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OUIMICA TOXICOLOGICA

H. Klelamann und F. Pangtitz. — Eise nephelometrische
Methode zur Bestimmung kleiner Arsenmengen.— 1: Eine neues Truebun-
gsreagens und das Verhaiten der mit dem Reagens hergestellten Arsensaus-
truebungen.— I1: Die Bestimmung ven Assen in beliebigen ‘Materialien
(Brocthemn. Zevsethr., 1§27, CLXXX,, 14:43 & 46-62).

H. Kleinmann.— Eine neue Methode zur Bestitnmung kleinster
Ansenmengen (Deuwtt, Zeitsctier. 7. ges. geviehitl, WMed., 1928, X, 61-71).

O resgente opacificante, proposto pelos AA. para a determina¢io mefelométrica
de pequenas quantidades de arsémio, é unia modificaglio do reagente molibdico-quininico
anteriormente proposto por . Couchalt (&um, Chir. pure ctappl., 19LS, (B), IV, 158 148)
para a determinagfio colarimétrica do arsénio. Prepara-se o reagente em questfio adicio-
nando a uma parte (em volume) de uma solu¢lio a i u/e de molibdato de potéssio duas
partes (em volume) da solugio normal de 4cido cloridrico ; agiia-se;. em seguida, agitando
sempre, junta-se & mistura precedente uma parte (em volume) da soluclio a i 6/0 de clori-
drato de cocaima ; filtra-se por filtro quantitative. O reagente assim preparado é limpido»
transparente, estdvel e sensivel.

A matéria orginica a analisar, finamente triturada, é levada a secura em banho-
-maria. O pé séco é wratado em baldo de Kjeldhal com acido mitrico fumante e o Kiquidio
limpido resultante é adicionado, apds resfriamento, com 4cido sulfarico concentrado e
algumas gotas de uma solugéio a 16 ojo de sulfato de cobre. Modierada a violenta reacgdo
que entfio se produz, aquece-se a pequena chama e deixa-se cair regularmente, gota a gota,
acido nitrico fumante até completa incineragfo; adiciona-se dgua distilada e leva-se a ebu-
lico para expulsar o excesso de acide nitrico e o sulfato de nitrosilo formado. Em seguida
transvasa-se para um balfio de distilago fraccionada, juntam-se dois gramas de sulfato de
ferro, dois gramas de cloreto de potdssio e 0,2 grs. de brometo de potéssiv; distila-se e
recebe-se 6 distilado em uma solugée titulada deeinomal de hidréxide de sédie. AT disti-
lado, que deve ter ainda resec¢do alcalina, adicionari-se algumas gotas de per-hidrol Mercks
agueee-se brandamente em banhe-wafia, neutraliza-se com Acido cleridrice, filtra-se por
filtre de vidre e eompleta-se o filtrade a um velume certe. A uma parte aliqueta do fil-
trade final (varidvel eonseante se emprega o métede macre oy mMicronefelométrico) junta-se
igual velurme de reagente opaeificante meolibdico-corainico des auteres; apés 206-30 minutes
de eentaets, determina-se 6 grau de epacifieagdo eora o nefelémetre de Aivinerann, eem:
parande:e eem & preduzide nas mesmas eendigdes por uma selugde padrie de amidride
arseniese.

(Para as minudéncias do método-cwmumitar as memorias originais).

P. Fraenckel nnd H. W. Nicolai,—[D&r Alkoholgebalt im
Blut und in den Organen.—II: Die Methodik der Alkoholbestimmung.
(Dewtt. Zeitscho-t. f, ges geviititt!. Med., 1928, X1, 134-144).

O sangue é desalbuminado segumdio o. método de Rorig e Mdvcrkasiss, (cons. L. Mi-
¢haeliss. Manuel de techniques de physico-cbemie, etc, trad. H. Chabariier et €. Labo- @red;
«Masson ed, Paris, 192§, 26-28), pelo hidroxido de ferro coloidal. O filtrado obtido é
distilado sobre bissulfito, recebendo-se o distilado em baldo coberto de fragmentos de gélto
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redistila-se sobre hidréxido de bério ou cal. Uma porchio aliquota do distilado, convenien-
temente diluido, é adicionada de 2-3 vezes o seu volume de 4cido iodidrieo (D 1,§6) em
baldo munido de ura refrigerante ascendenite especial, em cuja manga clreula dgua a 660 C.
A distilagho & feita em corrente de dléxide de earbeno préviamente purificado por passa-
gem através de uma seluelie de earbenato de sédle, O jodeto de etile formade passa
através de uma suspensde de fésfore vermelho aguecida a 680 C e €, em seguida, recebides
em ufm reciplente eontende uma solucde aleodlica de nitrate de prata. Terminada a dis-
tilagde, ne reelplente eontende o sal de prata, lana-se i ee. de Acide nitrice ; aguece:se
durante eérea de guinze minutos em banhe-mada a 860-990 C, filtra-se por um tube-filtre,
lava-se o precipitade trés vezes eom aleeel e {rés vezes com 6ter, seca-se HO excieader
de véeue, pesa-se o lodete de prata formade e de pése ebtide deduz:se a guantidade de
=afdeebl.

(Para o dispositivo empregado, reagentes necessarios e mintcias de técnica consul-
tar o original),

Timm,— Gerichtljch-chemisehe Mitteilungen. (Bhut: Zeitselr:. §.
ges. gevicdt NG, , 1928, XI, 186-188).

Ramnthegimento de pequenas quantidades de chumbo pelo exame espectrografico.
Destruicfio da matéria organica pelo clorato de potéassio e acido cloridrico, filtrag@o, elimi-
nagdo do cloro, evaporaciio do excesso de acido e precipita¢iio pelo hidrogénio sulfurado
sob press3o. Uma parte do sulfureto obtido é imediatamente séco no vécuo ou entre papel
de filtro duro e em seguida colocado etn um eléctrodo de carvdo, no qual é volatizado por
meio. de um aparelho de indugdo apropriado. A Duz produzida é decompesta por um
espectrégrafo de quartzo, fotografada e a chapa fixada. Comparagio do espectrograma
com o do 6xido de chumbo. — Determina¢iio quantitativa do chumbo sob a forma
de sulfato.

H. Meerowitsch mmd L. Moissejew —Bbber akute Kupfervi-
triolvergiftung (Bbutt. Zeitschr. if. ges gevictit!, WMed., 1928, X1,,189-192).

Sintomatologia e quadro anétomo-patolégico de um caso de intoxicagdo aguda
fatal pelo sulfato de cobre.

S, H, Katz and H, W. Frewet — Carbon Manoxyde in two
large Garages (. a. Eng. Chemistry, 1928, XX, 31/36)

Determinacdo do 6xido de carbono mediante um dispositivo especial fundado na
equago termoquimica: 2 CO-§0Q,>>2 CO,-{-&7 360 calorias-grmas* por molécula-
-grama de 6xido de carbono. O calor libertado eleva a temperatura dos .gases e dis
substéncias que com éles contactam; o potencial eléctrico produzido por pilhas termmoeléc-
tricas aumenta com a elevagdio da temperatura e, consegiientemente, com a quantidade
de 6xido de carbono existente. Esses efeitos s3o registados por um potenciémetro inscritor
calibrado em funcdio de 6xido de carbono. (Ver o original).
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0. M. Exlel HDeeermiinmttiom of small Ameouwnts of Carbon Monoxyde
in Air (Vhaletrr. and Bagineeriigg Chemistny, 1928, XX, 275).

Determinagio mediante a oxidacfio do éxido de carbono pelo pentdxido de
iodo purissimo.

M. Vroblevski — Le laurier-rose (oléandre) en medicine légale
(Arm. med. leg., Crinirrod! et Pol, Sciewiz,, 1928, Viil, 216-216).

O loendro (Nevitwr: oleander) é empregado como medicamento cardiizco e como
abortivo. Téda a planta é toxica. Em um caso de envenenamento o autor extraiu das
visceras o glucoside do loendro, caracterizando-o pelo método farmaoolégico, (acclio sbbre
o coragdo de Rawa esculeriis)). Identidade de efeitos com os produzidos nas mesmas
condigBes pelo infuso de folhas de loendro.

Et. Barral — Empoisennement aigu par un sel de zinc (mm. 7ned.
feg., Crivanoll, et Poll, Sciendz,, 1928, Vill, 3-4).

Mineralizagdio dos 6rgéios pelo método de Demigss e doseamento do zinco pelo
método de Bevthearwd e jaanilier.

Et. Barral — Empoisonnement aigu par l'anhydride arsemieux.
(bdan. med, leg., Criminoll. et Pol Sciem1928)28, vill, 4-6).

Destruiciio da matéria orgiuica pelo método de Demigds e doseamento do amidirido
arsenioso pelo método classico de Warsi® e pelo método de J. Criffigv. (S6bre éste Gltimo
método consultar: Jaurr. Plerm. et Chimiz, 1921, XXIV (?), 241-246).

E H.

OUIMICA RARMAECEUTICA

P. Bretam. — Cocaine et &preuve de Maclagan. (Jouvm:. Pharm.
et Chemie, 1928, Vil (8), 329-331).

Para reconhecer a9 cloridrato de cocaina do comércio a presenga acidental de truxi-
ina (isatropilcocaina), \eneno enérgico do coragdio, P, Bretau propde o ensaio de Maclagan,
executado da seguinte forma: Em 80 cc. de dgua dissolver 0,1 grama de cloridrato de co-
caina, adicionar 2 cc. de -amoniaco a 1 °/3 (D = 0,995) € mistuwar com uma vareta de ma-
deira; a mistura, abandonada em repouso durante quinze minutos, deve ficar limpida.
Fricciona-se entdo, de quando em quando, com uma vareta de vidro e nfio muito enérgi-
camente, as paredes do recipiente. Se o cloridrato de cocaina for puro, deposita-se um pre-
cipitado cristalino de cocaina e o liquido sobrenadante fica limpidio; se, pelo contrério,
eontém truxilina, o liquido, que entfio sobrenada o-precipitado, é opalescente; decantsndo
o liquido e adicionando-l1he &cido cloridrico a opalescéncia desaparece.
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0. Roalief et R. Dubreuil. — Sur a préparation de I'Eraodine
pure (Bulll, Trae. Soc. Phavrm, Bovdl. 1928, Lxvie année, 145-1§3),

Tratar a casca de amieiro negro (Rmmmss {femmgpiela, L)) por cinco vezes o seu
péso de alcool a §7 °f; (préviamente adicionado de t gr. de 4cido cloridrico puro por cada
§ litros de dlcool) j aquecer @ 7§0 durante meia hora, deixar resfriar, coar por expressio e
filtrar por papel os licores alcodlicos. Distilar sem sobreaquecer e acabar a distilagtio na
estuffe de wécuo, sem aquecer, até concentracfio de extracto séco. Pulwerizar em almofariz
o extracto séco e resifiviatto; exgotar com benzina até que o solvente saia incolor ; secar em
corrente de ar e retomar o extracto séco (sempre no almofariz) com amoniaco a § °f até
gue as solugBes alcalinas deixemn de se corar em vermelho. Rauwmie e filtrar os licotes al-
calinos ; precipita¢ por um excesso de Acido cloridrico em presenca de éter e exgotar com
éter em sbundancia, até éste sair incolor. Distilar o éter em banho-maria eléctrico e aca-
bar a conewntraglio em ecapsula de poreelana de fundo redondo. Retwimar o residuo com o
minime possivel de amoniaco a § °/q ! filtear e precipitar o filirado por um ligeiro excesso
de acide cloridrico ; separar o precipitado por centrifugaciio e lavar com Agua distilada.
Ruagiinsolvet 6 preclpitade em amoniace a § %; repredipian com 4eido, contrifugar e secar
6 precipitade durante muitos dias numa atmesfera sulfiirfea. Digselver 6 pd sé¢e na guan-
tidade sufieiente de éter, fltrar, lavar a selugdo etérea eow ameniace a B °fy, decantar, ell-
minar tede o vestigie de éter em banhe-maria fervente e, no liguide guente, precipitar a
emedina per leve exeesse de deide elorldries, adicionade gota a gota até turvagde persis-
tente ; deixar resfriar muite lentamente, eentrifugar, deeantar, lavar o precipitade cowm Agua
distilada e seear sobre acido sulfiirice. Dissolver o residue séee em um peueco de aleool a
97 9%, qlente, fillkrar, evaporar lentamente, retomar 2-3 vezes eew aleeel a §7 °fg, delxar
evaperar lentamente, Obtém-se entdo um predute cristalizado com o5 earagteres da efmo-
dina pura.

E. Dufitho. — Extraction de la strychnine et de la brucine en vue
de leur dosage ultérieur, (B, Traz. Soc. Pkarm. Bordl. 1928, LXVI
année, 133-139)

Extracgio do pé da estricnacia pelo alcool acético no aparelho de Soxhlet-Barthe;
purificagio dos acetatos de alcaloides por lavagens com éter e decantagdo do éter. O li-
quido resfriado é alcalinizado com a quantidade suficiente de amoniaco e agitado com uma
mistura de éter e cloroférmim; apés repouso de uma hora, decantar a mistura etéreo-clo-
roféemica, medir rapidamente uma parte aliquota dela, evapora-la em recipiente tarzdo,
retomar o residuo por 10 cc, de éter, evaporar de novo e secar na estufa a 1000 c. até
péso constante. (Sobre o modus operawdy’ pormenorizado, consultar o original).

Joel B. Peterson. — Standardisation of Ephredine and its Salts,
(Vadlast:. a. Fwgoem. Chewistry, 1928, XX, $88-391).

Determinagiio dos caracteres cristalograficos e dos ensaios quimicos caracteristicos da
efredina pura e dos seus sais (cloridiatg e sulfato).
' A



