contengan cantidades variables de
aceites de algodén y sésamo. Esta primera apreciacién serd com-
probada caleulando la desviacién teérica que una tal mezcla
produciria en los refractémetros y compardndola con la cifra
experimental.

Con el aceite de cacahuet las diferencias son muy pequeiias

y es preciso comparar los volimenes de araquidato potdsico
formados con los producidos por tipos de riqueza conocida en a9
aceite de cacahuet, y preparados 4 la vez y en las mismas con-
diciones que el ensayo de producto sospechoso.

Cuando la substancia adulterante es Gnica, su proporci6n puede
ser evaluada teniendo en cuenta finicamente su indice de iode 6
su desviacion refractométrica. Si denominamos:

A. Elindice del aceite extrafo, cuya existencia se ha com-
probado.

B. El indice de iodo de la mezcla analizada.

C. El indice medio del aceite de oliva puro, se tiene:

B=C
NSRS

@ =100

Llamando adem4s:

D 4 la desviacién del aceite extrafio.

D, 4 la desviacién'de la mezcla analizada.
- D, 4 la desviaci6n del aceite puro, se tendra:
=
¢ =100 ———— D’.
] D—D,
En el caso en que haya de determinarse el aceite de cacahuet,

se calculard la riqueza del problema en esta substancia, recor-
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dando que 0,048 por 100 de fcidos insolubles en alcohol de go?,
determinados por el método de las sales de plomo, representan
préoximamente T por 100 de aceite de eacahuet.

ACEITE DE NUEZ (1)

Caracteres de este aceite puro.

Reactivo Bellier: mezela violeta obscuro; 4cido desprovisto de
coloracién amarilla.

Reactivo Villawechia y Fabris: ausencia de coloracién roja.

Reactivo Halpen: idem. ;

Ensayo Blarez: ausencia de cristales de araquidato,

Densidad: 0,025 4 0,927.

Indice de iodo: 143 4 152 (indice normal: 145-146).

Desviacion del oleorefractémetro: 35 4 36.

Interpretacién de los resultados 'analiticos.

Se avalaan los aceites de sésamo y algodén por colorimetria
y el de cacahuet por la importancia del precipitado de araqui-
dato potdsico. ; '

Cuando estos aceites existan sin mezcla de aceites secantes,
la variacién del indice de iodo 6 la desviacién en el refracté-
metro servird también para establecer su proporcién, operando
como ya se ha indicado anteriormente.

En presencia de aceites secantes, como el de lino; no es siem-
pre cémodo fijar, ni aun aproximadamente, la proporcién; v
frecuentemente la presencia de una mezcla conveniente de acei-
tes secantes que contengan aceite de adormideras no modifica los
caracteres fisicos y quimicos del aceite de nuez. En este caso el
analista, habiendo comprobado por una parte el aceite de linaza,

(1) ILa llamada de la pdg. 447 es aplicable también aqui.

Junta para ampl. estudios é Invest. clent.—Anales, 11, 1910.
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y por otra los caracteres normales de la mezcla correspondien-
te al aceite de nuez puro, debe limitarse & deducir la siguiente
conclusién: «Adicionado de una mezcla de aceites secantes ex-

tranos».

MANTECA DE CERDO (1)
Caracteres de este producto puro, y de las grasas

y aceites empleados para su falsificacion.

NManteca de cerde pura.

fde]a TSR et ee s atu e bima sle i SN S 3A )
{ de los dcidos fldidos ......... ©94d97
Desviacion del oleorefractometro.. cceeeeaesseses 12,5

Indice de iodo,..

Grasa ACEITES Seho Man-
o B ‘.‘e h\lc - IC‘CR
DESIGNACION ] i
s = " (] - ) s oyt 1-
do-cerdo r]c‘a?lp;r: do sésamo. |de cacabmes| torner e
don, | y cordero. | eoco.
|
fdetagra- | * i
SA.sees | 50460 f1ozAT00]  To4 4106 o7& 103 32 447 K409
Indice de |
¢ delosdei- |
10 s s !
dos (Fai- |
| : | ! .
\ doss . fro2d 107 v T34 128 oz algayy >
Desviacion del oleo-
refractometro. ... . » + 20 | + 1ria4a8 |+35584650— 10 4 —a0] —i51%

Solamente por eolorimetrfa es posible adquirir una vaga no-
¢ion de la importancia del fraude. En la doble adicién de aceite
y grasas extranas, s6lo algunos aceites pueden ser groseramente
evaluados; los demds y las grasas, escapan 4 la aproximacién.

Cuando la coloraci6n roja caracteristica del aceite de algodén
es menos intensa que la producida por una mezela que contenga

un 2 por 100 de este aceite, no podrd asegurarse su presencia,

(1) Véase la llamada de la pdg. 447.
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sino cuando los demds caracteres confirmen la anomalia de la
substancia.

Se podré, pues, con frecuencia indicar un minimum de pro-
ductos extrafios, pero en muy POCOS €asos serd posible tener
idea casi exacta del fraude. En general, s6lo se podrd afirmar
que una tal manteca de cerdo encerrando una materia grasa
extrafa, contiene principalmente aceite de....., y en esta forma

se redactardn las conclusiones.

MANTECA! DE CACAO

Constantes de este producto:

Indice de saponificaci6n: 187 4 193.

Indice de iodo: 33 4 30.

Desviacién al oleorefractémetro: — 18 4 — 10.

Los sustitutos de esta manteca son casi siempre 4 base de
grasas vegetales como el coco y materias destinadas 4 elevar su
punto de fusién como ceras, parafinas y ozokeritas; las constantes

de los méds importantes de estas substancias son las siguientes:

mdics oica | Desviacion
de de_l X
I % A5 dado; oleorefractd-
saponificacion. ratre.
Manteca de €oCO vv.vevss . 258 8.5 — 54
Cera de abejas ....... el 100 7.0 »
Cera del Japon........ =5 220 6 >
Ceras vegetales . ... ... <l 219 7,0 »
Aceite de palma .....v..- 201 _ 52 — 49
OZOKETHA . sssmsnsisass o 1ds >
Patalitill os Heivee s (5] 13 3
Estearina de algodon ... . 194,6 i 92 -} 25

No teniendo las grasas mads que muy pocas reacciones carac-
teristicas, el analista no puede, en general, deducir mds que una

de estas dos cosas:

. Junta parg ampl. estudios & invest. cient.— Anales, 11, 1910.
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Manteca de cacao pura 6 manteca de cacao adicionada de una
grasa extrana. L.a manteca de coco aumenta los dcidos voldtiles,
el indice de saponificaci6n, y hace descender el indice de jodo.
La oleomargarina y los aceites vegetales aumentan el dltimo, y
apenas actfian sobre el indice de saponificacion. Todos estos
productos modifican la desviacién Gptica.

Transformacion de las indicaciones del oleorefractometro
en indices de refraccidn.

MM. Lebrasseur, Grassot y Fery, han establecido que se pue-
de pasar de las indicaciones del refractémetro Fery (de calefac-
Cién variable y lectura directa), 6 sea del indice de refraccién
verdadero, 4 las indicaciones del oleorefractémetro y viceversa,
por medio de una ecuaci6n cuya resolucién conduce 4 los nd-
meros siguientes:

LECTURAS HECHAS A 4 22° LECTURAS HECHAS A < 45°
(cumrros GRAs0s LiovDos) {COERPOS GRABOS PASTOS0S)
e | [P s s
Desyiacion Indice {|  Desviacidn Indice
del 1 | del d

oleorefractd- i oleorefracts- 2
metro. refraceidn, metro. refraceion.
— 20 1.4625 | — 40 1.4494
— 10 1.4650 ' — 30 1.4519
o 1.4675 — 20 | T.4544
-+ 10 1.4700 | —110 | 1.4569
+z20 | razzs | o 1.4594
430 | 14750 ‘ + 10 1.4619
-+ 40 14775 |l T20 | 14644
+ 50 1.4800 | -+ 30 1.4669
-+ 6o 1.4825 ‘ -+ 40 1.4694
~+ %0 1.4850
—+ 8o 1.4875 H

Nora. Para Ios nimeros intermedios es suficiente para calcularlos
acordarse de que tado crecimiento positivo de 1° del oleorefractémetro,
corresponde 4 un aumento de 0.00023 del indice de refraccidn.
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Ejemplo: una desviacién de 36 en el oleorefractémetro 4 22°
corresponde 4 I,4750 (indice equivalente 4 una desviacién de 30°%)
- 0,00025 ¥ 6 = 1,4765.

De la misma manera, una desviacién de — 37 4 45° corres-
ponde & un indice de 1,4494 -}~ 3 X 0,00025 = 1,45015, toda
vez que — 377 = — 40 -}- 3.

HARINAS, PAN, PASTELERIA, PASTAS ALIMENTICIAS,
MOYUELOS Y RALLADURAS

Las definiciones principales, referentes 4 estas substancias,

acordadas en el Congreso de Paris, son las siguientes:

Harinas y sémolas.

La denominacién de Aarina sin calificativo alguno, designa
exclusivamente el producto que resulta de moler la almendra de
la semilla de trigo, limpio € industrialmente puro.

El producto de la molienda de otras semillas de cereales &
leguminosas limpias é industrialmente puras, serd designada con
la palabra Zarina, seguida del calificativo que indique las espe-
cies vegetales que entran en su composicién, ya aisladas, ya
mezcladas.

Debe ser considerada como pura una harina que contenga
accidentalmente:

@) Una porcién muy pequefia de otras harinas procedentes
de semillas que puedan crecer con el trigo.

Respecto al centeno, puede admitirse una cantidad algo ma-
yor si se trata de regiones donde su separacién del trigo sea
diffcil. La proporcién no puede ser fijada @ priori; varia con los
paises y los afnos.

4) Una pequena cantidad de arena fina procedente de frag-
mentos pétreos, no eliminados en la limpieza del grano y que
suele estar comprendida entre 15 y 300 gramos por quintal.

Junta para ampl. estudics é invest. cient.—Aunales, 11 1810,
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Las sémolas se obtienen por los mismos procedimientos que
las harinas, y s6lo difieren de ellas por‘el tamafio de los granos.

La palabra sémola, sin calificativo alguno, se aplica exclusiva-
mente 4 la sémola de trigo.

Se admite como. operacién regular, adicionar 4 la harina de

trigo un 4 por 100 como maximum de-harina de habas.

Pan.

La palabra j)mé, sin calificativo alguno, queda reservada exclu-
sivamente para el producto de la cocci6n de una pasta hecha con
una mezcla de harina de trigo, levadura de una pasta anterior 6
alcohélica de cerveza, agua potable y sal. _

Si el pan esta fabricado con otra harina qLue la de trigo 6 con
una mezcla de otras harinas, debe llevar el nombre de la 6 las
que entren en su composicién.

El pan obtenido por una mezcla de harinas de trigo y cente-
no, llevar4 el nombre de pan de morcajo 6 pan terciado.

Las partes constituyentes del pan son las mismas que las de
la harina, sin mds diferencia que, mientras algunas no han sufri-
do alteraci6n, otras han experimentado modificaciones variables
v hasta profundas.

Es considerado como puro un pan 6 harina que contenga
accidentalmente algunos miligramos de cobre por kilogramo.

No debe ser denominado pan de glufen mds que el que con-
tenga un miximum de 25 por 100 de materias azucaradas 6 sa-
carificables y un minimum de 60 por 100 de gluten con relacién

al pan seco.
Pastas alimenticias. g

Reciben este nombre, sin mds calificativo, las pastas no fer-
mentadas, obtenidas por amasado de sémolas & harinas de trigo
con agua sinadicién de ningln colorante.

Las obtenidas con otras harinas 6 sémolas, deben llevar la in-

dicacién correspondiente,
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Gy

Harinas.

Andfisis—Los fraudes en la calidad de las harinas se come-
ten, generalmente, de tres maneras distintas:

1. Entregando al comprador una harina inferior por una’
superior.

2.° Entregando una harina alterada 6 en vias de alteracién,
mezclada con otra de buena calidad.

3

de arroz, centeno y maiz.

o

Por adicién de harinas extrafias 4 la de trigo, como las:

Los fraudes que consisten en la adicién de serrin, yeso, cal,
arena, etc., no se encuentran de ordinario en las harinas de
tahona, pero sf ¢n las utilizadas para alimento del ganado y en
las destinadas & usos industriales,

En el primer caso, que serd poco frecuente, 4 causa de la faci-
lidad con que el comprador puede darse cuenta, de visu, de la
calidad de la harina, asi como en el segundo, el perito recurrird
al andlisis quimico.

En el tercer caso, el andlisis microscépico serd suficiente.

Humedad.—Se opera sobre § gramos de harina, que se colo-
can en un vaso de desecacién de vidrio de Bohemia, de 60 mili-
metros de didmetro y tarado de antemano.

Se coloca en la estufa 4 100-105° durante ocho horas, Se deja
enfriar bajo un exicator y se pesa.

Gluten.—FEsta dosificacién tiene dos fases distintas: la confec-
cién de la masa y la extracei6n del gluten.

Se pesan 33 6 34 gramos de harina y se mezclan con unos 17
centimetros ctibicos de agua en un mortero de porcelana esmal
tada de 10 4 II centfmetros de didmetro. Se ayuda la mezcla
por medio de una espdtula de hueso de 21 centimetros de larga,
v en el momento oportuno se amasa con las manos hasta obte-
ner una pasta homogénea blanda, que se estire bien y no se
adhiera 4 los dedos,

Obtenido este resultado, se pone la masa bajo el grifo de una
fuente, cuya agua se mantenga a una temperatura de 15 4 16°

Junta para ampliacidn de estudios é investigaciones cient,—Anales, 11, 1910. 29
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Debajo del grifo se coloca también un tamiz de seda ntim, 60,
de unos 25 centimetros de didmetro, que descansa sobre un ta-
zOn de loza esmaltada.

El agua utilizada en esta operacién no debe ser cualquiera,
sino que deberd contener aproximadamente 100 miligramos de
cal total por litro, de los cuales 8 6 9 décimas deben encontrarse
al estado de bicarbonato. Para preparar un agua conveniente se
toma un decigramo de cal viva procedente de la calcinaci6én del
mérmol, se apaga con algunas gotas de agua y se porfiriza; se
vierte la cal y el agua en un vaso graduado y se completa un
litro con agua destilada.

Se hace pasar después por el liquido una ligera corriente de
CO, hasta disolucién completa.

Se malaxa la pasta antes obtenida, bajo el agua, cuya salida
debe estar regulada, de manera que casi puédan contarse las
gotas.

El desagiie debe ser sostenido de este modo hasta el fin de la
segunda fase de la dosificacién, es decir, hasta el memento en que
la casi totalidad del almidén ha,sido eliminada, y el gluten ha
aflquirido cohesion bastante para soldarse facilmente.

Se acentta entonces la salida del agua, de manera que se for-
me un chorro muy fino; se remueve el gluten entre los dedas,
hasta que el agua que escurre no tenga aspecto lechose, sino que
solamente aparezca turbia. Esta operacién no exige més de 70O
centimetros cabicos de agua.

Como hay que evitar que el lavado del gluten se prolongue
para que se disuelva lo menos posible, eliminando la totalidad
del almid6n, es necesario observar el tiempo que se emplea en
la ejecucion de la separacién, cosa que la préctica ensefa. Se
cuenta como miximo diez G once minutos para la extraccion
del gluten y dos 6 tres para el lavado.

Un operador experto consigue el mismo resultado en menos
tiempo, puesto que no excede de diez a once minutos el em-
pleado en todas las fases de la dosificacion.

El gluten de una buena harina, asi obtenido, es blanco, ligera-




q147) METODOS DE ANALISIS DE ALIMENTOS 457

imente amarillento, de aspecto nacarado, eldstico, y se estira per-
fectamente. '

El exceso de agua se elimina, comprimiendo el gluten, una 6
«dos veces entre las palmas de las manos.

El gluten asi escurrido, se coloca sobre una placa delgada de
nfquel tarada de 7 >< 7 centimetros, de la cual un lado estd do-
blado en dngulo recto, y se lleva 4 la balanza.

El peso que resulta, multiplicado por 3, da la cantidad de g/u-
Zen humedo 0/0 de harina. Es indispensable observar bien la
marcha descrita si se han de obtener cifras exactas y compara-
bles entre s,

Ahoera bien, como resultados constantes sélo pueden obtener-
se con el gluten seco, es preciso operar para conseguirlo, del
modo siguiente:

La placa de niquel antes aludida (que suele impregnarse de
vaselina), ¥ sobre la que se puso el gluten, se coloca en el piso
inferior de una estufa de aceite regulada 4 105° C.

Bajo la acci6n de una temperatura sensiblemente un poco mds
alta, el gluten se apelmaza, tanto, que al cabo de veinte 4 veinti-
cinco minutos, es necesario cortarlo con un escalpelo, para faci-
litar la desecacion.

Para esto se dan sobre la superficie del gluten cinco § seis cor-
fes; evitando el separar completamente los pedazos, y se apartan
unos de otros por und presion entre los dedos, evitando asi que se
vuelvan 4 pegar.

La placa con el gluten se coloca entonces en el piso de la es-
tufa, que estd 4 1057 y se abandona hasta peso constante. Son
precisas unas doce horas, como maximum, para que el agua se
evapore totalmente.

Materias grasas.—Su dosificacion se hace operando con 5 gra-
mos de harina, pesadas sobre una laminita metdlica. Se tiene
preparado un tubo de vidrio de 27 centimetros de largo y de
19 milimetros aproximadamente de didmetro exterior. Una de
las extremidades del tubo se afila de manera que no mida en la
‘parte extrema mds que 6 milimetros de didmetro, El otro extre-

Junta para ampl. estudios € invest. clent,—Anales, 1. 1010,
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mo es ancho para facilitar la introduccién de la muestra que se
va 4 ensayar.

Se coloca en el interior de esta punta afilada una bolita de
algodén hidréfilo, que se comprime ligeramente con ayuda de
una varilla de vidrio, y después se introducen los 5 gramos de
harina, que se aglomeran con precaucién, sosteniendo el tubo
verticalmente, y dejdndolo caer por su propio peso, varias veces,
desde una altura de I 4 2 centimetros.

Se coloca el tubo verticalmente en un soporte. .Debajo de la
parte afilada se pone un vaso de pesar extractos de 60 milime-
tros, y por la parte superior del tubo se vierte éter de 66°, hasta
llenarlo completamente.

Una vez bien mojada la harina, caen las primeras gotas en el
vaso, y entonces se tapard el tubo, regulando su salida de modo
que vierta una gota cada diez segundos préximamente.

Cuando toda el éter ha pasado 4 través de la harina, se lava
con éter la parte afilada del tubo que retiene siempre un poco
de materia grasa, y se recoge este éter en el vaso. El contenido
de éste se evapora, sometiéndole d la temperatura de 100” duran-
te una hora en la estufa,

Acides.—Se toma un frasco de tapén esmerilado, de 10 centi-
metros de alto, y de unos 8o c. c. proximamente, en el cual se
colocan 5 gramos de harina: se recubre ésta con 20 c. c. de alco-
hol de 90-95°% el frasco se tapa después de haber untado ligera-
mente la boca con vaselina, y se agita varias veces durante el
dia. Se deja reposar durante la noche.

Del aleohol que sobrenada, se toman 10 c. €. que correspon-

den 4 2 gramos de harina, y se mide su acidez por medic deuna

Ll e , A !
solucion alcohblica de potasa —, sirviéndose de la tintura de
. 50
clarcuma como indicador.
El Hquido alcalino se coloca verticalmente en una bureta tan
estrecha, que las décimas de centimetro cibico, estén lo bas-
tante espaciadas para que sea posible evaluar la media décima-

El liquido se vierte gota 4 gota en el alcohol, coloreado de
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amarillo, con cuatro gotas de ctircuma, hasta obtener el tinte
gamuza persistente. Se tendrd cuidado de valorar la acidez del
aleohol, que serd restada del nimero de centimetros cabicos en-
confrados.

Cenizas.—La incineraci6n de 5 gramos de harina se hace en
una cdpsula de platino, 4 una temperatura lo mds baja posible,
rojo obscuro, todo lo mds.

Después de la marcha del agua y la combustién de la materia
orgénica, se forma una masa carbonosa muy dura, que hay que
dejar en ese estado durante una hora préximamente. Al cabo de
este tiempo, este carbon se hace quebradizo y ficil de aplastar
con el hilo de platino, lo que se hace de tiempo en tiempo, has-
ta desaparicién completa de puntos negros.

La temperatura puede elevarse entonces sin inconveniente
durante algunos instantes. Las cenizas pueden ser blancas 6 gri-

ses; segiin el tanto por ciento de cernido. (V. mas adelante.)

Andlisis microscopico—Este anilisis no se debe hacer nunca
directamente sobre la harina, pero si sobre la parte amildcea de
la harina que se escapa durante la separacién del gluten, y que
se recoge en el tazén puesto debajo del tamiz.

Cuando la desificaci6n del gluten se ha terminado, 6 después
del amasado bajo el agua, si se trata exclusivamente de un and-
lisis microscopico; se toma el tazén con la mano, se pone en
suspension en‘el agua todo el almidén que se ha depositado en
el fondo de la vasija adhiriéndose 4 él fuertemente; se anade
aproximadamente I ¢. c. de.formol, para evitar las fermentacio-
nes y se vierte todo rdpidamente, limpiando el tazon, en una
copa de 750 c¢. ¢.; dejindolo en reposo durante diez 6 doce horas.

Al cabo de este tiempo, la separacién del almidén 6 de los
almidones se ha hecho por orden de densidades.
 Examinando el depésito amildceo, se comprueba que se han
formado tres capas distintas.

La primera, blanca grisicea, sin cohesién, comprende los gl6-
bules de almid6n mds pequeifios y mds ligeros, mezclados con

restos celulésicos de muy pequeno tamano.

Junta para ampl, estudlos é invest. cient.—Anales, 1. 1910.
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La segunda, de un gris sucio, contiene los glébulos de tamafio:
mediano y restos celulésicos mayores.

En fin, la tercera, muy blanca, muy resistente, no contiene-
mds que granos gruesos de almidén y grumos gruesos.

Se inclina el vaso, se elimina el agua que sobrenada y luego
se acentfia la inclinacién con todo cuidado de modo que se de-
canten sucesivamente las tres capas que se examinan, haciendo-
con cada una de ellas cierto nimero de preparaciones micros-
copicas.

Para ello se toma con una varilla de vidrio un poco de almi-
dén de cada capa y se examina con un aumento de I50-175
didmetros; si hay vacilacién en la determinacién de tal 6 cual
almiddn, se hace la observacién con aumentos de 350 y hasfa
de 700 diametros.

Todos los almidones, hasta los mds pequefios, son fdciles de
caracterizar, con un poco de costumbre, empleando 350 didme-
tros como maximum.

TIevestigacion del arros v del mais—Ias harinas adulteradas
por adiciébn de arroz, no contienen frecuentemente mds que
una débil propor¢ién de este almid6n; por lo cual el examen
microscépico ordinario puede dar resultados inciertos, En este
caso, se empleard el siguiente procedimiento, que permite carac—
terizar el arroz con certeza (procedimiento Bellier.)

Se deposita sobre un porta-objetos una gota de agua amild-
cea procedente de la extraccién del gluten (después de agitar
ésta fuertemente para volyer 4 poner el dep6sito en suspensién)
y se deja secar la preparacién en contacto del aire. Se le afade

entonces una gruesa gota de la solucion alcalina siguiente:

Potasa pura en cilindroS.......«sase:v-- 5 gramos.
GICETNG PUTALE Siets U avssnisass-amuies 15
Agna destilada. . coiers e crvaes salaaes OF »

Se coloca un cubre-objetos y se procede al examen microscé~
pico. Los granos de almidén de trigo no tardan en hincharse, y

por consecuencia de su transparencia se hacen invisibles des—
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pués de algunas horas. Los granos de almidén de arroz aparecen
entonces solos en la preparacién con su forma poliédrica carac-
terfstica, la cual es tanto més clara, cuanto que los granos han
aumentado ligeramente de volumen.

Algunos granos muy finos de almidén de trigo resisten 4 ve-
ces 4 este tratamiento, pero como su forma no es poliédrica, no
se les puede confundir con los precedentes.

La acci6én del reactivo se acelera por una ligera elevacién de
temperatura. v

El mismo modo operatorio se emplea ventajosamente para el
examen microscépico de las diversas capas del depésito forma-
do por el reposo de las aguas amildceas. Puede ser igualmente
empleado para el examen directo de la harina, pero los resulta-
dos son mucho menos claros.

El almidén de maiz se investiga como el de arroz.

Bajo la influencia del liquido alcalino los grumos de arroz 6
de mafz, que se separan recibiendo en el tamiz nGm. 240, las
aguas del lavado del gluten, se disgregan muy ripidamente,
pero los granulos aislados conservan su forma y sus caracteres.

La solucién alcalina contiene aproximadamente 4,5 por 100
de KOH. Debe ser conservada en frascos bien tapados.

El centeno se conoce por sus granos provistos de un apéndi-
ce 6 hilo estrellado, en proporcitn que no excede de 8 4 10 por
100, v ademds en ciertos glébulos mds voluminosos y mds trans-
parentes que los del almidén de trigo candeal. El aspecto de la
masa durante la malaxacién en el caso de la presencia del cen-
teno, asi como el andlisis quimico, confirman el examen micros-
capico.

Serd indispensable ejercitarse en el examen de los principales
almidones que prepara uno mismo en el laboratorio con semi-
llas puras.

Investigacion de las materias miznerales: talco, etc.—En un tubo
de ensayo de 20 centimetros de longitud y 2 centimetros de
didmetro, se introducen 4 gramos de harina y 20 ¢. ¢. de tetra-
cloruro de carburo, se agita fuertemente y se deja reposar. Los

Junia para ampl, estudlos ¢ invesl. elenf.—Anales, 1r. 1910,
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més pequedios indicios de materias minerales,"se precipitan mien-
tras que la harina sobrenada.

Los polvos de gres, que provienen del uso de las muelas, for-
man un muy ligero dep6sito pardo formado por granitos movi-
bles, mientras que las materias minerales anadidas fraudulenta-
mente, dejan depésitos blancos 6 grisdiceos adherentes.

Si se comprueba la existencia de estos depésitos y no tuvie-
ran mds que 2 6 3 milfmetros de difmetro, se opera un trata-
miento, igual con 50 gramos de harina, que se agitan enérgica-
mente en un embudo de llave con 500 c. c. de tetracloruro de
carbono. Maniobrando rédpidamente la llave, se arrastra el sedi-
mento que se recibe en una cdpsula de platino. Se agita de nue-
vo, y después de hacer tres veces esta operacion recogiendo
cada vez el sedimento, se deja reposar hasta el dia siguiente
para recoger las dltimas porciones de materias minerales.

El liquido contenido en la cdpsula se evapora y el residuo se
incinera para destruir las materias grasas arrastradas.

El peso del residuo representa, con una pérdida de una quin-
ta parte aproximadamente, ia materia mineral afiadida 4 la ha-

rina.

Pan.

Es siempre preferible analizar, cuando sea posible, las harinas
que han servido para hacer el pan; pero 4 veces es necesario el
examen de éste. Si el trabajo de la panificacién y la cocecion mo-
difican profundamente los granos de almidén de frigo, se en-
cuentra siempre entre ellos, y sobre todo entre los medianos,
ciertas cantidad de glébulos que estin poco alterados y que han
conservado su forma y sus caracteres primitivos.

Muchos granos de almid6n de centeno hasta pueden ser dis-
tinguidos de los granos de almidén de trigo, por su dimensién y
por la persistencia de su hilo gstrellado. Si los granitos sencillos
de arroz pueden apenas ser distinguidos de los pequenos granos
de almidén de trigo, no sucede lo mismo con los granos com-

puestos cuya apariencia microsedpica no estd casi modificada.
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En cuanto al almidén y 4 los grumos de mafz, conservan en
el pan cocido, poco mds é menos, la misma apariencia que te-
nian antes de la coccién,

Para practicar el examen microscépico del pan, es suficiente
si estd tierno, hacer una belita de unos 10 gramos de peso
que se somete como una masa de harina 4 la accién de un cho-
rro de agua. Si el pan estd duro se pesan aproximadamente 10
gramos que se reblandecen en agua y que se frotan entre los
dedos sobre el tamiz nim. 240, hasta que el agua del lavado
salga bien clara. Si el pan es puro no se debe encontrar en el
depésito de las aguas amildceas méds que granos de almidén de
trigo més 6 menos deformados. Si el pan ha sido preparado con
harinas de trigo candeal, adicionadas de harinas de arroz 6 de
mafiz, se encontrardan también granos sencillos angulosos, de al-
midén de maiz 6 los granos compuestos de almidéa de arroz ca-
racteristicos del fraude. El residuo dejado en el tamiz por el pan
puro, no debe contener mds que montoncitos de gluten mds 6
menos obscurecidos por la coccién y restos celul6sicos que pro-
vienen de los tegumentos del trigo; en el caso de que €l pan
haya sido preparado con harinas adulteradas por las de arroz 6
de maiz, la mayor parte de los grumos se encontrardn sobre el

tamiz,

Pasteleria.

Los puntos que atraerdn mds especialmente la atenci6n, son:

La naturaleza de la materia grasa empleada.

Las substancias colorantes,

Los antisépticos afiadidos algunas veces 4 las yemas de los
huevos conservados.

(Ver los articulos especiales para la investigacion de estas

substancias.)

Pastas alimenticias.

Deben ser hechas con trigo duro puro, si la etiqueta lo especi-
fica asf. No sedebe encontrar en ellas, en ese caso, arroz 6 maiz.

Junta para ampl, estudios & inyest. eient.—Anales, 11. 1810,




464 A, DEL CAMFO Y CERDAN (154)

Para buscar las harinas extrafias, se trituran finamente las pas-
tas; se hace nna masa con agua y se opera, como se ha dicho,
para la harina,

Se efecttia la decantacién de los almidones y se examina con
el microscopio, como ya se ha dicho.

En las pastas en que hayan sido empleados los huevos se
podrd igualmente buscar el dcido bérico y los fluoruros.

Moyuelos.

Se comprobard por un examen microscépico, que el producto
examinado no contiene otros elementos que los indicados en el
nombre con el que es vendido, que no estd enmohecido y que
no estd invadido por los ardcnidos.

Se asegurard por el examen de las cenizas que no contiene

substancias minerales anadidas,

Ralladuras.

Estos productos, no debiendo estar constitufdos mds que por
pan pulverizado, pueden contener otras substancias, tales como
el serrfn, que se investigan por los métodos deseritos para el

andlisis del pan.

Pan de especias.

livestigacion de ln sal de estasio.—El cloruro estannoso se
emplea bastante 4 menudo en dosis que varfan desde 3 hasta 5
gramos por kilogramo, para blanquear las pastas hechas con
melazas y harinas de centeno, 6 para decolorar las mismas me-
lazas. Se inyestiga del modo siguiente:

I00 gramos de pan de especias cortado en trozos, se secan y
pulverizan. El polvo obtenido se mezcla con 3 6 4 gramos de
carbonato sédico puro, seco y calcinado. El carb6n obtenido
se tritura y trata por el agua regia, ligeramente nitrica. Se de-

seca la masa y se vuelve 4 tratar por el 4cide clorhidrico y
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agua hirviendo. El liquido separado por filtracién, ligeramente
4cido é hirviendo, se trata por una corriente prolongada de hi-
drégeno sulfurado. Se recoge el sulfuro formado v se le trans-
forma en bi-6xido de estafio. El peso de bi-éxido (SnO?)
multiplicado por 1.5, da la proporcién de cloruro estannoso
(SnCP, 2 aq.) existente en 100 gramos del producto.

Para las melazas, se puede destruir la materia orgdnica por el

método de Ogier (HCI gaseoso y CLO*K.)

Datos reservados para la interpretacién delos resultados.

HARINAS

FHumedad.—I1 as harinas buenas, en afios de circunstancias cli-
matol6gicas normales, contienen en verano,de I2 4 14,5 por
100 de humedad; en invierno, de 14 4 16 por 100.

Muy excepcionalmente ‘pueden llegar 4 17 por 100; jamdés
pasan del 18 por I00.

Gluten seco—la proporcién de gluten en las harinas varia
con los afios, la naturaleza de los trigos, los procedimientos cul-
turales y el Zanto por ciento de extraccion de las harinas.

Se entiende por fanto por ciento de extraccion, la cantidad de
harina producida por la molienda de 100 kilogramos de trigo, ¥
se denomina fanto por ciento de cernido la cantidad de merma 6
residuos obtenidos por el cernido de la harina anterior.

El percentaje en gluten de las harinas de trigos tiernos oscila
generalmente entre 6,5 y 9 por 100; las de trigos duros poseen
de g & 15 por I00.

El gluten debe ser ligeramente amarillento nacarado y suma-
mente eldstico.

Materias grasas.—Las harinas de buena calidad encierran de
0,80 4 1,10 por 100 de materias grasas; crece este tanto por
ciento con el de extraccién antes mencionado.

Acides—Ta acidez de las buenas harinas de panaderfa estd
comprendida generalmente entre 0,015 y 0,040 por 100; por

Junta para ampl. estudios ¢ invest. clent.—Anales, 11. 1910,
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encima de 0,050 por 100 las harinas pueden ser rechazadas por
los inconvenientes que presentan para la panificacién. La acidez
crece en el mismo sentido que las materias grasas.

Cenzzas.—l.as harinas destinadas 4 la panificacién deben te-
ner de 0,28 4 0,60 de cenizas. Crecen éstas como los anteriores
datos y puede llegar 4 veces basta cerca de 1,5 por 100,

Los trigos mal limpios antes de la molienda, producen hari-
nas de cenizas elevadas.

Por encima de 1 por 100 es preciso proceder al an4lisis cua-
litativo de las cenizas, para investigar las substancias minerales
fraudulentamente anadidas, teniendo siempre en cuenta que las
cenizas de trigo son solubles en agua.

Caracteres de las harinas inferiores, alteradas & falsificadas.
—1las harinas inferiores, colas de moliendas, etc., encierran
siempre mas gluten, grasas, acidez y cenizas que las harinas
blancas 6 de primera.

El gluten es diferente que en éstas; es obscuro y con un olor
caracteristico, se suelda menos ficilmente ¥y se pega 4 los de-
dos. Este defecto se acentta tanto mds cuanto peor es la harina;
4 veces, en harinas de tercera no se puede recoger por malaxa-
cién; sin embargo no se debe confundir estas harinas con las
alteradas; aunque en algo se parecen.

In las altimas, el gluten presenta frecuentemente olor de en-
mohecido. La grasa disminuye y desciende hasta 0,40 por 100,
y la acidez se eleva mucho hasta llegar 4 0,080 por 100 y pasar
d veces de 0,100 y 0,150 por 100.

Las propiedades organolépticas se modifican singularmente:
las harinas viejas, blanquean y huelen 4 moho y 4 polvo; su sa-
bor es rancio, acre y picante; amasindolas entre los dedos se
escapan como si fuera arena.

Las harinas falsificadas con centeno dan una masa jabonosa
en la malaxacién; el gluten se reune dificilmente si hay poca
cantidad de centeno; es imposible de recoger si hubiera mucho,

La adicién de harinas de arroz 6 maiz en débil proporcién,

no modifica mucho la masa, pero si se llega 4 la proporcién
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fraudulenta méxima (que suele ser 8 4 10 por 100) y sobre todo
si la harina de arroz no estd bien cernida, se percibe en la ma-
laxacién bajo el agua, la sensacién andloga 4 la que producirfa
la arena.

Una harina industrialmente pura puede contener: Una pe-
quefa proporci6én (3 por 100 lo mds) de harina de habas; una
cantidad de centeno que no pasard de 4 & 5 por 100, pero $o-
lamente si se trata de harinas de trigos extranjeres, de Indias y
Turquifa asidtica sobre todo, que contienen siempre centeno im-
posible de eliminar, ni por los més perfectos aparatos de lim-
pieza.

Se deducird el fraude siempre que se pase de estos limites
extremos.

Lo mismo se hard si se encuentra harina de arroz 6 maiz,
aunque sea en pequefia proporcién.

La més elemental prudencia obliga 4 no concluir, la presencia
del arroz 6 mafz, mds que cuando se encuentran sus granos ca-
racteristicos que no se deben confundir con trozos de gluten,
que 4 veces contienen las harinas viejas; hay que adyertir tam-
bién que las harinas de trigo mds puras, contienen siempre al-
gunos granos poliédricos 6 angulosos aislados.

Debe procederse por comparacién, si no se tiene la costum-

bre suficiente por el ensayo microscopico.

PAN

En general, la miga de pan blanco superior, encierra lo mis,
46 por 100 de agua; este limite extremo no puede ser rebasado;
los panes que parecen mds cocidos, son generalmente aquellos
cuya miga contiene mds agua.

Entre 44 y 46 por 100 se encuentra.la humedad corriente de
la miga: su valor medio, es, pues, 45 por 100.

Como ejemplo puede decirse, que el pan de los hospitales da
44 4 45 por 100, y el de los cuarteles, de 46 4 47 por 100 de
humedad. (En Francia.)

Junta para ampl. estudios & invest. cient, —Anales, 11, 1910,




463 A. DEL CAMPO Y CERDAN (£58)

CONFITURAS, JARABES, MIELES, LIMONADAS,
AZUCARES

Confituras y jarabes.

Investigacion de la adicion de glucosa.—Las confituras, jara-
bes, etc., si se venden con la etiqueta de azicar purs, no deben
contener como productos azucarados mds que el aziicar de las
frutas que han servido para prepararlos y la sacarosa que se ha
afiadido para asegurar su conservacién.

Los azfcares de frutas estdn constituidos generalmente por
una mezcla de sacarosa, azicar invertido y algunas veces por un
exceso de levulosa (manzanas, peras, etc.). La sacarosa que se ha
anadido se wvuelve 4 encontrar en las confituras y los jarabes,
parte en estado primitivo, parte en estado de azficar invertido
procedente de la accién de los dcidos de la fruta.

El azicar puede ser reemplazado en todo 6 en parte, en las
confituras y jarabes, por la glucosa, y el producto comercial que
se elige en este caso es el llamado jarabe cristal, que en general
encierra una fuerte proporcién de dextrina.

I. Si por los procedimientos ordinarios de dosificaci6n de
los azdicares, que son objeto de otro capitulo, se comprueba un
predominio notable de la glucosa con relacién 4 la levulosa, se
puede deducir la adicién de glucosa.

II. Como la glucosa se afade en estado de jarabe cristal, se-
glin queda dicho, bueno es completar en este caso el analisis, in-
vestigando la dextrina que en dicho jarabe acompaia siempre 4
la glucosa.

Conviene entonces operar de la manera siguiente:

Se toman 10 gramos de confitura 6 20 de jarabe, se diluyen
en un poco de agua tibia y se hacen pasar & un matraz aforado

de 100 c. ¢, incompletamente lleno; se afiaden 2 gramos de car-
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bonato cilcico puesto en suspensién en un poco de agua, se agi-
ta algtin tiempo y se vierten 2 ¢. ¢. de una soluci6n saturada en
frio de acetato neutro de plomo; se completa el volumen hasta
100 c. c., se agita bien y se filtra; se toman 50 c. c. del filtrado,
lo que corresponderd & 5 gramos de confitura 6 4 10 de jarabe.

Se concentra el liquido al bafio de marfa, hasta que tome con-
sistencia siruposa, moviéndolo de vez en cuando, y se anaden,
cuando la masa estd 4 unos 50°% 3 6 4 c. ¢. de dcido clorhidrico
puro.

Se vierte gota 4 gota el liquido asi obtenido, agitdndolo cons-
tantemente en 50 c. ¢. de alcohol de 90° se deja reposar dos 6
tres horas y se decanta el liquido claro en un filtroj se lava con
alcohol y después se disuelve el residuo en agua hirviendo, reco-
giendo el filtrado en un matraz aforado de 50 c. ¢.; se completa
hasta este velumen.

Se agita el liquido, si tiene color, con un poco de negro ani-
mal fino, se filtra y se polariza. Si la desviacién es muy dextro-
gira y si el liquido precipita de nuevo por el alcohol, se puede
deducir la presencia de la dextrina.

III. Es conveniente confirmar este primer juicio por una in-
vestigacitn mas completa.

Como la precipitacion de la dextrina arrastra siempre un poco
de los azficares que le acompanan, se puede determinar éstos y
ver en qué medida contribuyen 4 la rotacion dextrogira antes
comprobada, Estos aziicares estdn constituidos por una mezcla
de sacarosa, aziicar invertida y glucosa, si ha habido adicién de
ésta altima.

Se opera como antes, pero con una cantidad doble de confi-
tura 6 de jarabe, de modo que se toman 100 ¢. C. de liquido fil-
trado, correspondientes 4 10 gramos de confitura 6 20 de jarabe.

Se invierte la sacarosa, empleando el procer_limientode Cler-,
get que no altera la dextrina. Para esto se toman 40 c. c. del li-
quido antes indicado y se introducen en un matracito de 50 cen-
tHimetros cibicos, se anaden 4 c. c. de dcido clorhidrico, se ca-
lienta progresivamente en un bafio de marfa del que se elevard

Junta para ampl, estudios é invest. clent.—Anales, IL. 1610,
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la temperatura de modo que el liquido del matraz pase de 15° 4
67-68° en diez 6 doce minutos. Se deja enfriar, se afiaden 4 cen-
timetros cbicos de sosa concentrada para completar los 30 cen-
timetros ctibicos, después se dosifica el azticar reductor por el
liquido de Fehling (véase la instruccién sobre la dosificacién
de los azticares); el resultado X 1,25 indica la cantidad total del
azucar reductor y de sacarosa invertida en 4 gramos de confi-
tura 6 en 8 de jarabe. Se deducird lo que 5 gramos de confitura
6 10 gramos de jarabe contienen de azficar reductor y sacarosa.

Se toman después 50 c. c. del liquido primitivo filtrado y se
afiaden, bien 0,3 c. e. de 4cido sulftirico calentdndolo en auto-
clave durante una hora 4 110°% bien 0,5 c. ¢. de deido clorhidrico
calentindolo durante tres horas con el refrigerante ascendente;
se deja enfriar, se satura con 0,5 ¢. ¢. de sosa concentrada, se
completan los 50 c. c. y se dosifica el aziicar reductor por el
liquido de Fehling. La diferencia entre las dos determinaciones,
multiplicada por 0,9, da la cantidad de dextrina contenida en 5
gramos de confitura 6 10 dejarabe, Se admite que ladextrina pura
no reduce el licor de Fehling; aunque se produjera una ligera
reduccién en el primer ensayo, esto no darfa el resultado del
cdleulo, mds que un error por defecto.

Si el producto es vendido bajo el calificativo de Jantasia, el
examen se limitard 41a inyestigacién de las substancias antisép-
ticas y de los colorantes prohibidos (véanse las instrucciones
especiales).

Investigacion de la gelatina—La gelatina que se anade algu-
nas veces 4 las confituras, por lo menos 4 las que presentan el
aspecto de jalea, jalea de frutas, jarabes de goma, bombones, et-
cétera, puede ser reconocida de la manera siguiente:

Se toman 30 gramos préximamente del producto en el que
se sospecha la presencia de la gelatina y se disuelven en un poco
de agua; se precipita por alcohol; se recoge el precipitado y se
hacen dos partes: se calienta una de ellas en un tubo de EASayo
eén presencia de cal viva 6 de sosa concentrada; se produce un

desprendimiento notable de amonfaco.
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Se disuelve la otra porcién y se precipita por dcido picrico 6
por tanino.

Puede aprovecharse igualmente la propiedad que tiene el al--
dehido férmico de hacer insoluble la gelatina, segin el método
indicado por M. Trillat,

Se opera entonces de la manera siguiente: 25 gramos de subs-
tancia se evaporan directamente en una cdpsula al bafio de ma-
ria después de diluci6n y filtracién previa si hubiera necesidad de

separar las materias insolubles. La evaporacién debe ser prolon-

espesa.

Se separa la cdpsula del bafio y se impregna el residuo con §
centimetros cibicos de una solucién de aldehido {Grmico del co-
mercio al T0 por 100. Se evapora otra vez lo m4s que sea posi-
ble al bafie de maria; la materia albuminoidea, si existe en el
residuo, se insolubiliza por este tratamiento. Se la separa de las
substancias que la acompanan por un tratamiento con agua hir-
viendo, alcalinizada 6 acidulada, en caso de necesidad.

La gelatina insolubilizada queda como residuo transparente,
adherido frecuentemente al fondo de la cipsula. Se puede secar
v evalyar su peso.

Investigacidn de lo gelosa—1.a gelatina es algunas veces re-
emplazada en los productos alimenticios por la gelosa.

I. Esta encierra, por lo general, diatomeas, tales como el
aracknoidiscus japonicus; estas algas microscopicas, encerradas
en una envoltura silicea, son inatacables por los dcidos. Convie-
ne entonces operar de la manera siguiente:

e calientan 100 gramos de confitura con 500 c. c. de agua
¥ 5 ¢ ¢ de dcido sulfiirico; se filtra por un lienzo grueso, decan-
tando primero y filtrando por fin el depdsito.

Se deseca el filtro y se trata en unién de su contenido por
una parte de dcido sulftrico y tres de dcido nitrico.

Se diluye el liquido en agua y se buscan las diatomeas en el
residuo con el microscopio.

El mismo resultado se obtiene mucho mds rdpidamente por

Junta para amplincién de estudios ¢ investigaciones cient.— Anales, r, 1910, 30
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la centrifugacién: se colocan IO gramos de jalea de confitura en
un tubo, se diluyen con 2 c. ¢. de 4dcido clorhidrico y se calien-
tdn al bafio de maria hasta su liquefaccién completa.

Entonces se centrifuga, y con ayuda de una pipeta afilada se
toma un poco del deposito para examinarlo al microscopio.

L.as diatomeas se encuentran mezcladas con restos celuldsicos,
mds 6 menos abundantes, segin la naturaleza de la confitura
exminada.

II. Ciertas gelosas no encierran diatomeas: en este €aso,
cuando 4 pesar de las apariencias no se puede caracterizar la ge-
losa por el procedimiento ya explicado, hay que recurrir 4 los
métodos siguientes:

Si la confitura contiene gelatina:

Se colocan 30 gramos de confitura en una cdpsula de porce-
lana de 250 c. c.; se afaden IO c. ¢, de agua y se calienta algu-
nos instantes al bafio de marifa, agitando.

Se separa la cdpsula del bafio de marfa y se afiaden 150 c. ¢. de
alcohol de 05°% se deja reposar durante doce horas, se decanta
la parte liquida y se tira.

Se vuelve 4 tratar el precipitado adherido 4 las paredes del
vaso, con 50 c. c. de agua destilada, se hace heryir, se anade
agua de cal hasta alcalinidad, se vuelve 4 hervir y se separa en
un lienzo el precipitado gelatinoso de pectato cileico.

Se neutraliza el liquido filtrado por medio de una soluei6n di-
luida de 4cido oxélico, manteniendo una reaccién ligeramente
alcalina.

Se evapora 4 sequedad en bafio de maria, y se divide el resi-
duo con una varilla de vidrio de extremo aplastado.

Se vierten 2 c. c. de formol comercial para insolubilizar la ge-
latina, se agita y se evapora de nueyo 4 sequedad.

Se vuelye 4 tratar el residuo con 30 c¢. c. de agua, se hace
hervir y se filtra sobre un embudo de filtracién en caliente.

Se evapora el liquido hasta reducirlo 4 6 G 8 c. e.; yse ves
el residuo se ha convertido en jalea por enfriamiento.

Sila confitura no encierra gelatina, se ejecutardn las mismas
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operaciones para caracterizar la gelosa, exceptuando la adicion
de formal.

Tnvestigacion de los antisépticos (dcido salicilico, deido bensoico,
deido bivico), de la sacarina y sus congéneres. (V. el capitulo co-
rrespondiente.)

Tnvestigacion de los elementos microscipicos para caracterizar
las frutas empleadas en la fabricacion de las confituras.—Ciertas
frutas, cerezas, frambuesas, grosellas, membrillos, presentan en
el seno de sus jaleas, elementos anatémicos que pueden caracte-
rizarlas.

Las laminas publicadas en el Tratado de andlisis de Villier et
Collin, podrén servir de gufa para investigar estos elementos.

Tnwestigacién del deido tdrtrico—Se admite que las frutas des-
tinadas 4 la fabricacién de confitura, no encierran dcido tdrtrico
en cantidad notable. La presencia de éste podrd hacer presumir
el fraude.

- %0 gramos de confitura se lavan con 200 c. c. de alcohol de
05°, adicionados en varias veces, y los liquidos aleohélicos, sepa-
rados por filtracién, son evap orados 4 sequedad en bafio de marfa.

Il residuo se vuelve 4 tratar por agua destilada, y d la solu-
ci6n ligeramente adicionada de amoniaco, se le anade cloruro
célcico y se hace hervir,

Después de frio, el precipitado se separa por decantacién 6
por filtracién y se disuelve en agua hirviendo, en presencia de
una cantidad de carbonato potdsico, suficiente para hacer el li-
quido ligeramente alcalino.

El precipitado de carbonato cilcico se elimina por filtracion,
y al liquido filtrado que se acidula con 4cido acético se le hace
tomar un volumen de 100 ¢. €.

Se separan entonces 23 c. ¢., en los cuales se precipita el bitar-
trato potdsico por 30 c. ¢. de una mezcla a partes iguales de al-
cohol y éter para valorar el dcido tdrtrico como queda dicho, &
propdsito de los vinos.

Un c. c. de décimonormal correspondiente 4 0,0149 gramos
de 4cido tdrtrico.

Junte para ampl, estudios ¢ invest, clent,—Anales, 1. 1910,
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Miecles.

. Se hace bien homogéneo el problema antes de proceder al
andlisis. El mejor medio de conseguirlo consiste en colocar el re-
cipiente que contiene la miel en agua tibia, hasta que esté sufi-
cientemente flaida.

Se pesan 25 gramos de miel que se disuelven en agua. Se
completa el volumen hasta 250 c. ¢. en un matraz aforado.

Examen microscopico.—Una parte de la solucién ya indicada
se centrifuga, y el dep6sito se examina al microscopio con un
pequefio aumento. Se observa en las mieles naturales la presen-
cia -de granos de polen y algunas particulas de cera. Las mieles
mal preparadas pueden encerrar restos de 6rganos de abejas.

No deben encontrarse granos de almidén en este deposito.

Azitcares—Se determinan por medio de dos valoraciones
con liquido Fehling, los azlicares reductores antes y después de
la inversi6n. Se expresa en sacarosa la diferencia entre estos dos
resultados, multiplicando esta diferencia por 0,05.

Se determina asf el poder rotativo de la solucién de miel al 1o
por 100 antes y después de la inversidn.

Dextrina.—Se disuelven 25 gramos de miel en 250 ¢. ¢ de'
agua; se anaden § gramos de levadura exenta de almidén y se
deja fermentar el liquide & 307 durante tres dias; se filtra; se re-
cogen 200 c. c. del lquido filtrado, que se concentran hasta
25 c. c. préximamente. Se vierte este liquido gotad gota agitan-
do constantemente en 100 c. c. de alcohol de 95°; se deja repo-
sar dos 6 6 tres horas; se recoge el precipitado en un filtro, se
lava con aleohol y después se vuelve 4 disolver en agua hirvien-
do. Se completa el volumen de la solucién hasta 50 c. ¢.; se ab-
serva el poder rofatorio: si éste es claramente dextrogiro, se
mide el poder reductor; se evalia este poder reductor en gluco-
sa; se calcula el poder rotatorio correspondiente 4 ésta v se res-
ta este poder rotatorio del obtenido precedentemente. Si queda
de este-modo un poder rotatorio dextrogiro, éste permitird sos-
pechar la presencia de la dextrina y evaluarla.
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Limonadas.

Investigacidn de la glucosa.—Se opera, como queda dicho, para
los jarabes y confituras, pero empleando 50 c. c. de limonada.
Tnwestigacion de los antisépticos y de la sacarina.—Se investi-
gardn el 4cido salicilico, 4cido benzoico, 4cido borico, sacarina y
stus congéneres. (V. capitulo especial de antisépticos y edulco-

rantes.)

Azicares en polvo.

El azticar en polvo debe ser completamente soluble en el agua
y dar en el polarimetro la rotacién del aztcar puro.

Si no es completamente soluble, se dejard reposar la solucién
v se examinardn los residuos al microscopio para determinar la
naturaleza de aquéllos.

Habr4 que cerciorarse de que el liquido claro no se colorea

por la ebullicién con la potasa y no reduce el Hquido de Fehling.

ANTISEPTICOS Y EDULCORANTES \ el

Los principales antisépticos que se pueden encontrar en estado
de pureza, en estado de sal 6 de combinacion en los alimentos
liquidos 6 solidos, son los siguientes: dcido sulfuroso y sulfitos,
fluoruros, fluoboratos, cromatos alcalinos, dcide bérico, dcido
salicilico, dcido benzoico, derivados del naftol y del formol.

Como edulcorantes, se pueden investigar la sacarina, la su-

cramina, la dulcina y la glucina.

ANTISEPTICOS

Acido sulfuroso.—El 4cido sulfuroso y los sulfitos alcalinos,
principalmente los bisulfitos, se emplean muchas veces para la
conservacion de liquidos 6 substancias fermentescibles. Para la in-

Junta para amplincién de estudios € investigaciones cient,—Anales, 1r. 1910, *
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vestigacién y determinaci6n del anhidro sulfuroso, se podrd se-
guir el método indicado ya en el vino.

De un modo general se empleard el procedimiento siguiente:

Andlisis cualitativa.—Se hace pasar por los lquidos ligera-
mente acidulados con un poco de dcido clorhidrico, una corrien-
te de hidrégeno y se recogen los gases resultantes en una solu-
cién muy diluida de ioduro potdsico iodurado. El arrastre de dci-
do sulfuroso puede ser activado calentado ligeramente. Si la
proporcién es bastante grande, se verd una decoloracién del
iodo; en todo caso, ya se produzca 6 no esta decoloraci6n, se
reconoce la presencia del dcido sulfuroso afiadiendo al liquido
algunas gotas de una solucién de cloruro de bario, que dard un
precipitado de sulfato barico, por la transformacién del dcido sul-
furoso en dcido sulfiirico.

Andlisis cuantitativa—Operando de este modo y prolongan-
do la operaci6n bastante tiempo hasta que los gases que se des-
prenden no reaccionen ya sobre el ioduro potdsico iodurado, lo
que se comprobard cambiando el tubo aductor y el reactivo, se
podrd determinar el SO H, formado al estado de sulfato bérico,
y deducir de él la proporcién del deido sulfuroso. Una parte de

sulfato bérico corresponde 4 0,275 de anhidrido sulfuroso.

FLUORUROS

Los compuestos de fluor deben ser investigados en la mayor
parte de las substancias alimenticias, bebidas, jarabes, confituras,
conseryvas, mantecas, grasas, etc., por ser muy frecuente su uso.

Para investigar los fluoruros y los fluoboratos, se calcinan en
presencia de cal los residuos de la evaporacidn del vino, de la
cerveza, etc., 6 de los lquidos de digestién de la substancia si
ésta es sdlida; si se trata de manteca 6 de una materia grasa
an:ﬂoga, se fundird suavemente, se toma enfonces con un tubo
estirado el liquido acuoso, turbio, separado en la parte inferior
y después de evaporarlo 4 sequedad, se calcina el residuo en
presencia de una pequena cantidad de cal.
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Si la substancia alimenticia ha sido adicionada de un fluoruro
simple, tal como el fluoruro aménico 6 un fluosilicato, las cenizas
obtenidas contendrdn el fluor al estado de fluoruro célcico; ade-
smds en los dos altimos casos, contendrdn también borato & sili-
-«cato cdlcicos.

Se tratan después las cenizas calentdndolas diez minutos al
barfio de marfa con un poco de agua acidulada con dcido acético
{proximamente el § por 100) que disolverd el borato de cal, si
do hay. La solucién acética se evapora después 4 sequedad, des-
pués de neutralizarla y se investiga el dcido bérico en los resi-
«uos, como se dird después.

El residuo insoluble se deseca por calcinacién introducida con
un poco de sflice precipitada, 6 mejor silicato cdlcico, en un
<risolito; se humedece con un poco de dcido sulfiirico concen-
trado, después se recubre el crisol con una placa de vidrio, en
cuya cara inferior se habri depositado previamente por medio
de un agitador, una gotita de agua,

En el caso en que las cenizas encierren un compuesto de
fluor, se ve aparecer después de algunos instanfes una aureola
«de silice en los bordes de la gotita de agua. La reaccién se pro-

«luce sin que sea necesario calentar.

CROMATOS ALCALINOS

La investigaci6n de cromatos se hace en las cenizas, éstas

tendrdn un color amarillo para dosis de dcido crémico superior 4
I
100.000

Para dosis. mds pequena se puede operar de la manera si-
guiente: se avapora una buena poreién del liquido que se va d
analizar y se hace una incineracién del residuo en la cipsula de
porcelana hasta que se obtengan cenizas blancas. Después de
frias se humedecen con algunos c. c. de agua destilada y se filtra.
El liquido filtrado, completamente incoloro en los.casos corrien-
tes, presenta un color amarillento si contiene cromatos.

El cromo se caracteriza después por medio de la reaccién

Junta pars ampl, estudios é invest. cient.—Anales, 11, 1810,
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Bareswil: se acidula el liquido puesto en un tubo de ensayo, con
algunas gotas de dcido sulfGrico diluido; después se dejan caer
en el tubo dos 6 tres gotas de agua oxigenada y se agita con un
poco de éter que disuelve el dcido percrémico, formando en la

parte superior una capa liquida de color azul,

ACTDO BORICO

El dcido bérico se afiade muchas veces d los alimentos, sobre
todo 4 las mantecas y carnes. Se investiga por el procedimiento.
siguiente.

La substancia se incinera hasta que todo el carbén haya ar-
dido bien; si se trata de vino se opera sobre un volumen de
25 c.c. El dcido bérico, que puede encontrarse en las materias:
alimenticias, se encuentra generalmente en presencia de una can-
tidad bastante grande de bases alcalinas y térreas, para evitar
pérdidas por volatilizacién. Si asf no fuese, bastarfa afadir una
pequedia porcién de carbonato alecalino.

En el caso de que la substancia fuese una materia grasa, tal
como la manteca, en lugar de incinerar la substancia, serd preferi-
ble fundirla y lavarla con agua tibia, conteniendo 1 6 2 cg. de car-
bonato sédico; el agua se evapora después y el residuo se calcina
ligeramente. [.as cenizas se tratan por un volumen determinado.
de 4cido sulftirico y alcohol metilico. Un c. e. de dcido sulfiirico
basta para humedecer las cenizas de 25 c.c. de vino. Se vierte
en un matracito el liquido que pueda separarse y se lava el fon-
do del vaso con 3 c.c. de alcohol metilico, anadidos en dos &
tres veces, v se recogen también en el matraz. Se tapa en se-
guida éste adaptandose un refrigerante; se calienta la mezcla
hasta que aparezcan vapores blancos de dcido sulfarico; se infla-
ma entonces el liquido destilado (recogido, evitando una evapo-
racién parcial) después de haberlo vertido en una cdpsula plana.
La llama (sobre todo cuando se observa colocdndose delante de
un fondo negro v evitando una luz demasiado intensa) tiene un

color verde muy marcado, principalmente al principio, con can-

tidades de dcido bérico inferiores 4 una décima de miligramo.
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La investigacién puede hacerse también con el papel de ciir-
<uma y del modo que se ha indicado al tratar de laileche.

ACIDO SALICILICO

La investigacién del dcido salicilico se hace por medio del
cloruro férrico que da una franca coloracién violeta con canti-
«dades excesivamente débiles de dcido salicilico.

La soluci6n de cloruro férricaidebe ser rigurosamente neutra,
pues basta una traza de acidez mineral para impedir la reaccién;
también debe estar muy diluido porque la solucién concentrada
<contiene frecuentemente trazas de dcido clorhidrico. Debe ser
preparada esta disolucién en el momento de emplearse, dilu-
vendo otra concentrada lo mas neutra posible, hasta que apenas
tenga coloracion, La adicién de cloruro [érrico debe hacerse con
‘precaucion, pues un exceso de reactivo hace desaparecer la co-
loracién.

La investigacion del dcido salicilico no se hace mds que des-
pués de una nueva extraccidn prévia que varfa segfin la subs-
tancia que lo contenga. \

Si se trata de un producto liquido que contenga poco tanino,
se acidula con dcido clorhidrico 6 sulfirico y se agita con ben-
cina en un embudo de llave. Si el producto contiene tanino, se
le elimina por medio de una adicién conveniente de acetato
neutro de plomo, que deja el liquido ligeramente dcido.

La investigacién del dcido salicilico en la leche debe hacer-
se coagulando previamente ésta con dcido acético y somefien-
«do a una extraccién con bencina los liquidos filtrados y acidu-
lados.

Los cuerpos grasos, manteca, margarina, grasas alimenticias,
se funden, se agitan con agua alcalinizada por bicarbonato s6-
dico, de modo que transforme el dcido salicilico en sal alcalina.
Después de la separacién del agua se acidifica y se trata por la
bencina. :

Las substancias sélidas, carne, salchichén, etc., se pican previa-

Junta para ampl. estudios é invest, cient.—Anales, 11. 1310,
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mente ¥ se ponen en contacto con agua alcalinizada. La extrac-
cién por la bencina se hace después como anteriormente.

En todas estas manipulaciones, es preciso tener cuidado de
evitar la formacién de una emulsién mds 6 menos molesta; para
esto basta agitar suavemente el liquido con la bencina.

Se evita toda emulsién vertiendo las dos capas liquidas en un
tubo de 2 4 3 em. de didmetro por 20 6 30 de largo, que se hace-
girar horizontalmente alrededor de su eje.

El 4cido salicilico extraido asi por la bencina se puede confir-
mar agitando la solucién bencénica, reducida por evaporacién &
unos 20 c. c., en un tubo de ensayo con 5 c. ¢. de la soluci6n
diluida de cloruro férrico.

ACIDO BENZOICO

Por la poca solubilidad del dcido benzoico en el agua fria, hay
que extraerle de los alimentos donde se le busca, por: medio de
alcohol, éter 6 agua alealina. Cuando se hace uso de alcohol &
éter, se evapora el disolvente (investigacién del color, sublima-
ci6én de una fraccion del residuo y determinacién del punto de
fusién si es posible) v se vuelye 4 tratar el residuo con agua ca-
liente.

Investigacién por la formacion de benzoato de hierra.

Se afiade al liquido exactamente neutralizado cloruro férrico,

que da un precipitado caracteristico.

INVESTIGACION POR LA FORMACION DE ACIDO METADINITROBENZOICO

El residuo calentado con dcido sulftirico (dcido sulfobenzoico)
y con algunas gotas de nitrato potdsico, da el dcido metadinitro-
benzoico; la sobresaturacién de este dcido por el amonfaco pro-
duce una coloracién amarilla que se convierte en roja en pre-
sencia del sulfuro aménico (4cido amonio-metadiamidoben—~

zoico).
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Abrastol y derivados del naftol {3.

Abrastol (sal de calcio del sulfato dcido de naftilo (),

(C'YHT0S0*)2Ca

Se extrae el antiséptico del liguido donde ha sido introducido
por medio de un tratamiento por el éter acético 6 mejor atn
por alcohol amilico, alcalinizando antes, si se tratara de un vino,
para evitar la disolucién de una parte de la materia colorante en
el alcohol amilico.

Se agita suayemente para evitar que se forme una emulsidn,
durante uno 6 dos minutos 50 c. c. de vino, alcalinizado por al-
gunas gotas de amonface, con unos 10 c. ¢. de alcohol amilico,
y se deja reposar algunos instantes; si la separacién del alcohol
amilico no se hace de un modo franco; se consigue rdpidamente
anadiendo algunas gotas de alcohol y agitando ligeramente.

Se decanta el alcohol amilico, se filtra si no estd claro y se
evapora al bafo de marfa en una capsulita. El abrastol queda
como residuo mds 6 menos mezelado con materias extranas cuya
presencia no estorba 4 la reaccién.

Se vierte sobre este residuo I c. c. de dcido nitrico mezclado
con otro tanto de agua, teniendo cuidado de humedecerlo bien
por igual; se calienta al bafo de marfa hasta reducirlo 4 la mi-
tad, se echa en un tubo de ensayo y se adade I c. c. de agua,
con la que se lava previamente la cdpsula.

La acci6n del 4cido nitrico habrd determinado la produccién
de un compuesto nitrado que da un tinte amarillento al agua.
Reduciendo este compuesto, se obtiene una materia colorante
roja.

Para operar la reducci6n, se introducen en el tubo de ensayo
unos 0,2 gramos de sulfato ferroso y, después de su disolucién,
amoniaco diluido en su volumen de agua, gota 4 gota, hasta la
produccién de un precipitado persistente. Se afiaden, finalmente,
5 c. c. de alcohol para precipitar las materias amarillas y la sal

Junta para ampl. estudios ¢ invest. clent.—Anales, 11. 1910,
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férrica y algunas gotas de 4cido sulfiirico; se agita, se deja repo-
sar y se filtra.

Los vinos puros dan asi un liquido incoloro 6 ligeramente
amarillento; los vinos que contienen abrastol, dan un liquido mé4s
6 menos rojo segtin la proporcién de este antiséptico. La colo-
racion es sensible con vinos que no contengan mds que de 0,01
gramo d 0,015 gramos de abrastol.

En presencia del 4cido salicilico, el procedimiento descrito po-
dria dar una reaccién coloreada presentando cierta analogfa con
la del abrastol; pero el color es anaranjado en lugar de rojo y la
reaccién es mucho menos sensible. No se obtiene més que un
tinte apenas visible con vino que contenga 0,10 de 4cido salici-
lico por litro; este se puede distinguir afadiendo una gota de
cloruro férrico mezclade con agua sobre el residuo del alcohol
amflico. Con el 4cido salicilico se obtiene una coloracién violeta
que persiste 4 pesar de la ebullicién; con el abrastol, un color
azul que desaparéce por el calor. Si los dos antisépticos se en-
contrasen reunidos, el dcido salicilico, no existirfa jamds en can-
tidad bastante grande para impedir que se caracterizase la pre-
sencia del abrastol.

La reaccién queda enmascarada cuando se encuentra en pre-
sencia de la fuchina S, safranina y anaranjado II; lo es mucho
menos por las eosinas el anaranjado, amarillo de naftol, citro-
nina, azul de metileno y azul alcaline; pero es fdcil eliminar es-
tas materias colorantes, si el aleohol amilico aparece coloreado
después de tratar la substancia alimenticia; basta una vez termi-
nada la evaporacign, volver 4 tratar el residuo con dcido acético
muy diluido 6 en caso del azul alcalino por amoniaco diluido y
evaporar ofra vez 4 sequedad, en presencia de un trozo de lana
blanca.

Volviendo 4 tratar por agua, se disuelve solamente el abras-
tol y se termina como en ausencia de la materia colorante.

El mismo tratamiento permitird caracterizar la presencia del

naftol y sus derivados.

A
i
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ALDEHIDO FORMICO

El aldehido férmico se utiliza, sobre todo, para la conser-
vacién de la leche, pero puede encontrarse también en otros
alimentos y bebidas como carnes, frutas en conserva y sidra,
Se le investiga por medio de las siguientes reacciones colo-
readas:

Investigacion por la floroglucina.—Se hace uso de una solucion
de floroglucina completamente incolora 4 un grameo por litro y
una solucion de sosa al 10 por 100 de NaOH., Se vierten en el
tubo de ensayo § c.c. proximamente de leche, 2 6 3 c.c. de la
solucién de floroglucinay se agita y se afiaden 1 6 2 c.c dela
solucién de aleali. _

Cuando la leche es pura, la mezcla toma un tinte blanco ver-
doso y se torna semitransparente; si la leche tiene formol, apa-
rece una coloracién rosa salmén, que desaparece al cabo de unos
minutes. La coloracién es muy viva con leche formolada que
contenga é; es todavia neta con ———, puede perci-

100.000 500,000
birse atin con una millonésima por comparacién con una leche
pura.

Tnwestigacion por el fenol—Se destilan unos 100 c. c. de leche
y se recogen de 20 4 25 c. c. de liquido. A lo destilado se afia-
den algunas gotas de una solucién acuosa muy diluida de fenol
y se vierte dcido sulfirico concentrado, de tal modo, que los li-
quidos se mezclen lo menos posible.

En presencia del formaldehido se produee un anillo rojo car-
min en la zona de contacto.

Tnwestigacion por ¢l cloruve férrico—La leche formolada fra-
tada por una cantidad igual 4 su volumen de 4cido sulftrico ¥y
algunas gotas de cloruro férrico, desarrolla sobre todo en calien-
te, una magnifica coloracion violeta,

Esta reacci6n es muy sensible y permite ficilmente reconocer
la leche formolada 4 dosis de ———.

: 100.000

Junta para ampl, estudios é invest, cient.—Anales, 11, 1910,
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Como las reacciones que preceden son comunes 4 varios alde-
hidos, se caracteriza el aldehido férmico por el procedimiento
siguiente:

Procedimiento Trillat—FEste procedimiento consiste en com-
binar al aldehido férmico con la dimetilanilina y oxidar la base
asf obtenida por el biéxido de plomo: se obtiene una coloracién
azul estable 4 la ebullicién y correspondiente & una reaccién
claramente definida. La dimetilanilina debe ser rigurosamente
rectificada (punto de ebullicién 192°). Se la conserva en frascos
tapados al abrigo del aire y de la luz.

Se destilan 100'c. e. del liquido que contiene el formol, de
modo que se obtengan 23 c, c. de lHquido destilado. A este se
le anade medio c. e. de dimetilanilina y 5 c.c. de dcido sulfii-
rico al I por T00 en un frasquito que se tapa y se pone sobre al
bafio de marfa 4 una temperatura de unos 50°. Después de ca-
lentarlo una hora, la condensacién estd terminada; se vierte el
contenido del frasco en un matraz de medio litro, se diluye con
unos 100 c.c. y se alcaliniza fuertemente con 5 c.c. de lejia de
sosa. Se une el matraz por una parte 4 un recipiente que con-
tenga agua, y por otra con un refrigerante inclinado; se calienta
el matraz y se hace pasar al mismo tiempo una violenta corriente
de vapor de agua para expulsar completamente la dimetila-
nilina, lo que se reconocerd cuando no pasen mds gotitas olea-
ginosas (duracién del paso del vapor préximamente diez mi-
nutos).

La base que resulta de la combinacién de la dimetilanilina y
formol queda en el residuo.

Basta para una investigacién cualitativa acidular el liquido
con 4cido acético, tomar algunos c.c. y afladir una traza de
biéxido de plomo en suspensién en el agua (2 6 3 gramos en
suspensién en 100 c. ¢.) para ver aparecer 4 la ebullicién la co-
loracién azul caracterfstica del hidrol que desaparece en frio y
vuelve 4 aparecer en caliente.

Para medir el formaldehfdo, se opera sobre la totalidad del
liquido alcalino que se trata por éter. Por la evaporacién del
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éter se obtienen cristales de tetrametildiamidodifenilmetano, por
cuyo peso se deduce el del aldehido férmico:

CH? (C8 HA N. 2CH3)*

Investigacion del formaldehido polimerizado—El formaldehido.
puede encontrarse en los alimentos en estado polimerizado, ya
por haberse afnadido en esta forma, ya porque la polimerizacién
se haya producido espontdneamente. En este caso, 4 consecuen-
cia de su insolubilidad completa en el agua, las reacciones colo-
readas dan muchas veces un resultado negativo. Habrad entonces
que recurrir al procedimiento de la dimetilanilina que despoli-

meriza el trioximetileno.

Investigacion de los edulcorantes.

SACARINA

T.a sacarina (sulfimido benzoico: C. H, ( €O \NID es de un
3 1\502/ J

empleo corriente en los alimentos liquidos ¢ sélidos, no como
edulcorante sino como antiséptico.

El producto 6 el liquido procedente de su tratamiento por el
agua 6 el alcohol, se evapora 6 se somete 4 la destilacién para
separar el alcohol; se anade en seguida un exceso de acetato
neutro de plomo, operando en medio dcido,

(Si el liquido no es suficientemente dcido, se anade I por 100
de 4cido acético cristalizable). El exceso de plomo se separa de
la soluci6n, precipitindolo por el 4cido sulfirico; después se
filtra. '

La soluci6n 4cida asi obtenida, se agita por tres veces con la
mitad de su volumen de éter.

Se evapora este disolvente: después se vuelye 4 tratar el re-

I
siduo con 10 c. c. de dcido sulftrico al — y se calienta al bano
10

de marfa, afiadiendo poco 4 poco permanganato potdsico en so-
luci6én saturada hasta coloracién persistente.

Junta para ampl. estudios é invest, cient.—Anales, 1r, 1910.
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El liquido asi obtenido, sea cual fuese sn composicién primi-
tiva, no puede contener ni dcido salicilico ni éter salicilico, ni
ningtn producto capaz de desfigurar el gusto 6 lasreacciones de
la sacarina. Se agita entonces tres veces con la mitad de su vo-
lumen de bencina. :

La solucién bencénica, una vez decantada y filtrada, se evapo-
ra 4 sequedad. El residuo se vuelve 4 tratar con 2 c. c. de agua
caliente; se toma una gota de esta disolucién para investigar el
sabor azucarado. Si el resultado es positivo, el resto del liquido
se vierte en un tubo de ensayo y la cipsula se lava con 2 c. ¢.
de una solucién de sosa al 3 por 100 de NaOH. Los liquidos
reunidos se evaporan 4 sequedad cuidando de evitar que la ope-
racién no sea demasiado larga para que no se carbonate com-
pletamente el alcali. El tubo de ensayo se une entonces 4 un
term6metro por medio de dos anillos de caucho, de modo que
el depésito del termémetro esté en el mismo plano que el fondo
del tubo. Todo ello se pone en un bafio de aleacién de plome-

ros, previamente fundido, y alli se tiene durante un minuto
I

4 270° El residuo se disuelve en dcido sulfarico al —, la solu-
10

cifn se agita con bencina, y ésta, decantada y filtrada, se agita
con un ¢. c. de la solucién de sal férrica empleada para la investi-
gacién del dcido salicilico. Se observa la coloracién violeta ca-
racteristica de este dcido, si el producto analizado contenfa sa-

carina.

Sucramina y derivados de la sacarina.

La sucramina es la sal amoniacal de la sacarina; presen-
ta, pues, todos los caracteres de la sacarina, menos la solubi-
lidad.

En solucién acuosa no pasa al éter 6 la bencina cuando se
agita con estos disolventes; es, pues, necesario acidular con dci-

do sulfarico antes de proceder 4 la extraccién.
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DULCINA

La dulcina 6 parafenetolcarbamida C*H?O. CSH! NH. CO. NH*
es hasta ahora menos utilizada que la sacarina.

La materia se trata directamente por el cloroformo que extrae
la dulcina.

Si se trata de un liquide como el vino, se le afade carbonato
de plomo y se evapora al bafio de marfa para obtener una pasta
espesa.

El residuo se trata con aleohol; el extracto alcohélico evapo-
rado 4 sequedad, se lava diferentes veces con éter. El extracto
etéreo filtrado, deja posar la dulcina en estado de pureza; puede
reconocerse por s gusto azucarado y su punto de fusién (173-
174°). Se la caracteriza ademds por las reacciones siguientes:

La duleina se pone en suspensién en un poco de agua; se ana-
den de 5 4 8 gotas de una solucién de nitrato de mercurio exen-
to de dcido nitrico, después se calienta de ocho 4 diez minuos
en el bafio de marfa hirviendo. Se forma una ligera coloracién
- violeta que aumenta afiadiendo una pequeia cantidad de peréxi-
do de plomo.

La dulcina se calienta poco tiempo con 3 6 4 gotas de fenol
y dcido sulfiirico concentrado, después se mezcla con agua y se
le afiade amonfaco. En la superficie de contacto de los dos Hqui-

dos no mixcibles, inmediatamente aparece una zona azul,

Junta para ampl, estudios é invest. cient. —Anales, 11, 1910,




CONCLUSIONES

De las consideraciones expuestas en la primera parte de esta
Memoria, pueden deducirse, por consiguiente, las siguientes con-
clusiones:

1.* Es conveniente fomentar el envio 4 otras naciones del
mayor nimero posible de pensionados espafioles, facilitindoles
cuantos medios materiales necesiten para el mejor cumplimien-
to de su misién por las razones siguientes;

a) Por el decoro y buen nombre de Espafia en el extranje-
ro; en este sentido no s6lo conviene demostrar que deseamos
aprender, sino que serfan muy Gtiles algunos viajes de deter-
minados profesores, para probar que también podemos en-
sefiar.

&) Porque frecuentemente se encuentran cuestiones imposi-
bles de conocer mds que de cerca, por no llegar 4 los libros y
revistas sino cuando ya estdn agotadas por los hombres de cien-
cia que las cultivan.

¢) Para crear y estrechar lazos de amistad con profesores
eminentes, que han de sernos forzosamente muy dtiles, pues-
to que esas amistades son los finicos agentes que pueden de-
terminar en ellos un mayor interés por sus alumnos extranjeros.

2.* Bsindispensable, si estos viajes han de tener resultados
positives para Espana, que los pensionados 4 su vuelta encuen-
tren facilidades para continuar los estudios que empezaron fue-
ra; es de advertir, en este sentido, que hay una gran ventaja en
acometer los problemas cuando éstos se inician, pues es el Gnico
modo de que el trabajo pueda tener importancia en todas par-

tes y de que se considere 4 un individuo 6 4 una nacién como
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factores indiscutibles del progreso general; si, por el contrario, se
empiezan 4 estudiar las cosas cuando estdn casi agotadas, no
cabe obtener sino muy insignificantes resultados, con un trabajo
mayor. )

Por estas razones creo mi deber sefalar la espectroguimica y
la magnetoguimica, de que en mi Memoria doy cuenta, como
cuestiones que reclaman su urgente implantacion en Espana.

3 Dada la alta significacién que en el nivel intelectual de
i todos los pueblos tiene la Facultad de Ciencias, es necesario y
urgente que, por decoro nacional, se instale entre nosotros, en
forma que pueda ser visitada, sin sonrojo nuestro, por los sabios
extranjeros: y como complemento indispensable, puesto que lo
permite en general el valer de sus catedrdticos, debe ser organi-
zada en forma andloga 4 la de Paris convirtiéndola de este modo,
de escuela de modestos profesores de Instituto, en semillero de
futuros y brillantes investigadores.

4" Es necesario que el ambiente empezado 4 formar ‘en Es-
pafia por sus actuales luchadores cientificos, sea extendido en la
opinién mediante la intervenci6n acertada y prudente de los po-
deres publicos; es preciso que la accidn oficial otorgue una ma-
yor atencion al actual movimiento cientifico de nuestro pais; y
alentdndolo y encauzdndolo con distinciones, honores y premios,
que para unos serfan recompensas justas, y para otros estimulos
de su actividad, se conseguirian dos cosas importantes: la prime-
ra, hacer saber 4 la masa general de la nacién que si bien ella no
conoce mas que los dos 6 tres nombres ilustres que 4 la cabeza
de este movimiente figuran, hay todavia otros varios que no co-
noce, pero que son estimados en Europa; la segunda, atraer ha-
cia el estudio de las ciencias el mayor nimero posible de inteli-
gencias, que acaso algtin dia pudieran dar lustre 4 nuestro pafs.

52 Por lo que se refiere al amdlisis de alimentos, hace falta
que por el Ministerio de la Gobernacién, & cuyo cargo corren
entre nosotros los servicios de higiene, 6 por el Ministerio'de Fo-
mento si asi lo creyeren oportuno los Poderes Prblicos, se im-
plante en Espaiia un Laboratorio especial anélogo por sus fines al

Junta para ampl. estudios & invest, clent.—Anales, 1. 1910.
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Laboratorio Central de investigaciones del servicio de la repre-
si6n de fraudes, que dependiente del Ministerio de Agricultura
posee Francia,

Las principales razones que aconsejan esta creacién, son las
siguientes:

a) Que no es en el extranjero, sino aqui, donde deben estu-
diarse los métodos mds adecuados para el andlisis'de nuestra es-
pecial alimentacién, ya que la complejidad de la quimica de las
materias alimenticias exige procedimientos siempre idénticos
para cada una, pero que & veces no son aplicables 4 los de ori-
gen distinto,

&) En virtud de no ser nuestra alimentacién idéntica @ la de
otros pafses, pueden presentarse 4 veces entre nosotros proble-
mas que allf sean casi en absoluto desconocidos y viceversa.

¢) Que estos estudios, asf como la unificacién de los méto-
dos analiticos, de innegable utilidad” en la prictica, son asuntos
que no pueden ser intentados en los laboratorios que hoy po-
seemos, dedicados especialmente 4 materias alimenticias, por las
mismas razones que impiden hacerlo & sus andlogos franceses, 6
sea por el numeroso trabajo, de cardcter siempre urgente, que
sobre ellos pesa.

d) Que habiendo por fortuna en Espafia buenos analistas, y
siendo el problema de los alimentos de cardcter esencialmente
nacional, no se debe dar lugar 4 que los laboratorios de otras na-
ciones dirijan los nuestros, por no dedicar aqui 4 estos asuntos la
atencién debida.

* Mientras no exista el Centro antes mencionado, que creo

0.
indispensable si los laboratorios municipales y provinciales de
Espana han de proceder con cierta unidad cientifica, puede con-
venir en los hoy existentes ensayar los métodos oficiales fran-
ceses, algunos de los cuales, con sus reformas, deseribo en la
secunda parte de mi Memoria, y que acaso convenientemente

modificados sean susceptibles de adaptacién entre nosotros.

Madrid, 30 de Abril de 1910.
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