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DETERMINAGCAO DE DIMINUTAS QUANTIDADES DE BROMETO 49

Determimagio de diminutas quanti-
dades de Brometos em presenga dum

grande excesso de Cloretos

por Clarldes Leppiorre

Prof, do Instituto Superior Técnico

No decorrer dum trabalho, em via de publicagio, sobre a indus-
tria salineira em Portugal, tive de proceder 4 dosagem de bromo no
sal comum.

Se é facil reconhecer o anifo Br= quando existe misturado em
proporgbes relativamente elevadas com o anifio Cl=, o problema tor-
na-se dificil quando se trata de diminutas quantidades de Br= mistu-
radas com muito cloro. E precisamente o caso do sal marinho.

Os diversos métodos recomendados sio quési todos baseados na
libertacio do bromo por oxidantes, seguida do reconhecimento qui-
mico do halogénio.

Estes oxidantes devem ser tais que libertem Br, sem libertar
€l=, elemento quési sempre presente nos produtos analisados.

I —E sabido que, para separar cloretos, brometos e iodetos,
recorre-se a oxidantes : o acido nitroso (') desloca apenas o ani%o Iodo
sem libertar Br— nem €l=. O mesmo se da recorrendo aos compostos
férricos Fe+##., Os iodetos sio pois faceis de eliminar. Restam os
brometos e os cloretos.

II — O anifio crémico €rO4““(ou a solugio de CrO3, ou a
mistura de €rO4 K2+ SO4H2) podem libertar €1 e Br dos respec-
tivos sais. Pode o mesmo oxidante libertar apenas Br, sem cloro, em
determinadas condigdes de que dependem o resultado (2).

Diz Denm#s no seu excelente tratado (3) que €rQ4** liberta
parcialmente o cloro dos cloretos, mas liberta o bromo dos brometos.

() NO?Na%=» NO2H e NOA # Hi =~ OH?+-NO+-1

(m CrO4K2m—> CrO4H2@—> 2 CrOMH2 4 6 Br H A 3SOHE2 =
(SO4)3Cr24-8 OH24 3 Br?

(3 Chivige analfjigigue — Paris, 1913.
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Na verdade se o cloreto é séco, em presenga dum cromato ou
dicromato e dum excesso de SO4HZ2, obtem-se a quente, como é
sabido, o cloreto de cromilo :

€rO4 K2 ms CrO4 H2 =+ Cr03
€rO8 42 €1H TZ €12 €102+ OH?

a reacglio & com efeito reversivel, e basta para impedir a formagéo de
€2 CrO? que liaja 4gua; desenvolve-se entio cloro:

2 CrO#H? 46 CIH + 3 SO *H? »~n(SO4)? Cr? 4 8 OHI2 + 3C12

O mesmo se di com os brometos; mas ha apenas diesemvolvimento
de bromo, sem produgio de brometo de cromilo (vidé equagio supra).
No caso duma mistura de Cl™ e Br=, sem precaugles especiais,
o CrO4“* desloca simultdneamente os dois halogéneos. Mas em
certas condigdes pode obter-se Br, sem cloro.
IIl — O i% permangénico MnO4—, mais enérgico do que
€CrO4+* (O, liberta iodo, bromo e cloro dos respectivos haloides.

MnO*H+5 CIH 4 SO4kt? &+ SO+ Mmn+4 OHZ2+-5 Cl

Logo este reagente nido deve servir para separar os brometos
dos cloretos. Twdo o que precede é classico.

Por isso admirados ficamos quando vimos, recentemente anun-
ciado um método novo para dosear diminutas quantidades de Bromo,
em presenca dum grande excesso de cloro — método em que o autor
F. Farmar recorre precisamente 3 acgfio oxidante do permanganato
de potassio, como corpo oxidante diferencial (2). Tratamdo-se precisa-
mente do nosso caso, resolvi experimentar o processo indicadw
seguirddo escrugninkarmentente a téeviten do awarr. O método de HL &
baseado no seguinte principio: o permangspeiearo oxdda a ffieo os
brametans sem areoarr os cliorgios.

(1) Isto ¢, o permanganato potdssico em presenca de dcido sulfiirico ou fosforieo.

(3 F. Hwwmner Hoppe Seyler 1933. 2. p. 179 a 183 — Awatedes de Ckihimie
Mablipeizue, T. 15. 1 Janvier 1933 p. 465 — Clhivrtie et hoduisieve, 30 n. 2 — abut
1933, p. 285.
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O bromo formado é arrastado por uma corrente de ar e de
€02, num soluto de iodeto de potéssio e o lodo libertado & titulado
por hiposulfito N/1600,

A técnica resumida é a seguinte: Saturar o liquido (20 a 30c€)
com SO4Na?2, juntar 2,5 cc de PO4HS a 25 % # 2,5 cc de SO4HZ a
20 %, 4* 3 cc de SO4Mmn a 0,25 °/o; produzir uma ligeira aspiragio;
adicionar 4 cc Mn @K, N/10; deixar reagir durante 1/2 hora; fazer
passar ar durante 20 minutos através do liquido gerador de bromo e
através 2 ou 3 tubos contendo alguns cm3 de IK a 10 % adicionado
de cozimento de amido. Juntar um pouco de bicarbonato de sédio
para arrastar o resto do brome; verificar se uma nova adigdo de
SO4H2 ¢ COSHINa liberta mais iode do iodeio; a solugde produ-=
tora de brome deve ficar sempre aelda. Os solutes de IK reunides
séio titulades per S20¥IWNw2 N/1000. Unn eentimetre eubleo deste solute
esrrespende a 0,08 mgr. de Breme.

Modifiquei apenas o aparelho de Fharmwr empregando exclusi-
vamente rolhas de vidro.

Como era de prever o método de Fhsrmuer parte dum: ppiidipio
Ao, pwr isso as suass conallad6es saw ervineess, n¥o resolve o
problema.

Os nossos ensaios comparativos efectuaram-se com CINa abso-
lutamente privado de Bromo; para isso partindo do cloreto, denomi-
nado puro para anilise, do comércio, eliminamos o Br, possivelmente
presente por dois métodos !

1.° — Trata-se o sal dissolvido em agua, a quente, por bastante
dgua de clore; concentra-se; repete-se o tratamento com agua
de cloro; separam-se os cristais de CINa num filtro Buomwer. Seca-se
a 110°.

2.° — Recorrese ao processo de Ranisés; num soluto saturado
e ainda quente de cloreto de sédio puro, comercial, langa-se 6 a 7
volumes de alcool a 95¢; o sal precipita em grande parte; decanta-se
o liquidio; filtmase; lavam-se os cristais com alcool, depois com éter
e seca-se.

A — Fisaiops em brancco. — Porgdes de 2 gr. de sal privado de
bromo s#o dissolvidos em 20 cc de 4gua ; aplica-se toda a técnica de
Fhermveer, salvo é claro a adigio de MnO“K, isto €, satura-se por
SO4Naz; junta-se PO4H3, S©O4H2 SO#Nhn—.. Deixar repousar
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uma hora; passar ar e €O2 nos tubos com IK: nenhuma libertagéo
de halogénio. Logo o sal purificado por nés nao continha Br ocluso
ou no estado de brometos, nem tio pouco havio cloro libertado.

B — Reppetindo as experiéncias precedentes, isto é, juntando
MnO“4K, verifica-se, passada meia hora, 3 temperatura de 25° ¢ &

luz difusa, que hé cloro libertado, na proporsie de gggg de clore
inicial {ou scja —fggee- do €INa).
Numa experiéncia, o liquido, passadas mais 15 horas, sem

mais reagentes, ainda libertou «f;med@ €l inicial (ou @g}%ﬁg do
ClINa).

Emsaios semelhantes, efectuados na obscuridade, deram sensivel-
mente os mesmos resultades (1/8000 — 1/9000 — 1/10000 de cloro
primitivo).

Resudliadles positivos também, operando a 0%, & luz difusa ou na
obscuridade. O gaz libertado é o cloro e nfo o bromo: Com efeito
fazendo passar os gazes em solugdo levemente amoniacal de fluores-
elng ndo se obteve a eosina (R. de Bubigrphlidbar). Reacgdio nega-
tiva também com o reagente de Gruvmeesomn (fuésina descorada por
SO2); ni se Wald piss de Bromeo. Pele eontrdcio as reacgdes da
agva de anlllna a frle ey da dgua de anlllna fenelada (reagentes de
DenNwss) e até o propeie ehelre (sem falar na llbertagde de iede des
{edetes) foram pesitivas e reveldal, meuveslavelogniente a Woniasdao &o
e, nas eondicBes indicadas.

Logo o processo imaginado por Fhermex, para reconhecer peque-
fas quantidades de Br— quando misturade com E€]=, e incorreto por-
que mesmo a 0°. e na obscuridade 4d formagdo de clorimepreetecpor-
giie mednieta Gle eposisshsceritortea hassimagiusérie aodosggendeqrio
posuldativdeto de potassio e torna assim iluséria a dosagem pelo
tiosulfathora as quantidades de cloro, assim libertadas, sejam ‘dimi-
nuta< mbsbraorde myudosi dadésines clordeassilésitbestddas]osejamisating,
sitaporéun rteren tdes paidgpdoso oprataziseildsinpesteepoloree miistestas
gammotédessudivientelerparde pgrandpracedso Eéomo que se pretende
reconhecer. parte por serem estas
quantiteerwos geoisodderbaddogaandegrocekso Blodbs rquer.se  pretende
reconhecer,

et T d . e . Y - . . ;-
Sl dshoRinda sillisa netoniaa e B subsi-
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tuindo o permanganato por uma quantidade equituictafiie:e de cevomato
de ppetissio.

25 mgr. de €rO4K2 correspondem aproximadamente aos 12
mgr. de MnO4K que entra como reagente oxidante. Uliilisei o0 mesmo
aparelho e todos os reagentes de H. nas mesmas concentrages, salvo
a substituicio do MnO4K por €rO4K2 (2,5 cc. de soluto a 1 °fs, ou
sejam 25 mgr.).

Partindo de por¢des de 2 gr. de cloreto de sédio purificado dis-
solvido em 20 cc. de 4gua, etc., verifiquei que, a frio, na obscuridade
ou a luz difusa, na> A, mesmo passadas 24 horas, nenhum desen-
volvimento de cdlore.

Nas condigdes précitadas o cromato de potassio diluido mdo
libentea CV dioss clboesins.

Aumeniamdo a quantidade de CrO4K2 (0,1 gr. para 2 gr. CINa)
e tudo o mais como indica Fhsrmvmr ndo hid desenvolvimento de
cloro, passadas 1 a 2 horas; passadas 15 horas ligeirissimo desenvol-
vimento (1/500.000).

Se em vez de cromato a 1 % empregarse cromato a 10 %
(10 vezes mais do que nas primeiras experiéncias) observa-se um

.. 1 1
igeiro desenvolvimento ge cloro, da or ge a
lgelro esenvolwmento & CI6r0; 0 rdem de 50000 & 100099 43

lers intreduz urlgcago f g !? gr% ﬁ a %8% :I?iu

cloro
E r ClNa
B0E s “demals Teagentes s

se am %)%g
se am r 4K2 — e 0s demals reagentes se un
cratura o3 llZ 1 usa

em eratura uz

Passada 1!/2 lnmrau —%q%g die dioro litbeniadio.

Depois de 30 horas o cloro libertado corresponde a —=gED de
Cl inicial.

Por conseguinte, nas doses de 25 a 100 mgr. {para 2 gr. de
CINa) o cromato podia servir, efectuando a dosagem no praso de
1 a 2 horas, porque nio hd praticamente desenvolvimento de cloro,
fnas para isso sevidz indfsppesavél-e/ que nas mesmas condigdes o bromo
se libertasse completamente.

Ora, infelizmente, mesmo em doses diminutas, os brometos néao
séo integralmente decompostos por CrO*K? nas condigbes em que
Fhermwmr se eoloca.

Assim, partindo-se de 2 gr. CiNa, adicionado de 1 mgr. Br~
(de Br K) e oxidando com 0,1 gr. de CrO*K?, passado?' fadrorsjd

ide Br K) e oxidando com 0,1 gr. de CrO4K?2, passado '/2 "ora j&
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ha Bromo livre diagnosticivel; mas passada 1 h., s6 se libertam 25 °[s
do Br= introduzidw; passadas 24 horas, s6 a terga parte do Bromo
se libertou.

Véniias experiéncias confirmam o que acabamos de descrever.

Passadas algumas horas, seguindo a técnica de H. (salvo na
substitui¢io do MnO#K por CrO*K?) ha libertagdo de Bromo, mas
sempre em quantidade muito inferior a real.

Diminuindo o cloreto de sédio (1 gr.) e aumentando Cr{D¥K 2
(0,15 gr.) ndo ha, mesmo passadas 4 horas, desenvolvimento sensivel
de cloro. Introduzindo 1/2000 de Br= (0,5 mgr.) e seguindo a técnica
de Fharmer, verifica-se, algumas vezes a libertagio quési completa do
Bromo, mas ao cabo de 20 horas aproximadamente e duma maneira
inconstante.

Porisso, ap6s numerosos ensaios desistimos do emprégo do
método de Flarmmr, mesmo substituinde MnO#K por CfD4K?2.
Nas condigdes indicadas mais acima nio liberta, é certo, praticamente
cloro, mas s6 raras vezes liberta todo o Bromo introduzido em ordem
de grandeza em que éste elemento aparece no sal marinho.

Contudo, recentemente Yastes ¢}) recomenda a mistura sullocré-
mica para dosear Br. no sangue. Mas como faz observar F. Kavser
o A. nio indica se os niimeros obtidos em dosagens comparativas
sfo satisfatérios.

Eppigivo dar Gguar de clovm. — A coloragio obtida pela adicfio de
agua de cloro recente no soluto de sal marinho permite, pelo menos
qualitativamente e até certo ponto, reconhecer Br— pela coloragio
amarela do liquido. Os ensaios que fiz levam-me a fixar o limite da
sensibilidade entre um a dois mgr. de Br= dissolvidos em 10 cc. de
agua (1 a 2/10.000). E boa reacglio qualitativa; mas n#o se presta,
pela presenga necessdria dum excesso de cloro, a uma determinacio
quantitativa aceitavel.

Fui assim levado a recorrer a outros métodos e depois de vérias
tentativas recorri a0 método de Dlenmwis-Emmnx, que modificado, me
deu excelentes resultados. © processo, cuja descricio exacta devo &
amabilidade do préprio Pror. G. Dawmis é baseado na formagho

@A) Bishh. Journall198933. 27. Ahekl. Buil. Sox. Chitwige e Fiancee. Documen-
tation, mai 1934, p. 296.
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dum derivado bromado da rosanilina, pela acgdo do ide brome, sébre
um soluto de fuchsina descorado por SO*HZ. O processo permite
reconhecer e dosear alguns milésimos de miligrama de breme.
E método simples, rapido, exacto.

A técnica tal como Denicis a descreve & quési perfeita.

Téanicea paraa a dosaggern do Blamno nass saiss mesiihos
por Ddviggss e (Ohelle

«A 10 cc. dum soluto aquoso a 10%, do sal, colocados num
«tubo de ensaio que pode ser tapado com rélha de borracha, deitar
«Sucessivamente :

Qcc 4 CIH puro

Qcc 5 de reagente fuchsinade (1)
Qcc 4 de CrO4K2 a 107,

2 cc de SO4H2 puro

cagitar depois de cada adiglio de reagente.

«Sem deixar arrefecer o contetido do tubo, juntar 1 ce. de cloro-
«férmio separa-se, corado de vermelho-roxo, indicador da presenca de
«bromo.

«Para destruir a emulsfo hé vantagem, depois da agitagdo, em
juntar 5 cc. de CIH a 4 ou 5% em volume.

«Conforme a cdr formada pelo cloroférmio é facil ver se é pos-
esivel fazer a dosagem néste soluto a 10 % ou se é necessério dilui-lo,
«ou aumentar a quantidade de cloroférmio.

«Como padrio toma-se solugdes tituladas de brometo, misturadas
«om CINa puro da mesma concentragsio (10%, por exemplio). O clo-
«reto deve ser isento de brometo (2).

«Decanta-se o clorof6rmio e compara-se a cér com a dos padrdes
«obtidos nas mesmas condigdes».

Contudo, procedendo como diz D., sem deixar arrefecer a mis-
tura dos reagentes, mistura que aquece muito pela adicio do

(1) Reagente fuchsinado : lan¢ar 10 cc. dum soluto de fuchsina a 1/1000 em
10 cc. de 4cido sulfiirico ao vigéssimo em volume. A mistura descora pouco a pouco
e ao cabo de uma hora pode servir. E inaltersvel,

(3 Touvrramx — Ahebfipse Géndadde des eaws. Paris. 1922 p. 139.



56 VISTIS TIADIQRUMICRA PRIBRA KARPITABDRBA

SO4H2, observa-se que, depois da adi¢cdo do cloroférmio, a cér do
derivado bromado é pouco estivel, e desaparece apés alguns minutos.
Allém disso a agitagiio do liquido quente é incémoda e delicadia;
porisso a determinagfo colorimétrica é pouco rigorosa.

Resolvi entfio operar a ffidgo seguindo em parte as indicagBes de
Tovrram ().

Tovramy recomenda, depois da mistura dos reagentes (que sfo
os de Deniggs), logo a seguir a adigdo do SO4HI2, mergulhar o tubo
em 4agua fria a 15°; esperar 15 minutos, aness de langar o reagente
fuchsinado e o cloroférmio.

Procedo duma maneira um pouco diferente mergulhando o tubo
em 4gua fria (15°) ou arrefecida a essa temperatura, duentze a adi-
cdo de SO4HR2 O que convém evitar é que a temperatura se eleve,
senfo a dosagem é inexacta. A ordem de introdugiio dos reagentes é
diferente também da de Dewicis.

Tudo ponderado e apés varios ensaios preliminares eis a técnica
que apliquei ao estudo de 70 amostras de sal marinho portugués:

Reggeteses — Cloreto de sédio puro, privado de bromeo (vide
mais acima) em solugio a 10%, em 4gua distilada.

€CIH, d =1,19 quimicamente puro
CrO4K2 a 10 %
SO4H2 a 66°, puro.

Raggatece ffichdinidado. (Vidé a sua preparagio mais acima).
Cloroférmio puro, isento de élecool por lavagem com Agua, se
for precisa.

Tedhiitea. I — Dissolver 10 gr. de sal em 4gua. Completar
a 100 ec.

Tomar 2 cc. do soluto (correspondente a 200 mgr. do sal).

Introduzi-los num tubo de ensaio; juntar 8 ce. do soluto de
CINa puro a 10%.

(Y Ja& indicamos os meios de purificar o sal; Dwwwis recorre ao aleool em
que o brometo sédico & soliivel.
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Misturar bem. Juntar sucessivamente, agitando depois de
cada reagente: Oec,d de CIH — Occ,4 de CrO4K2 — Mergulhat o
tubo em Aagua fria (15°) e deitar pouco a pouco 2 ce. de SO+H2,
agitando e arrefecendo ao mesmo tempo. Esperar 30 minutos para
que o Bromo se liberte, conservando o tubo em &gua fria. Ticae o
tubo da dgua e juntar entdo 1 cc. do reagente fuchsinado. Misturar
bem. Deitar finalmente 2 cc. de cloroférmio. Tapar o tubo com rolha
de borracha ou mesmo de cortica. Agjitar bem. O cloroférmio sepa-
ra-se, cdrado de vermelho-amoxeado mais ou menos intenso conforme
o teor em Bromo.

II — €Comparar, logo a seguir, a cér obtida — sem ser necessario
decantar o cloroférmio — com umsz escelér padwido preparada na oca-
sifo em que se procede & dosagem.

Emsaios preliminares fixam as quantidades provéveis de Bromo.
Partindo de quantidades conhecidas de Br— deve sempre comple-
tar-se o volume até 10 cc. com o soluto de cloreto de sédio puro.

Keatda patfaco — Nlo caso do sal marinho preparei 1°/ um
soluto A contendo 1g de Br= (1,488 g.BrK) por 100 cc. Com &ste
prepakei um soluto B, 10 vezes mais diluido e um soluto €, 10 vezes
mais diluido do que B. Os solutos teem pois :

Sal. A — 1 ce. — 10 mgr. Br=
» B —1cee. — 1 » »
» € —1ce. — 01 >

O soluto C dleu-me excelentes resultados.

O limite inferior de sensibilidade & de Occ,05 a Occ,1 ou seja
0,005 a 0,01 mgr. de Br.=. Athmixo déste teor, nas condi¢des em que
operei a cor do cloroférmio torna-se inapreciavel.

Partindo de 200 mgr. de sal, sendo o limite 0,005 a 0,01, mgr.
o limite serd pois de 1 p. de Br— para 20.000 ou 40.000 p. de sal —
isto é, 2,5 a 5 mgr. de Br™ por 100 ge. de sal.

O limite superior & de cerca de 2 cc., 5 a 3 cc. de soluto € (0,25
a 0,30 mgr. de Br= por 200 mgr. de sal ou 0,12 a 0,15 mgr. por
100 gr. ou seja 0,12 gr. a 0,15 gr. de Br= por 100 gr. de sal.

Prepara-se assim uma série de tubos, por. ex.: Com Occ,05 —
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Oogl — Occ,2. 1 cc..... de soluto €, completando o volume até
16 cc. com sal a 10 6/, puro.

Para a dosagem colorimétrica convém ficar na tonalidade vvevme-
o roxa;, e nio vermelho cereja; esta manifesta-se para as quanti-
dades mais elevadas de Bromo.

Olservacgdio. — A formagiio do derivado bromado, de cor alaran-
jada na solugio aquosa, antes da adigdo do coloroférmio, dé j& uma
ideia do teor em bromo. Podia mesmo servir para a dosagem colori-
métrica aproximada. Mas é incontestavelmente preferivel dissolver o
derivado bromado em cloroférmio e comparar as cores arrouxeadas.

Flssdibdados. — Apllicando o método de Dianmis-Cumum, modifi-
cado por Tormmmy e por mim, como ficou dito, obtive resultados
concordantes.

A — Na anilise de saix manitihdos portugueses obtive, em resumo,
o seguinte

a) Todas as amostras (umas 70) do Sul ao Nente do pais con-
tém brometo.

b) St/ dass saliiss moetitimas.

BROMO POR REGIAO

I — Avgike média Bt 0,025 Y
II — Figueira da Foz » » 0,071
Il — Tejo, Norte de Lisboa » » 0,029
IV— » Sul » » » » @,@44
V — Setabal-Alcacer média Br. 0,033
Vi—AAdgame » » 0045
¢) — Minimo-Allverca » 0,0026 %, ou BrNa 0,0032 ¢/,
Méximo Figueira da Foz » 0,113 » » » 0,144 »
Meédia geral » 0,044 »(}) > 0,062 »

B — Os sais dos pagoss de dgua salfjadde (Rio Maior, Monte
Real) sio0 mais pobres em bromo.

(1) Cerca de 4/10.000.
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€ —Sal da Costa Ocidental d'Affiica (Amgoela, Cabe Verde);

A média do sal marinho portugués da-nos 0,041 “/o de bromo
— ou 0,052 die brometo die sidiio; sfio pois 52 milig. die brometo
sédico por 100 gr. ou aproximadamente meitn gramac de Brametao por
Kidbggamma de sal cepmum.

Admiitinde um consumo médio de 6 a 7 kgr. de sal por cabega
e por ano, so 3 a 4 gr. de brometo de sédio, ingeridos anualmente
por habitante. Sabe-se que o bromo encontra-se nes tecidos e ne
sangue «atribui-se-llie recentemente uma acglo especial na produgie
do sono que éle realisaria como elemento active dum composto orga-
nico elaborado na hipéfise» (1).

O sal é pois uma das fontes que alimenta o Hremeo nenwak/ do
organismo humamo. O que até hoje nfio me consta ter sido indi-
cado, porque as analises de sal marinho que conhego sio mudas em
relagfio a existéncia de bromo.

Possivelmente o peixe podera introduzir quantidades maiores de
bromo ; mas faltam analises.

D — Bltemoo nas édguass do man. — Os nlimeros apresentados
por diversos autores sio muito diferentes ;

BROM® POR LITRO AUTORES
Mar de Islandia 0,060 gr. Theipe e Marton
Mancha 0,106 » Mialhe e Figuier
» 0,109 » Mairchand
Oceano Atlantico 0,017 » Regnaulit
Mancha, Oceano Atlamtico 0,024 a 0,068 Makmn
Oceano Atiantico 0,328 Sorel

Encontrei na agua do Atkitico colhida ao largo da Cestr de
Capatigea (pelo B Cantoo Btenddbio) em 6 de Setembro de 1934:

Bromo, por litro . . . . . . 0,050 mgr.

() Famemma pE Mira— Quitnicze Fisioldgigica. Lishoa, p. B7.
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Esta dgua apresentava as seguintes caracteristicas :

Densidade a 22¢ 1,0245 (3%, 4 Baumé)

Residuo por litro 39,50 gr.
Cioro 20,28 »
H — Btomeo nass &guass saliaddes dess pogoss {(ano de 1934):
DENSIDADE  RES. P. L. Cl. Br.
Aboree Red! — Pogo Sismaria 1,020 31,3 gr. 15,13 g, Vestigios
Vsirtea — Porto Monmiz 1,069 108,38 » 62,39 0,035 gr.
1,142 2235 » 130146 0,025 »

Réo Mioier — Pogo geral

Lisboa, Margo de 1935 ().
Nota apresentada 4 Academia de Ciéncias e A Sociedade Portuguesa de Qui-
mica e Fisica (Nicleo de Lishoa), em 10 de Margo de 1935.

(™ Neste estudo fui auxiliado pelo meu dilecto colaborador Albel de Carvalho,

a quem aqui agradeco.
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Téemica da determinacdo e distribuicio
do cloro no sangue

pelo

Bor. -lciieior dar SiWara 7 ularares
Assistente de hsivilufia na Faruldade de Metlieina do Poru

© estudo da distribuigio do cloro sanguineo, hé mrelativamente
poucos anos ainda encetado, afirma, actuaimenmte, o seu elevado valor
semiologico, tanto em Medlicina como em Cirurgia

Na realidade, sabido, como é, que o ido cloro disfruta uma
importancia consideravel na economia, pois assegura o equilibrio
osmético do sangue, estabelece as relagdes hemditicas e humorais com
os diferentes tecidos, interfere na regulacio do equilibrio &cido-basieo
do organismo, e desempenha um papel capital nos fenémenos quimi-
cos da digestdo, natural era supor que as suas variagoes de distribui-
¢do influenciassenn profundamemte o equilibrio geral do orgamismo e
o funcionamento de todos os @rgaos.

D’aii, a imposigao l6gica, perfeitamente natural, de tentar o estudo
da reparticio, no sangue, de tio importante elememto, todavia,
durante muito tempo, desconhecedones, talvez, desta nogdo funda-
mental : a désiguala/ diéwibilicstyio dbss iGesy cloroo na) pléemara e noss fié-
Bulds,s, os diferentes autores praticavam, apenas, a sua dosagem 10
sOro ou 16 plasma.

Pode isso fazer-se de uma das duas mameiras :

&) ou praticar a dosagem, difectamente;2zc, no plasma ou séro, sem
qualquer preparagio prévia destes constituintes heméiticos ;

5 ou separar, entdo, primeiramemte, as albumimas, ¢ dosear,
em seguida, o cloro no filitrado.

Sem querer entrar em qualquer apreciagdo-critica destes proces-
sos, visto ndo ser esse o objectivo desta nota, o que é facto é que essa
dosagem simples — podemos afirméa-lo hoje — é absolutamemte inca-
paz de nos elucidar, com seguranga, se, em determinado caso, ha
hiper ou Inpocloretagio orgamicas, porque nass retengieics c/clovabas
o claoo pldsmaticerco ndn se emconware semilyec eumentade/o. Pode apre-
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sentar-se normal, e até mesmo diminiidd/o, visto que o cloreto de sédio
ndo se acumula no sangue.

Wimwr e Jawaw [46) o dizem: «o pressrgara dimy: excessso de wureia
o sdn € o metddror testorminha/ro dir retengieio destac subbtdiecia, ) eoigue,
contrdidamenter it aess clretans, a wwetda acumuvlake-se na samggeic, sem: gyue
tedto o excessvo sejn exulsdso paraa os reieditis.

Mas «num brighficsco, a enalidése quitieaca nito revelde, em: ggerad,
3end0o umaa percewagergcsn sensivetmbnterncc narmalal o clbretao db sédioo mo
séon  sanggiéoco, aimida messwo quee o esiwddo dw Baldnearo cloloretmdo
mostee quee este sall € reliddo e mékim@io N opgARISENGIIO ».

E assim que sreinem, Rmor e femvumié [1], por exemplo, timham
ja constatado liipocloremia plasmatica em- individues atingidos de
retencio hidropigénica irredutivel, 0 mesmo acontecendo a Lemcaxc
[26]; leemierme e lowessoue [27]); e, mais recentememte, a 1lrxri
Tamrs [B7].

Eis porque Jncomsny e Paissers [18)], interpretando o sentir dos
biologistas modernos, proclamam a pouca ou nenhuma utilidade, para
diagnéstico, prognéstico e tratamento das andlises isoladas da taxa de
cloretos no plasma.

Xaw ha, portanto, paralelismo entre o que se da com o cloro e
com a ureia. Ao passo que a difusio desta, nos liquidos do orga-
nismo, é uniforme [20], visto que nZo se dissocia, pelo que a sua
dosagem, no plasma ou no séro, permite, imediatamente, conhecer,
com pequena diferenca, o grau de impregnagio do organismo, tal
uniformidade nio se observa para a ditusao clorada, havendo valores
diferentes para o sangue total, para o plasma e para os glébulos.
E, como o faz notar Gwmmamms [18]: «umi dkseqyilittibsio azapaverte,
necessarioro, toddviaja, aw Jmeioramentecrco rermelal diss aaioss fisfistolggicoss.

Surge, assim, a necessidade evidente de dosear, a0 mesmo tempo
que o cloro do plasma, o cloro dos giébulos — dosagem preconizada,
sobretudo, por Ampwwn [2] —e, ainda, o cloro do sangue total,
«espiciere ok Didisisa quitrieasa», na feliz expressio de B, vax Cavu-
LAERT e Grmwnmm [5], estabelecendo, em seguida, o chamade inpice
lore glebular |,
oto piag‘n;tico_

relacdo inversa (reldedo clarveritiaptastasioa)icica), (R. E), que é a rela-

Cloro plasmatico
¢88 " Bloro globular

Temaes, pois, de — tornado o sangue incoagulavel — déle colher

CLOROPEXICO GLOBULAR, (1. €. (7.) que ¢ a reiaqi@ Y3 ou a
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uma certa quantidade («sangue total»), separar, em seguida, na res-
tante, o plasma dos globulos, e praticar, isoladamente, nestes trés
constituintes liemdticos, a dosagem do respectivo cloro.

0 objectivo desta despretenciosa e sing;ela comunicagio, visa,
precisamente, a técnica a seguir para a dosagem do cloro nestes trés
componentes sanguinmeos, dbsagemn essa: quee Rajge € tEw mjpaportante
comoo a dh azatewimia. [6].

Uma condigio essencial, indiscutivel, se impée imediatmmente:
a da destruiciiodo dass mawirizsas oiganivasas. E isso, ndo sé para atastar o
6bice da presenga das albumimas, mas ainda porque «repartido mo
sangyerc, ness fumereses e nae sewosidadec/c dbss teciddss, a meignr parwre cbas
rezess sob) a formma db clreteo db sidibp, o i@ elboo combinéese-se 1 ggual-
mepterc — embora por fraca ligagio — com: as albbminasias, em zappor-
cBess e com efbities aindale hajge mekl. conndoidosdns». [32]. Pela destruigio,
portanto, das matérias organicas, O numero representativo do c]oro,
seja qual f6r a natureza do complexo em que este se encontre {com-
plexo mineral ou complexo albummuosa), é assim um numero que
representa ndo apenas o «cloro livre», mas antes —twll como se pre-
tende — o cloreo glyidhal.

Hl&, ainda, uma outra condi¢de fundamemtal a que um método
de dosagem do cloro sanguineo deve satisfazer, sob pena dos resulta-
dos ndo merecerem a devida confianca: — & a df evitan, poperies.

Quene dizer: para uma boa dosagem de cloro liematico, urde,
em resumo, que:

1.%) a titulagio ndo seja prejudicada ou dificultada pelas subs-
tancias albumimGides ;

2 que haja fixagsw imediata e integral de todo o cloro exis-
tente ou clbroo gibbdl/ (cloro livee 4 possivel cloro em combinacdo
albummasay).

A dosagem deve ainda poder fazer-se rapidamente, tal como
convém as dosagens em série, num estudo sistematizado de variac@es

do cloro sanguineo, e até mesmo as simples necessidades da pra-
tica laboratorial corrente.

Uma quési unanimidade de opinido especializada, faz sobressair
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um método que — correspondendo a todos estes requisitos iindispensé-
veiss— pode, por isso mesmo, merecer o qualificativo de «excelentes,
tal como o diz Guemarsy [(18].

Thata-se do Mrrowo pe Luumar, que klnner Trems [36] afirma
satistazer o mais exigente, e que Kmmmne e M Duwwwr [24), em
1933, reconhecem ser de uma extrema simplicidade, dando, a0 mesmo
tempo, toda a satisfagdo ao analista, — método &sse que eu apresento
aqui, ndo, evidentemente, como uma novidade, mas apenas como
um método a seguir, atendendo 3s suas miuitiplas vantagens.

lim simples resumo, o método comporta 2 tempos :

1." tempo -— destruicio da matérta orgdnica por oxidaglio nitro-
-permanganica;

2.” tempo - - dosagem do cloro libertado (& imedidiamentecrze /i fixefin)
pelo método de Charpentier-Volhard.

Iuin detalhe, tal como Lsumar o apresentou, nio em 1917 [24],
mas em 1928 "25], consiste no seguinte :

© sangue colhido no individuo, em jejum, é recebido num tubo
contendo uma quantidade de oxalate de potassio pulverizado tal que
a concentragio seja de 1 a 2 p. 1.000. Apds agitagio imediata e
enérgica (em presenga duns vestigios de alcool etilico, para evitar a
espuma), mede-se logo 1 ¢. c. de sangue, que se deita num copo de
larga abertura. © sangue que fica no tubo & em seguida, centrifu-
gado rapidamente, até a obtengio dum volume constante de glébulos.
Separa-se integralmente o plasma, com precaugdo, por meio diuma
pipeta de ponta afilada, e determina-se, cuidadosamente, o respectivo
volume. Para &ste efeito, 3 massa globular assim obtida jumta-se wma
quantidade, exactamente medida, de dgua destilada, representando,
aproximadamente;, o dobro dos giébules. Apds agitagio repetida,
para assegurar a liemélise completa das liematias e a homogeneidade
do liquido, mede-se, com cuidado, o volume total; por diferenga com
a quantidade de agua destilada junta, obtém-se o volume globular.
Para a comodidade dos calculos, completa-se, se é necessario, com
agua destilada, de tal modo que o volume fmal esteja numa relagao
simples com o volume globular.

Boxagernr: dby clbroo :

a) Plhama« -— Deitar num «gobelet» Pirex, de abertura langm:
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1 c. c. de plasma

10 € € de NE¥3&Ap N/50

2 c. ¢ de permangamato de potdssio puro, em solugdo aquosa satu-
rada a frio

10 c. c. de acido azético puro, a 46F B.

Deve seguir-se esta ordem, misturando cuidadosamemte apés
cada adi¢ado. Tapamdo o «gobelet» com um vidro de relégio, a mis-
tura é, seguidamente, aquecida com precaugio, agitando continua-
mente, até que se obtenha um liquido limpido e incolor, no qual o
cloréto de prata se reuniu em griimulos.

Deixa-se arrefecer, junta-se um pouco de 4gua destilada para
lavar as paredes do «gobelet» e o vidro de relégio com que o mesmo
foi coberto durante as operagdes, e titula-se o excesso de prata pelo
siilfocianeto de aménio N/f50, em presenga do alimen de ferro.

b} Seugur towd/ e gibtitlodos — Opena-se da mesma maneira que
no plasma. Tadawia, aumenta-se a proporgio de permangamato (3 c. c.
para o sangue total: 5 c. c¢. para os glébules), de modo a obter
um liquide final, igualmente limpido e sensivelmente incolor.

Como se vé, trata-se, na realidade, dum processo de dosagem —
além de elegante — rapido e exacto, pois reduz ao minimo o material
necessério, e suprime os erros por perda (fixagio imediata e integral
do halogénio no estado de sal de prata insoldvel).

Emtmetamtw, outros métodes teem sido indicades, todos éles
baseados em diferentes processos de destruicio da matéria organica
[30] que é a caracteristica do método de Laummr., Wajpmus, porém :

a) a destruigio por vi&: setar é, no nNOSso caso, de abandonar,
eomo facilmente se compreende. Assim:

Calcinaca | Incineragio — impossivel, por causa da wvolatihzagao.
alcinagao | (. R
| Cantbomizagio com lixiviagio — processe longo, traba-

directa , ) o
[ lhoso e, além disso, bastante sujeito a erros.

] além de demorado, ensaio
carbonato de sédio ou || igualmente sujeito a pér-

Caleinagio com l
¢ i carbonato de sédio

adicao de das, pelas projecgies e de-

-f nitrato de potassio | flagragées que inevitavel-

i e s, o

mente se produzem.
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Nfo convéem, portanto, os métodos por vier sezy. cm vez dos
quais — como escrevern bumunt [14] e Raewé €nosww [§ — é bem
preferivel utilizar o processo de Laupar.

Ficam-mos os métodos por vidr Huindada. Ora desses —abando-
nados, imediatamemnte, como é dbvio, os que utilizam o cloro ou os
compostos clorados para a destruicio da matéria orgamica, e, ainda,
Os que fazem intervir o 4cido sultdrico (métodos de I'mnoi, kianpin
e Drvesm, Gauumer, Dmweds, Bwemaw, ou o bisulfato de potassio
(método de POUCHET), ficar-nos-ia, apenas -além do método seguido
por Wrposeao [38] de destruicio pelo acido azético, isoledamente
(oxidacdo arrastada e perigosa) — o método de Mirwmsaw: (1908), que
aconselha o ataque pelo Acido azético jumtamemte com manganésio,
como substidneia activamte, acgio esta do manganésio que tinha ja
sido anteriormente utilizada por Wuuemes, em 1897, e que DPDmwicks
utilizeu, igualmente, no seu processe, em 1901,

E, afinal de contas, o processo de destruigio seguido no MEeropo
pe Lasumar (mistura 4cido azético -#- permangamatto de potdssio), em
que éste Gltimo tem, ainda, o papel importante de descorar o liquido
de destruicio, evitando, assim, dificuldades de apreciacdo da viragem
firedl, o que permite, desse modo, efectuar correctamente a avaliagao
do excesso de prata, pela via volumémica. Mas, no método de
Lmupar, a jung@io prévia de nitrato de prata, com formagio imediata
de cloreto de prata, insolGvel, evita, ainda, qualquer perda de cloro,
fixanddeso, particularidade que confere ao método gramde precisdo.
Al¥m disso, como o ensina kasawws [15], a decompuosigiio da maté-
ria orgamica, em presenga do nitrato de prata, faz-se com uma facili-
dade extraordinaria, de tal modo que, duma maneira geral, ela {a
mesmo a frio se decompée em grande parte.

L. o conjunto de tédas estas vantagens que conlere ao Aléropo
pE Laumar, baseado no cléssico principio de Cariws, um cunho parti-
cular de rapidez e exactidio, que o impée, portanto, & atengio dos
que, como eu, se dedicam ao estudo das variacbes do cloro hematico.

Julgw, apenas, de acordo com klonvan Truems [36] :

a) que ndo se podem considerar como absolutamemte fixas as
quantidades de permangamate de potassio propostas por Laumar.
Essas quantidades dependem, evidentememte, da riqueza em matéria
organica do sangue ensaiado ;
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By que c prudente dispensarse a jumgidio do aleool octilico, cuja
utdidade n@o se impéde, e que pode, mesmo, por possiveis modifica-
¢des de tensdo superficial, modificar a permeabilidade globular, dando
assim lugar a causas de erro, cuja amplitude nio nos sera facil cal-
cular ou prever.

Quamto a2 dosagem do cloro globular, a despeito de algumas
inevitaveis dificuldades, sou de opinidgo que ela deve fazer-se sempre,
de preferéncia, duma maneira dlieciers, e nao por calculo, mediante a
formula :

Cloro do sangue total— (Cloro do plasma>ired]. °/9 do plasma)
vol. ¢/, dos glébulos.

€loro giobular —

Se, por vezes, sdo concordanmtes os resuitados obtides pelos dois
processos (directo e indirecte), acontece muitas vezes, a despeito de
todo o cuidado e a despeito de se operar em condigdes idénticas, que
é bastante acentuada a divergéncia dos numeros obtidos, como nos
3 casos que posso aqui apresentar e de que arquivo os respectivos
resultados, a simpies titulo de exemplo :

} ' CIL.OK O ‘oo

| SANGUES: Reel. g,

. Gloh ules
ot 100 c. c. ( sangue)|sangue total| Plasma

Ditechs  Caleulado

I 5050 3,10 3,90 1.9 ‘ 2,30

\
I 43457 3,18 3,93 1,95 2,61
L I ; 49451 3,03 3.75 1,87 2,33 i

Recentemente, e baseando-se na classica observagio de DwmncuseL
[12] respeitante ao érro por dupla decomposicio devido & acgdo do
sulfocianeto sobre o precipitado de cloréto de prata, Mo Ruszesa [31]
afirma ser importante separar o referido precipitado antes da dosa-
gem do excesso de nitrato de prata, obtendo-se, assim, para a quanti-
dade de cloro existente no liquido, nimeros um pouco mais elevados
do que os que se obtéem nio tendo em conta esta prévia separagio.
Todavia, se é facto que a separagio do precipitade evita o érmo spot
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duphde decomppsisiaio, facto é também que —ssegindly Kooruwsr — [22]
haveria, neste mode de proceder, um nove erro: — o evroo povr caldsor-
cawm, isto é, a proposta separag@o prévia teria «o inconvemiemte de
subtrair & titulagigo uma quantidade aprecidvel de prata adsorvida
pelo precipitado». E lavando este Gitimo —como deve, ciévdente-
meptece, fazer-se, é assim arrastada uma grande parte dessa prata em
adsor¢io, e desse modo — tal/ cemao tiver ocasiddo db werififarer —- os
nimeros obtidos para o cloro acusam, acto continue, uma diminui-
¢do, aproximamdo-se muito sensivelmemte dos que se obtéemm ndo
separando previamente o precipitado de cloreto de prata. E. porque
assim acontece, suponho praticimenience dispensdvel o pormenor de
téenica acabado de apontar, que viria, apenas, sobrecarregar, inutil-
mente, com novas manipulagdrs, a técnica original e simples de

L s,

De ha bastantes anos ja que o Método de Lwumar vem pres-
tando as suas provas, pois desde 1912 que o autor emprega a sua
técnica no Latbomténio do Professor Griimbert e no Servige do Pro-
fessor Widal.

£ curioso notar que van Suxw, desconliecedor do processo de
Lavoar, em 1923 [33] langou e popularizow, na Amehica, wma
técnica absolutamente idéntica, da originalidade da qual, no entanto,
abdicou em 1928 [34].

Na Allemamia, o método de Ruszniak, que tantos adeptos reline
ndo é mais do que a técnica de lsumar semi-micrometwdizada (*).

Na Framga, entde, o nimero de autores que emprega a referida
técnica, fundamentalmentt;, pelo menos — constitie verdadeira Jegido,
de que cito, apenas, como exemplo: [mow Buw, van Caumamr e
Exawsar [5]; Flenar Tamns [36]; Exossor, Baver e Panm-Durmuss [17);
Cosmusng, Gramesmrume e Resour Vaauvss [7]; €Gh-0). Guunav-
miv [8]; Mwarcar Anttnto [3]); Remsmr Whant [39]; Davams e Paces
[11]; Grestor, Puson e dbowmr [10]; Rawe Mwon [26); Gamvoux,

(1) Entee nds, o Prof. Munams Sswwenio e Bruno pa Cosia [291), em Ceimbra,
Evumino Comuno, Himetwiano bE Carvauno 6 Josk Raewama [9]), em Lishoa, servem-se
igualmente desta modalidade executdria do métode de LavmAT.
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Brane e Acosac [16]; Swzanve Fmiv e Mavacs Fosraws [33);
Drover, Miwany e Conmsson [13].

Bwimomny e Lswimw — embora propondo uma outra técnica, gue
alids, nfilo permite o estudo da distribuicio clorada (O — afirmam
também que «o método de Laumar é um dos melhores métodos para
a dosagem dos cloretos nos humores do organismo » [4].

Finalmente, M. Lsmems, Ll Lveme e F. Nemmux [23), no seu
recente e magnifico livro de técnicas laboratoriais, referindo-se ao
método de Lamumar, classilicam-no de mefaddo mwitoo caxacto.

Pelo emprego desta técnica de Leumar, procedi, em varios indi-
viduos normais, ao estudo da respectiva distribuicio clorada, tendo,
em resumo, obtido os seguintes valores:

| cr;;;)mmtm OSCILAGOES MEDIAS
Sangue total 2,77-2,99 2,89
Plasmético 3,57-3,86 3,70
Globular 1,80-1,94 1,83
I.C. G. 0,47-0,52 0,50
R. E. 1,90-2,14 | 2,02

() De facto, assim &, visto que — em resumo—a técnica dos referidos autores
consiste em operar a desalbuminagie pelo 4cido crémico em excesso — filtrar — neu-
tralizar o excesso de acido crémico pela soda — e efectuar, em seguida, a dosagem
dos cloretos pelo nitrato de prata, segundo Moht, usando, como indieador, o préprio
cromato de sédio formado pela weutralizago.
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Confrontando-ws com os do quadre seguinte :
b
i S. total Plasmitico Glohular L C. G. R. E. AUTORES
2,77—2,99 | 3,57—38,86 | 1,80—1,94 | 0,47—@,52 | 1,90—2,14 - R
(2,89 (3.76) (1,83) 0,50) 209 | N pessoas
2,80 3,50—3,60 | 1,75—1,80 2 Blum e Ambard
. . Castaigne, Vaﬂunsl
- 3,16—3,60 | 1,86—2,20 — — e Chaumerliac '
e e . S |
Cristol, Puecli
- 3,40—3,80 | 1,45—1,90 0,50 — e Monnier
Ed. Coelbo i
- 3,58—38,78 | 1,90—2,10 | 0,54—0,60 - e ] Rocheta
Gamjourx, Braliic
— 3,60-3365 | 1,80—1,90 0,50 — e Andrac
— 3,50 1,75 — — Lot Bénard
. 3,50—3,60 | 1,70—1,90 - 1,90—2,10 Elemnii Thiers
3,41...3,62 | 1,70—1,95 | 0,47—0,55 Lamdam, Glass
2,70—3,02 (3,50) (1,81) (6,52 = e 81 Kaminer
3,55—3,80 | 1,84—2,16
(3,69) (2,03 0,51—0,58 — Loavmsr
' 3,50—3,90 | 1,70—2,10 — — Maurnice Rudolf

verifica-se que os valores por mim encontrados, nio se
afastam sensivelmemte dos da maioma dos auteres.
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Revistta das revistas

M. A. Josuww anp 6. L. Mwiem — Efeito da armazenagem a
frio ¢ da congelagio na compasicio® do vinho — (Ind. and Eng.
Chemistry — Vol. 26 — Janwiito, 1935).

Os A. A. fazem seguir a um rapido preambulo em que tratam das razées que
tem levado os vinicultores a empregar o frio na preparagio dos seus vinhos, uma
longa anilise retrospectiva da literatura que desde 1868 tem sido publicada sébre o
assunto.

Assim a refrigeragio tem sido usada, para evitar as fermentagdes a altas tem-
peraturas, para preservagio do vinho, para a eliminagio dos excessos dc cremor de
tirtaro e outras substincias que depositam logo que o vinho seja submetido as tem-
peraturas de inverno, para provocar o envelhecimento rapido porquamto a refrigera-
¢lo além da precipitagio do cremor de tirtaro aumenta a facilidade de absorpgdo de
oxigénio pelo vinho, para concentrar e aumentar o seu valor mercantil pela subida do
teor em alcool, ete.

Mostram os autores a faita de concordancia entre os estudos feitos pelos dife-
rentes oendlogos, visto a temperatura de refrigeragio variar de 4 5°C a H- 15° C,
conforme o ensaiador, 0 mesmo se dando quanto ao tempo a que os vinhos devem
estar sujeitos as condigdes frias, que vai desde 2 dias a 6 semanas.

Os A. A. passam a descrever como foram preparadas as suas amostras € as
provas a que as submeteram, publicando uma tabela dos resultados de que se tira as
seguintes conclusdes :

Regista-se sempre uma baixa no teor de &4cido tartirico total, em cremor, em
extrato e em cinzas.

A baixa é mais acentuada nos vinhos decantados, havendo porem equivaléncia
entre decantagio e fHtmaggo.

As muito baixas temperaturas aumentan ainda mais a queda do teor das
substancias apontadas.

As variagdes em alcool, acidos volateis, tanino, azoto e agtcar sdo insigni-
ficantes.

C. Spnraliey.

Aowmw M. Mouow ano Kumr W, Fawwxe — Efeito de certos sais
sdbre a actividade enziméatiea —((lnd. and Eng. Chemistry, Vol. 27,
Jameiro, 1935).

Os A.A. tendo notado que a presenga natural de selénio, vanadio, etc,, nos
gréos de certos trigos, influenciava a maneira como se desenvolvia o anidrido carbo-
nico durante a fermentag%o por leveduras, resolveram fazer um estudo sébre a intro-
ducdo ndo s6 de sais daqueles elementos como também de outros de caracteristicas
quimicas afins, no seio liquide fermenteseivel.

Os ensaios foram executados sdbre uma mesma mistura de 0,5 gr. de levedura,
5 %
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1 gr. dc glucose ¢ a quantidade de agua distilada para perfazer 20 ee. Coneluiram
deste estudo, que o efeito téxico dos sais de sddio de selénio, vanadie, arsénio e teld:
rio, sobre a producdo de anidride carbdnico durante a fermentagdo da gjucese per
leveduras, estava na ordem decrescente em gue vde mencionadas. Dé-se uma aeeleras
¢do com o sulfureto de sédio e em menor grau com 6 sulfite. Pelo contrario, 6 sulfate
produz um efeito retardador. O sulfureto de sédie tem o efeito interessamte de se
opor aos efeitos tdxicos de selénio, e Isto em eontraste eom o enxefre, o sulftio de
sédio, o sulfate de aménio ¢ o tiesulfate de sédie que nie eonseguem opbrse ae
efeito toxico do selenle.
C. Spratc/ley.

P. Ciswann & WoauiFouniiben — Amdllise das selugdes 6ré-
niicas destinadas ao cotttiime a eromma ¢ dos banhes residuals
deste corttrimae. — (Journal of the [nternationall Society of Leather Trades
Chemists. 1934. Yol. 18-p4g. 376).

P. Cliambard, presidente e relator da comissdio para o estudo da andlise does
banhos para o cortume a cromo, criada pelo congresso de Amsienddo da . S. L. T. C,,
apresenta neste estudo um ante projecto dos métodos a estabeleeer.

¥ arios casos se podem apresentar ao analista :

1. Banhos novos para o cortume a um banho, nio contendo tiosulfatos,
podendo ser :

@) extractos comerciais secos ou liquidies:
6y banhos de cortume & concentragio do emprego.
2. Banhos residuais de cortume a um banho.
3. Banhos residuais de cortume a dois banhos, e neste caso:
a) 4guas residuais do 1.° bamlie;
By 4guas residuais do 2.° banho.

Séo tratados neste estudo somente os casos 1, 2 e 3 A).

Como solugdo analitica, preparar 500 cc. contendo uin maximo de 0,4 #r de
Cr2038%. Das determinagies sio indispenséveis, as do cromo total e acidez, que
permitem calcular a basicidade. Em certos casos serd interessante determinar o indice
de floculagie, determinagio esta de que ndio trata no presente trabalho.

O doseamento do cromo total é feito no 1. caso, oxidando o sal de cromo da
solugdo analitica pelo perdxido de sédio, aciditicando coin 4cido cloridrico e reduzindo
com iodeto de potdssio. O iodo libertado é titulado com tiosulfato N/10, empregande
a pasta de amide como indicador.

No caso de banhos residuais de cortume a um banho (2) e das aguas residuais
do 2.° banho do cortume a dois banhos (3 b), que podem conter matérias proteicas
soluveis, tiosulfato de sédio, sais de cilcio, etc., aquele processo ndo permite obter
resultados exactos, devendo ser empregado o seguinte : medir para uma cépsula de
poreelana, ou melhor, de platina, uma guantidade de liquido contendo o maximo de
0,048~ de Cr203. Evaporai a banhe-maria e calcinar. Cobrir as cinzas com uma
pequena guantidade de perdxido de sédio. Fundir, arrefecer, dissolver em dgua, pas-
saf para um baldo ednico e ferver durante 20 minutos para destruir os compostos
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peroxigenados. Amrefever, neutralizar, jumtar um excesso de 4cido cloridrico e dosear
cOmo no 1.° caso.

Para dosear a acidez, o processo Procter-McCandllislh é aplicivel a todos os
casos que se apresemtamn na pratica industrial, excepto aos banhos que contcemn tio-
sulfato de sédio e especialmente as &guas residuais do 2. banho de cortume a dois
banhos, nas quais, porém, a determinagao da acidez ndo apresenta interesse pratico.
Medir 100 cc. de solugio analitica para uma capsula de porcelana, elevar o volume
até cerca de 500 cc. com &gua destilada, jumtar 1 cc. de solugéo de femolftaleima a
29 e titular com soda N/2 até avermelhar. Aqueser a ebuli¢gio, que faz desaparecer
a cor do indicador e acabar a titulagio mantendo a ebuligio.

A basicidade pelo método de Schorlemmer é expressa pela relagio

Cr combinado com os hiittoaxlide X110
Cre Total

Por meio dos resultados obtidos, calcula-se a acidez Schorleinmer

A Crx 100
T Cr

em que A Cr é a quantidade de 4cido calculada, ndo em SO3, mas em fungdo do
cromo com &le combinado, e T Cr é o cromo total.
A basicidade Schorlemmer ser4 :

A Crx< 1
100 — ——— ..
T Cr

J. G&llharo.

Mhvoptussimawsany Pawaowian & Eopmustiao — Coinparagas entre os
métodos de deseamemtio dos nitritos; métode rapide de dosea-
mento de pequenas quantidades destes compastas (J. prakt. chem.,,
1934, T. 140, N.os 8-9; seg. Amn. de Chim. Analyt. T. 17, N.v 2, 1935).

Os diferentes métodos de doseamento dos nitritos nio tém todos uma precisio
satisfatéria.

Titulando pelo permanganato comete-se um erco de 0,6 °/9; o método que con-
siste em operar em presenga dum excesso de permanganate, descorar a solugio pelo
sulfato feeroso amoniacal e titulae o excesso deste tiltimo-pelo permanganato, ¢ ainda
menos preciso dando um erro de H- 4 °f5. Com o 4cido oxdlico ¢ o permangamato a
precisdo é de 0,8 °/,

O processo colorimétrico, baseado no emprégo da alfa-naphtylamina e o 4cido
sulfanilico dd um erro médio de 4-5 %/,; comtude o sem empriyw justificase para
pequenas quantidades de nitritos. O método de Devarda nio d4 também a precisdo
desejada e os métodos iodométricos s#io longos e pouco priticos. Comtudo estes
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tltimos déio resultados satisfatérios com a condigio de introduzir algumas mo-
dificagBes.

O 6xido de azoto libertado tem tend2necia a oxidar-se e por assim em liberdade
uma certa quantidade de iodo. A-fim-de evitar esta oxidagdo, expulsa-se o oxigénio
dissolvido por meio duma corrente de CO?2 e elimina-se 4 nascenga 6 Oxido de azote
jumtando bicarbonato de sédie e deida sulfurico isento de oxigénle.

Aibatdo opercitosiaio. — Trata-se num baliio 20«m3 da solugio de nitrito por 4 gr.
de bicarbonato de sédio, jumtam-se 5¢m? duma solugéio de iodeto de potdssio a 10°%,
e um pouco de amido soliivel e faz-se passar uma corrente de CO2 durante 10 minutos.
Adidula-se em seguida a solugdo com 10¢m3 de dcido sulfiirico Ni/s isento de oxi-
génio e titula-se o iodo por meio duma solugio Nspa de hiposulfite de sédio.

Este método permite dosear, segundo o autor, 0,000028 ge. de azoto niteoso em
100=m3 de solugéo e o erro ndo ultrapassa 0,25

Al. Luacoze.

M. Pasr & Yaomwe bunowr — Sébre o empidgo dum novo
agente de defecagd® do sangue. Aplicagio A determinagio da
eloremiia. — (C. R. Soe. Biol. 1934. T. 117, n.® 28, pig. 22-23, seg. Ann.
de Chim. Anallit., Tomo 17, n.* 3, 1935).

a) Soro — Diluir n cc. de soro em 10 r cc. de 4gua destilada. Jumtar & mis-
tura w5 cc. duma solugiio de ferrocianeto a 15 %o e 2 njf® ce. duma solugio de ace-
tato de zinco a 11.2 9f,. Agjiar. Comjpletar 50 n cc. com dgua, agitar de nove e filtrar.
O filtrade estd totalmente desproteinizado e permite uma dosagem exacta dos cloretos.

By Plasma — O mesmo processo, mas as doses sdio levadas a nj4 cc. para o
ferrocianeto e nff2 cc. para o acetato.

¢y Sangue total — Doses : ferrocianeto n2 cc.; acetato de zinco h ee.

Este método de defecagio ¢ aplicavel em microanélise.

I”. Séeravo.

Huspuer & Emomer — A dosagem de cobre por meio dwima
solugdo de cianeto de potissio. — (Chem. Ztg, 1934. T. 58, n.° 70,
pig. 712-713. 1 de Set., seg. Amm. de Chim. Anailyt., Tomo 17, n.° 3. 1935).

A dosagem do cobre em meio amoniacal por uma solugdo titulada de cianete
de potassio é mais rdpida e talvez mals exacta gque a dosagem electrolitica. A pre-
senca de sais amoniacais aumenta a proporcde de elaneto necesséria, rapidamente
para fracas concentracdes, depois duma maneira insensivel aeima de 5 grs., aproxi=
madamente, de sais ameoniacais para 150 ec. da selugdo. A adigdo pregressiva de
amoniaco aumenta duma faneira continua a proper¢ae necessaria de eianete. Empre:
gar-se-30, portanto, solugdes pebres e amenface. E necessdrio Rae titular 6 esbre em
solugbes contendo outros eatides, particularmente aquéles gue dde igualmente com 6
clanetos sais complexes.

V. Seereavo.
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L per Cwnno — Método previze de identificagdo do sangue
nas mamehas, — (Diagnostica Teen. Labor. 1934. T. 5, n.° 6, pig.
464-471. 25 de Junlio, seg. Ann. de Chim. Amalyt. Tomo 17, A.® 3, 1935).

Método baseado no exame microespectrosedpico da mancha. Transforma-se
numa pequena parte da mancha o pigmento hemético em hemocromogénie. O rea-
gente de Dalla Vallta é particularmente eficaz para este fim;; compfe-se duma solugdo
glicérica de hidroxide de sédie. Coloca-se uma gota deste reagente sobre a mancha de
sangue ; depois dum ligeiro aquecimento, o pigmento hemdtico vira para vermelhe
vive; ae microespectrocdpio, vém-se as duas faixas de absorp¢do caracteristicas de
hemeeromogenio.

V. Seermvo.

R. Meuvame e P. Mwerows — Sebre a dosagesn precisa dos
nitrates — (Ann. de Chim. Amalyt. Tomo 17-N.° 3. 1935).

Os autores comegam por notar a falibilidade dos métodos usuais : — Schloesing
e Ulsh. Com qualquer deles e sobretudo com o primeiro puderam encontrar diferen-
cas muite sensiveis,

Em determina¢des executadas com o nitrato de aménio, encontiaiam sempre
uma maior percentagemn de azoto amoniacal gue de azoto nitrico. Affirmain que o
método de Ulsh é susceptivel de fornecer melhores resultados, se houver o cuidado
de proceder A redugdo e & destilagde muito lentamente.

O método dos autores nio &, além disso, sendo uma feliz modificaglio do de
Ulsh. Eles substituem o ferro pirofdrico em meio dcido pela liga de Devarda em
meio alealino. Eis a téenica que aconselham (ensaio feito sobre o nitrato de aménio):
«Pesar 10 grs. e fazer um litro de soluto. Intreduzir 25 ce. desta solugdo no baldo do
aparelho de destilar o amoniace. Jumtar 40 ee. de soda electrolitica a 40 @), depois
3 grs. de liga de Devarda e 150 ec. de agua destilada. Liga-se ao aparelho que ser-
vied para a destilacdo do amenface e aguece-se sebre uma pequena ehama durante,
pelo menes, meia hefa. E indispensével deixaf eperaf-se bem a redugdo ; se se des-
tila gudsi imediatamente, ou se se eenduz Mulio rapidamente a destilacdo, es resul-
tades sae Mawss. Completa a redu¢do, destila-se lentamente, recebendo-se @ ame-
niaee Aum deide dtulade.

K. Séerrapo.

Famast Kauiwe — Sobre a eliminagio do ionte fosforico na
analise qualitativa sisteméatica. — (Ann. de Chim. Amalyt. Tome 17
N.° 4, 1935).

O autor, depois de fazer a critica do método, por assim dizer classico, da elimi-
na¢do dos fosfatos na marcha da anélise qualitativa sistemética, pondo em evidéncia
os seus defeitos e causas de érro (hidrélises demoradas e delicadas, ete.), passa a expor
o seu método, que tem por base o segwinte: lormagdo dum complexo jerrifosférico,
pela adigdio de percloreto de ferro em exeesso e na presenca de acetato de amdnio,



78 VISTIS TRDICRUMICRA PRIRRA KARPICAADA

complexo esse capaz de se decompor pelo amonfaco, com formagio de fosfato de ferro
sem passar pela forma de ionte fosférico eapaz de fixar os jontes alcalino-terrosos e
magnesianos.

A pouca sensibilidade do métede, que nos aparece numa série de ensaios em
que o autor coloca vestigios (10 miligramas) de cloreto ou nitrato de zinco, manganés,
cobalto, niquel, bério, estrdncio, cdlcio ou magnésio em presenca de quantidades rela-
tivamente grandes de fosfato (200 miligramas de fosfato dissddiea®, desaparece numa
segunda experiéneia em que o mesmo autor submete o liquide amoniacal a uma ebu-
ligdo prolongada, o tempo necessdrio para a eliminacdo deo execesso de amonfaco, pois,
seguindo este método, eonsegue pesquisaF um miligrama de jonte magnesiano ou
alealine-teii®so em presenca de 200 miligramas de fesfato dissédico, ou sejam 55
miligramas em aelde fesfdrico e 1.30 miligramas de ferre.

Aiboldo opersttiioio parac a eliiminagipio do ientee fosifricico :

1) Tratar o liquido resultante da separagio dos sulfuretos de forma a eliminar
o 4cido sulfidrico e peroxidar o ferro ;

2) Adicionar um execesso de acetato de aménio e, gota-a-gdta, uma solugio
concentrada de percloreto de ferro (soluto comercial a 20 ® ¢, emn |pésw) até & dissolu~
¢do do precipitado ferrifosférico, no caso déste se formar, o que so acontcee se o
liquido n#o contiver iontes trivalentes — ferro, aluminio ou crome em certa per-
centagenn ;

3) Adicionar um soluto saturade de cloreto de amoénio e depois aménia até
cheire persisiante;

4) Levar & ebuligdo até¢ desaparecimento do cheiro a amoniaco.

5) Filtear e lavar o precipitade com uma soluglio quente de cloreto de aménio.

— No precipitado pesquisar o aluminio € © como ¢ no filltrade comtinuar a
marcha sistemética da anélise qualitativa.

M. Ppeseina.

Joax A. Swvonwez — Nove método para o doseamentta da pile-
carpina e dos seus sais. — (Amn. de Chim. Anaddyt. T. 17, n.° 4, 1935).

Bhsse do mateddo — Saponificagio do éster-interno da pilocarpina sob a acgdo da
potassa ou da soda, a quente; pela quantidade de alcali titulado gasto, calcula-se a
guantidade de alcaloide existente, sabendo que a pilocarpina uma vez saponificada
funciona como Acido monoba4sico.

1 ce. de soda ou potassa N/10 corresponde, pois, a 0,0208 gr. de pilocarpina-
-base, a 0,02445 gr. de cloridrato de pilocarpina e a 0,0271 gr. de nitrato de pilocar-
pina (sais habitualmente usados em terapéutica).

Abddo oparetatcro — a) Preparar um soluto de sal de pilocarpina a 0,5 ¢ em
meio hidro-alcoédlico (2 volumes de alcool a 95-96° para 1 volume de dgusl);

By Lamgar 10 cc. déste soluto num pequeno Erlenmeyer ou num baldo de colo
loago e jumtar 3 gdtas de fenolftaleina a 2 e/;

¢) Adicionar soda ou potassa N/10 até coloragdo ligeiramente rosea. Nesta
fase liberta-se a pilocarpina base (inactiva a fenolftaleina) e neutralizam-se os 4cidos
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que lire estio ligados formando os respectivos sais (os sais da pilocarpina compot-
tam-se, quanto A fenolftaleina, como dcidos mencbisicss);

o) Adicionar entio 10 cc. da solugdo alcalina N 10 e levar o balde a banlio-
-maria fervente durante 5 minutos ;

e) Amefecer, adicionar 5 cc. de alcool a 95° e titular o excesso de alecali por
meio de um soluto de 4cido sulfiirico N/10. A diferenca entre a quantidade de Alcali
N/10 empregade (10 cc.) e a quantidade de acido sulfdrice gasto, multiplicada, res=
pectivamente, por 0,02445 ou 0,0271, dé-nes a quantidade, em gramas, de eloridrate
aWw de nitrato de pilocarpina existente em 10 ee. do soluto a 0,5 Y.

No caso de se tratar do alealdide base o ensaio é feito nas mesmas condigdes,
suprimindo a primeira fase de neutralizagdo (c), viste ndo liaver o deido de sallfi-
cacdio ; neste caso o faetor de multiplicagdo eorrespondente é igual a 0,0208.

M. [eereva.

€r. Avone —Deoseamento di prata wes medicamentos o
nicos. Aplicagio ao estudo da pomada de prata coloidal.—
(Journ. de Phatm. et de Chim. n.® 9, 1935).

Critica dos diferentes métodos de destruigio da matéria orgénica, aplicdveis
neste caso, e escolha do proposto por Kahame que se baseia na accde axidante do
acido perclérico.

Num baléo de Erlenmeyer de 1(X) cc. introduzir 0,1 a 0,3 gr. de substancia
(préviamente séca), juntar 3 cc. de SO*[I2 (D = 1,84) e 5 cc. de NOSH (D =1,38) e
aquecer. Apoz desprendimento dos vapores nitrosos ¢ tendo-se tornado o liquide
negro, introduzir gota a gdta uma mistura de CIO*H (D ==1,64): 2 p. e NO3H:
1 p. Da-se um grande desenvolvimento de vapores brancos e o liquido descora pouco
a pouco. Parar a adi¢do quando o liquido descorou completamente. Deixar ferver 1 a
2 minutos (para dissolver o ClAg) e expulsar completamente o ClH prolongando
a fervura (4 a 5 minutos). Deixar arrefecer, juntar 20 cc. de agua destilada, ¢ titular
a prata pelo sullociancto N'1@.

No caso da pomada, aumentar a quantidade de SO4II2 (5 cc, para 0,3 gr. de
substéncia).

A aplicagio do método a pomadas de colargol mostrou uma certa heteroge-
neidade de composi¢do e um teor em prata muitas vezes inferior ao limite imposto
pelo Codex (10,5 gr. %)

M. Laavozce,

J. A. Sswomsz — Micredoseamemtto da morfina no 6pio e
suas preparagdes: tintura e lJaudano de Sydenham e no xarope
de cloridrato de monrffina — (Journ. de Pli, et de Chem. n,® 7, 1935).

Adaptagio do método colorimétrico proposto pelo autor em 1930 e basesido na
reacglio cromética désse alcaloide com o reagente fosfomolibdico de Wanelet em meio
amoniacal com que pretende resolver as diticuldades do doseamento de muito peque-
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nas quantidades de morfina. O seu método mostrou-se extraordinariamente exacto e
exige menos de uma hora para a sua execucio.

Para se poder apiicar nos preparados ricos cm productos extractivos e corantes
{tintura, ldudano, 6pio) que perturbam o ensaio, escolheu, apoz numerosas experién-
cias, o processo de extracgiio e purificagio da morfina que se baseia no emprego da
dgua de cal. O morfinate de célcio que resulta da accdo deste reagente, é depois tra-
tado por 4cido cloridrico e pela aménia ¢ extraido pela mistura: cloroférmio, alcool
isopropilico, preconizade por Kaellstroem.

Vér detalhes da técnica (que o autor expde para os diferentes preparados) no
original.

vl. Baroxa.

M. €. Sumanz — Doseamemto colorimétrico dia silica ma
agna das caldeiras. — (Ind. Eng. Chem. — Amallyt. Edition. — T. 6,
N.» 5, pag. H64-367, 15 de Setembro de 1934; segundo Amm. Cliim.
Amal. T. 17, N.* 4, 1935).

A silica reage sobre as solugdes acidas de molibdato de aménio dando silicomo-
libdatos corades. A coloragio aparece quési instantaneamenmte se se jumta sucessiva-
mente e muito ridpidamente as solugdes de molibdato e de acido, e nao corne¢2m a
diminuir de intensidade sendo meia hora depois do seu aparecimento.

Para obter uma eliminagdo completa dos fosfatos por meio do cloreto de cilcio,
sem precipitagio da silica, é preciso manter o pH entre 9,5 e 10,5, por meio duma
solu¢io-tampio: soda-berato, por exemplo. A presenga de aluminio nas Aguas das
caldeiras diminui o teor em silica, em particular para um pH igual a 10, por reacgdo
em presenga do cloreto de calcio.

Abdelo opeeaiéri-io. — Prepara-se a solugdo-tampdo misturando 6 p. duma solugdo
contendo 12,4 grs. de 4cido bérico e 100 cc. duma solugio N de soda por litro com
4 partes duma solucdo 0,1 N.. A 110 cc. de dgua, juntam-se 50 cc. da solucio-tampao,
2 cc. duma solugdo de cloreto de calcio 1 Wiee agita-se vigorosamemte. O precipitado
de fosfato de célcio aparece ripidamente. Deixa-se repousar a solugdo durante 2 horas,
agitando de tempos-a-tempos e filtramilo em seguida. A 50 cc. do filtrade, juntam-se
2 ce. da solugdo a 10 °/, de molibdato de aménio e 1 cc. da solugso cloridrica (3 volu-
mes de 4cido concentrado para 2 volumes de agua distilada). Depois de ter deixado
repousar a solugdo durante 10 a 15 minutos compara-se a coloragdo obtida com a das
solugBes-padides de cromato de potdssio 6u de deido pierico.

A. Pperéna.

IL W. Swaxk & M. &. deuon — Padrioes colorimétriicas para
a silica. —(Ind. Eng. Cheme. — Amal. Edition. — T. VI, N.¢ 5, pag.
348-356), 15 de Setembro de 1934; segunde Amm. Chim. Ammdlyt., T. XVII.
N.e 4, 1935).

Estudo comparative das diversas solu¢des-padrdes para o doseamente colovimé-
trico da silica, baseado na formagdo dum composto amarelo, pela reaccdo do molibdate
de amoénio com a silica em presenca dum 4eido mineral.
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O reagente da American Public Helth Association prepara-se juntande a 100
cc. da solugiio desconhecida, 10 ec. duma selugde centende 200 ee. de Aeide, 30 grs.
de molibdato de aménio e 400 cc. de dgua.

O reagente de Dienert ¢ Wandenbuleke é formadoe por 4 ee. de melibdato de
amoénio a 10 °/p e um centimetro ciibico de dcido sulfiirico a 20, para 100 ee. da
solugdo diesconhecida.

Para estas duas solugdes a coloragdo atinge 0 seu maximo cm menos de 5 minu-
tos e ndo desaparece sendo depois de meia hora aproximadamente.

O reagente de A. P. H. A. d4 uma intensidade de colora¢do superior em 10 °/p
aquela do reagente de Dienert e Wandksnibullcke. A coloragde é proporcional a guan-
tidade de silica até 75'um milhdo de silica. As solugdes de 4cide pferico propestas come
solugdes-padrdes permanentes ndo satisfazem em abseluto. As selugdes de bieromato
de potassio sofrem variagdes de cor com as variagdes do pH de meio para pH inferio-
res a 8. Utilizando solugdes alealinas de eromato contendo um tampde, ebtém-se
excelentes resultados. Diiui-se a solugloe-padide por meio duma selugde a 1 ofg ge
tetraborato de sddio até que a solugdo final eentenha 50 %/, em velume, da substan-
cia-tampdo.

M. Peerdia.

A. QUARTAREL. — Pesquiza micioquimica do MAPHESIS, —
(Ann. Chim. Applic., T. 24 N.* 8, pig. 383-390. Agosto de 1934; segunde
Ammn, Chim. Amally. T. 17, N.° 4. 1935).

Método baseado sdbre a accdio inibidora do magnésio sébre alteragio do hidré-
xido de cobre; a sua sensibilidade corresponde a menos de um milésimo de milis
grama por centimetto cabico.

Reggeteses —

1.° — Solugdo de cloreto de calcio obtida dissolvendo 10 grs. de carbonato de
calcio (proveniente do oxalato) na quantidade suficiente de 4cido cloridrico e diluindo
a 250 cc. Esta solucéo serve para preparar uma solugio mais diluida (solugdo a) ebtida
diluindo a 250 cc. 20 cc. da primeira;

2.° — Solugio de sulfato de cobre puro hidratado a 2 °, ;

3.° — Solugéo de soda a 20 %/,.

Aibddo opsrattdeio —

Introduzir num tubo de ensaio graduade (de 30 cc. ¢ rolhado) 1 cc. de solu-
¢do a de cloreto de célcio, depois uma porgio de solugio magnesiana a examinar e
finalmente: gua até completar o volume de 15 cc. Lancar entdo no tubo 0,75 cc. da
solugéio 2 (sulfato de cobre) e agitar. Colocar o tubo em banho-maria a 50°. Ae fim
de 10 minutes intreduzie 0,75 cc. da solugdo de soda e levé-lo novamente a banho-
-maria a 50° durante uma feia hora, agitando frequentes vezes para que o precipi-
tado ndo sobrenade nem depesite ne fundo do tubo. A alteragdo do precipitado em
suspensdo eorrespondente a lil milésimos de miligrama de magnésio pode ser tomade
commeo ponto de referéncia para uma determinagio qualliativa e guantitativa, com um
érro Inferior a 10 %/5. No case em gue haja ferro e manganés em quantidade supe-

flor a guantidade de fnagnésio serd necessdrio elimind-los. O aluminio ndo influén.
6
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cia. O método é utilizdvel para as andlises biologicas, andlises de 4guas, de terras,
ensaios de cimentos, ete.
M. Peeeira

E. Laszr — Doseamento colorimétrico de vestigios de cobre
pelo dietilditiocarbamatto de sédio. (Ann. de Chima Amalyt. N.® 5
T. 17, 1935).

Modificagio do método de Callan e Hemdersom que sc baseia na coloracdo
amarelo-acastanbada que o dietiditiocarbamato de sédio produz com o cobre em meio
amoniacal. Emn vez de operar em meio aquoso o autor usa um meio hidro-alcoélico
no qual, e ao contrdrio do método primitivo, nfo se d4, no decorrer do ensaio uma
turvagao branca gque pertutba o doseamento ¢ parece devida a uma hidrélise do rea-
gente com libertagio de dcido dietilditioearbamico. O aleool intemsifiea, além disse,
a coloragdo e verificou o autor que a concentragdo de 50°Y/Q é a mals apropriada
(ecloragdo e limpidez maximas).

O ensaio faz-se com 5om# de solugfio ciprica a que se jumtam 5em3 de aleool
a 95°% e Wi de sdligfo akoblive de dietilditieatiemato a 1 .

Podem-se determinar quantidades de cobre variando entre 0,1 ing. e 0,0001 mg.
O autor usou o colorimeteo de Guntz.

Da comparagio déste com outros métodos colorimétricos (hidroquinona, Kastle-
-Meser, hematoxilina e método de Currie com o cloreto de arsénio) resulta que este
apresenta vantagens quanto a sensibilidade ou quanto a causas de perturbagao.

No caso da presenga de certos cationtes que sio uma causa de érro do método
de Callen e Henderson {Zn, Fe, Pb, Ni, Cd, As, Bi, Mn, Al e Mg) usa o autoer
além do alcool, amonfaco substituindo os 5=m¥ de alcool pela mistura de 10m3 de
amoénia (D = 0,880) e 153 de alcool (no caso do Cd s6 ou em presenca de vestigios
de Fe e Mn) ou 12em3 de aménja e 15 m3 ¢ aleool (do caso do Cd sé ou com ves-
tigios de Fe e Mn).

No caso do Mg, que em geral ndo perturba o ensaio operando segundo a técnica
do autor, convém jumtar um pouco dc citrato de s6dio que evita, em todos os casos,
a sua precipitacio.

O método torna-se assim aplicdvel em presenga de Zn, Cd, Mg e vestigios
de Fe e Mn.

M. Lhbaroze.

L. Imoux — Pesquiza e doseaments rapido do clore active
muite diluide na adgua — (C. R. Acad. Se. N.° 22, 1934; seg. Ann.
de Chim. Amadyt. N.° 5, 1935)

A 50 cc. de agua clorada contida num tubo de ensaio de diametro escolhide
de modo que a espessura do liquide atinja cerca de 15 em., jumta-se um eristal de
bromete de potassio ; agita-se. Apoz dissolugdo jumta-se 1 cc. de reagente, preparado
por adigdo de 10 cc. duma solugio aguosa de fuesina a Viweo em 100 ce. de SO a

26, ¢ 1 ee, de deido acético puro. Desenvolve-se uma coloragdo violeta no caso da
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presenca de cloro, que se estabiliza ao fim de 14 de bora. Natarse jf i quantidades
infimas de cloro (0,005 mg. "/0)) examinando o tube perpendicularmente & superfi-
cie do liquido.

Doseia-se colorimétricamente por comparagdo com um tubo testemunho de
mesmo didmetro e contendo 49 ce. de dgua distilada, a que se jumta gota a gota
MnO“K Nf300 até igualdade de ¢oloragdo.

A correspondéncia entre numero de gotas de MRO'K e quantidade de eloro é
dada por uma cueva préviamente tragada.

Al Luaeze,

K. Ehwsan, E. Rusnonic & J. 1 weming;. — Ensailos sobre o con-
teido em Agua pesada das Aguas minerais frantesas e de
algumas outras. — (Journ. de Pharm. et de Chim., Tome XX, a.° 11
1935)).

Os autores ensaiaraim as seguintes dguas minerais: Victhy Gramde Grille,
Viehjy Célestins, Vindhy Hopital, Riiinebev (Suéecia), Komg Ilaahan (Neruega),
Dronning Maud (Noruega), Medwm (Nwowmpge(, e dgua erdindiia (Oslo-Noruega).

Uma vez purificadas essas dguas por uma série de destilagdes e controladas
pela determinagide da conductibilidade e¢ do fndice de refiacedo, determinaiann as
variagdes da percentagenn de dgua pesada pelas divergéncias da temperatura de equi-
librio dum flutuador de vidro mergulhado na respectiva dgua contida num aparelhe
especial. Chegaram & conclusio de que n¥o hd divergéncia alguma entre as dguas
examinadas e a agua ordindria, quanto A econcentragdo em dgua pesada.

Al. [Peeeira.

S. Nrexsew & St Secamranu. — Novo método de precipitagdo
da insulina. Precssse rapide para controlar «iim vitro » o grau
de purificag@o das insulinas comenwinis, — (Buli. de la Soe. de Ch.
Biologique, T. XWIII, n.° 1, 1935).

Processo baseado na precipitagio da insulina pelo ferrociancto de potissio e
pesagem do precipitado num liltro de vidro apoz lavagem com 4gua e eter e secagem
no vacuo.

O reagente mostrou uira especificidade superior aos usados anteriormente,

Nos preparados industriais &ste reagente separa a insulima, que se, pesa, e no
liquido restante uma adi¢io de soluto saturado de 4cido picrico da um precipitado
mais ou menos abundante, correspondendo exclusivamente as substancias indiferen-
tes, completamente estranhas aos principios actives, ¢ indicador duma purificacio
mais ou menos imperfeita.

Estas reac¢des permitem assim, segundo o autor, uma apreciagio do grau de
purificagdo desses preparados.

M. Luacoze.
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A. Groww, A. R. Remsnewanea & P. [emionn. — Redlagiio entre
o acido ascérbico e a clorofila (Buli. de la Soe. de Ch. Biologique,
. XVl N.9 2, 1935).

Doseamentos de 4cido ascérbico, pelo método de Tillmans (que se baseia na
acclio redutora déste corpo sdbre o 2-G-diclorofenolindofenol) em diversas plantas e
diferentes partes das plantas.

Os resultados obtidos foram os seguimtes:

As plantas heterétrofas, desprovidas de clorofila e nio sintetisando os glucidios
apenas contém pequenas quantidades de acido ascorbico.

As antétrofas (que sintetisam os glucidios) contem sempre quantidades grandes
desse acido.

Nas partes clorofilinas destas plantas ha uma quantidade maior que nas partes
brancas.

Além disso o acido ascoérbico aumenta quando a clorofila aparece e, reciproca-

mente, diminue quando esta diesaparece.
M. Lbsvoze.

M. RanGiER. — O acido drico urindrio e 0 uroerémio (Bull.
de la Soe. de Ch. Biologique, T. XVIII, N.° 3, 1935).

Q 4cido iirico encontra-se na urina, segundo os trabalhos de Ducung, em com-
binagio com um composto orgénico. O A. estudando éste problema chegou & conclu-
sio de que se tratava dum complexo 4cido drico-urocrémio de que féz a sintese,
verificando algumas propriedades, especialmente a sua estabilidade conforme o ph do
meio, a influéncia dos sistemas tampd@es, etc.

No organismo essa ligacio d4-se, segundo o autor, nos rins.

O autor emite a sua opinido quanto a férmula de constituigio désse complexo.

M. Luaroze.

M. J. LavoLLaY, — Micre e sub-microdosagem colorimétrica
do ferro (Bull. de la Soe. de Ch. Biologique, T. XVill, N.* 3, 1935).

O método consiste em precipitar o ferro sob a forma de combinagdo com a
8-hydroxyquinoleina. Esta combinagdo fortemente corada, é redissovida no alcool e
submetida ao exame photocolorimétrico. Permite o doseamento nos produtos de ori-
gem biolégica, sem separagio prévia, de quantidades de ferro compreendidas entre

0,005 mgrs. e 1 mgr.
¥. Covia.

V. Cowveuer — O doseamento colorimétrico por meio de
precipitades corades (Z. An. Chem. N.** 1-2, 1934, seg. Amn. de Cli.

Amlyt. N® 5, 1935).

Vesttiigios de cobre coram o precipitado branco de sulfocianeto duplo de merci-
rio ¢ de zinco de vermelbo violacio, ao passo que vestigios de cobalto o coram dc
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azul. Estas coloragdes sfio devidas & formacde de eristais Mmistes, tende respectivas
mente as férmulas (CuZa) Hg (SCN)* e (CoZn) Hg (SCN)*. Pode:se peis desear
estes dois metais eolorimétricamente utilizando come reagente 6 sulfocianete duple
de mereirio e de aménio. A sensibilidade 6, nes dois eases, cerca de dez vezes maier
gue fo ensaio coloriméttico pela amonla.

M. Luazvoze.

A espectrometria infravermelha e as suas aplieag@es. — No ano findo,
realizou-se no Anfiteatro de Fisica da Sorbona, uma sessio em que se fez uma sérle
de comunicagdes sdbre a espectrometria infravermelha e suas aplicagdes, presidindo a
essa sesséo o sf. Ch. Fabiy, prof, da Faculdade de Cigncias e director geral do Instl-
tuto de Optica, e sendo conferentes os srs.: dr. J. Lecomte, prof. P. Le Roux, dr. R.
Fieymann, eng. H. L. Tardy, eng. A. Bej/le.

Nao se tratou de fazer um curso sdbre o espectio infravermelho, gue se estende
sein descontinuidade desde as radiagdes visiveis até as oscilagdes eléctricas; mas sim-
plesmente de apresentar, sdbre o assunto, trabalhos ultimamente realizados em liga-
¢&o com o Instituto de Optica, de Paris.

Na exposigéo dos conferentes hé ligeiras referéncias s fontes de energia radiante
empregadas, como carburadores Bunsen, lampadas com atmosfera gasosa, lampadas de
Nernst, lampadas pontolitos; a selectores de radiagdes (monecromadores) e a transfor-
madores de radiagBes (polarizadores), ete,, empregades na espectrometiia infraverme-
lha, que se supdem geralmente conhecides.

Insistenn os conferentes, em primeiro lugar, sdbre a maneira de produzir e obser-
var as diferentes regides do espectio infravermelho, especialmente as mais proximas
do espectro visfvel, abrangendo radia¢des de comprimenio de onda da ordem de duas
dezenas de mierons. Em segunde lugar, tratam dos espeetros infravermelhes de absor-
pedo, indicando as aplicagdes que se pode tirar para o estude das estruturas e anélise
guimica, apresentando trabalhos, espeeialmente sobre earpos ofganieos, mas mostrande
também o aleance mineralégiee.

Tornamdo-se a maior parte das substincias conhecidas, sob uma espessura da
ordem de 1 cm., rapidamente opacas, ou atérmicas, para radiagdes de comprimento de
onda superiores a 2 fx.; ndo se podendo entdo aplicar as férmulas ordinarias de acro-
matizaclio das lentes, um dos conferentes, o sr. [ecompte, apresenta algumas notas de
estudo proprio sdbre a escolha de matérias para prisma e lentes a usar na produgio
do espectro infravermelho em eertas regiGes. Referem-se esses estudos aos coeficientes
de transmissdo e dispersdo do sulfureto de carbono, guartze, fluorina, salgema, silvina
e brometa de potassio.

As propriedades de sal gema sdo conhecidas.

A silvina sintética e o brometo de potdssio prestam-se facilmente ao fabrico de
prismas; a fluorina é rara. Com prisma de iodeto de potdssio sintético pode-se obter
um espectro compreendendo comprimentos de onda variantes de cérca 30 fi, mas a
substdneia é rara.

O sr. Leocomte refere-se ao uso das redes de difracgio no estudo do espectro
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infravermelho, dizendo que esse uso estd prfuco desenvolvide, porque absorvemn muita
energia, sendo necessirio empregar aparelhos detentores das radiagdes dispersas mais
sensfveis do que com os prismas. As (nicas redes utilizdveis no infravermelho sdo as
redes por reflexdo, construidas por processos especiais (‘Wood, Trawdbrdhe:, Ingee-
sooll). As redes por transmissdo estdo pestas de pafte, por causa da absorpgdo de
energia.

Sendo o olho insensivel as radiagdes infravermelhas, o sr. Frejmmamm passa em
revista alguns instrumentos receptores: Na parte iniravermelha ligada & parte visi-
vel, isto &, até cerca de /£ =- (0,93 ft, padiaw-se ampregar peiicullas fotografices, ssansi-
bilizadas por meio de corantes junitos & emuls3o de brometo de prata. Tem-se conse-
guido sensibilizadores especiaes gue permitem atingie /- 1,0a 1,1 // eujo emprégo
se tenta fazer actualmente.

Os aparelhos detentores mais usados em espectrometria infravermelho sio :
a pilha terino-eléctrica, o bolémetro, o radiomicrémetro e o radiometro, de que ha
modelos aperfeigoades, descritos nos tratados especiais, podendo avaliar diterengas de
temperatura da ordem de 10~% "=

Um outro principio de detensdo das radiagdes infravermelhas ¢ o da célula
fotoeléetrica, com aplicagdo triédica. O sr. Freymanm passa em revista os principais
tipos de células fotoeléctricas usadas no infravermelho. Insiste particularmente nas
chamadas células fotorresistentes, fundadas na propriedade que tem umas certas subs-
tineias, nomeadamente sulfuretos de metais ¢ metraloides (estibina, argentite, acan-
tite, pirargirite, bornonite, molibdenite, oxissulfureto de talio, de variarem a sua resis-
téneia eléctriea sob a acgdo dos raios infravermelhos. Conclue que de todas as células
fotorresistentes, a mais sensivel é a de Case, constituida por o oxissulfureto de talio,
depositade sobre uma placa de quarizo, coin eleetrodos de aluminio; para uma ilumi-
nagde em luz bramea de 14 lux, correspondente a um fluxo de 10— lJumens,
gbterm-se com uma tensdo em série de 6 velts, uma cofrente instantdnea de 1,5
microamperes, 6 gue corresponde a uma sensibilidade 2000 vezes maior que as
fotoeléctricas de potassio ordindrias. A sensibilidade espectral desta célula fotoelée-
triea vai de X1 0,8 a 1,2 // eerea, com um maximo para / — 1,01#,

Com os principios antes releridos, o sr. Lecompte apresemta duas dispesicdes
de 6rgdos, que resultam de tronsformagio de espectrografo de prismas ordinariamente
usado para a parte visivel e uhra-violeta, substituindo as lentes por espeihos, para
registar os espectros infravermelhos, com rapidez, facilidade e precisio de téenica,
procuradas por Lamglejy desde 1881.

O sr. Tatidy apresenta um aparelho para o estudo do infravermelho, com pris-
mas de salgema, construido pela firma Jobin Ywom, que € do tipo clissico francés dos
aparelhos espectrais do desvio constante.

O sr. Boyle apresenta outro aparelho idéntico, construido no Instituto de Optica
de Paris e ai usado, especialmente para o estudo da transparémcia dos vidros para as
radiagoes infravermelhas.

O sr. Lecomte relatou varias aplicagoes do espectro de absorpgio infravermelho
ao estudo da estrutura e andlise de substincias orginicas, fazendo notar que todos os
corpos orginicos, sem excepgdo, possuem naquele dominio espectral um nimero
importante de bandas distintas, pelo menos uma dezena, mas &s vezes mais de um
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quarteirdo. Dai faz derivar a utilizagdo pratica do espectio Infravermelho para a ana-
lise quimica qualitativa.

Os trabalhos do sr. Lecompte confivinam a hipdtese emitida per Albiey e Fes-
ting, de que os diferentes agrupamentos funcionais da guimica erganica se caracterl-
zam por bandas, ou riseas, de absorpedo infravermelhas.

Comparando os resultados analiticos obtidos pelo espectio infravermelho com
os fornecidos pelo ultravioleta e com os espectios da difusdo (efeito Ramam), ©
sr. Lecompte conelui que éles, quando simulidneamente aplicados, se completam até
certo ponto.

O sr. Freymanm refere-se a interessantes aplicagdes fisieo-quimicas da espectro-
metria infra-vermelha, com célula fotorresistente, relatando especialmente estudos de
espectros de absorpgdo que encaminbhain para o estabelecimento de novas estruturas
de certos compostos orgdnicos e processos analiticos qualitativos e quantitatives.

O sr. Roux, com o aparelho apresentado, pode polarizar as radiacBes infraver-
melhas e estudar o pleocroismo no espato de Islandia, entre 2 e 6 /( chegando, come
no espectro visivel e ultraviolete, &4 conclusio de que a absorp¢do das radiagOes
depende n#o s6 da direcgdo da vibragdo do vector luminoso, mas também da direcgdo
de propagacdo.

Como diz o sr. Freymann, o campo de investigagio no domfnio da espectrosco-
pia infravermelha é muito vasto, havendo ainda muitas questdes a elucidar.

A. R M.
TInformagdes

IX. Comngx Intes i 1 de Quimica Pura e Aplicada —
«Comissisao Whieenacionaln«l dhss tatleddas anvais’'s de Chnstantases e daddss numaniedsos de
Yuiinicica, dee ffiicica, db bialdgigia e de redeentiigyian.

O Congresso na sua sessdio plendria de encerramento em 11 de Atbril de 1934,
adoptou as resolugdes seguintes :

1.° O Congresso aprova o relatério apresentado pelo Snr. C. Marie, Secretério
Geial da Comissio das Talbelas Amwais, para o periodo de 1912-1933 e confirma a
esta Comissdo os poderes que lhe tinham sido conferidos em 1909 pelo VIl Con-
gresso Internacional de Quiimica Pura e Aplicada.

2. O Congresso lamenta vivamente que as circunstincias tenham forgado a
Comissdo Internacional a intesromper a publicagido dos volumes a partir de 1930.
Considerando que o progresso técnico estd inteiramente ligado ao cientiffico, o Con-
gresso dirige um apelo as organizacles cientificas e industriais de todos os paises
para fornecer 4 Comissdo Internacionall das Talbelas anuais as somas necessdrias para
asseguraf a publicacdo des documentos acuiulades durante os anos de 1930-1931-
:1932 e 1933, e retomaF ne mMmais eurto prase pessivel a publicacdo dos volumes
anualis.

3> O Congresso julga que, conhecidos os imenses servigos prestados as cién-
eias fisieo-quiimicas e s ciéncias anexas pelas Tabelas anuais de Constamtes, o futuro
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destas publicagdes indispenséveis deve ser assegurado pela participagio de todos os
paises ao fundo internacional criado em 1932 pela Umiso Internacional de Quimica.

4.° Considerando enfim que importa dar & Comisséo Internacional das Tabe-
las anuais um estatuto oficial que apresente t3da a garantia sob o ponto de vista do
futuro, o Congresso julga que é necessdvio submeter a questio ao exame duma Con-
ferencia Internacional oficial e pedir a0 Governo francés para tomar a iniciativa de
convoeat essa conferéneia no mais Biewee praso possivel.

Rsta Comisséo reliniu-se sibado, 8 de Abuil, sob a presidéncia do Snr. Prof.
Swarts, membro da Academia Real da Bélgica. Kssa comissdo compreende os mem-
bros seguintes : Sars. Abbel (Auwstria), Ball (Kstados Umidos), Bodenstein (Alema-
nha), Duchener (Holanda), Bruni (Italia), Cabrera (Kspanha), Centnerswer (Polénia),
Dutoit (Suissa), Fohter (Swissa), del Fresno (Espanha), Roth (Alesnamha)), Seidell
(Estados Unides), Swietslawski (Polénia), Hawser (Espanha), Matsubara (Japéo),
Moles (Espanha), C. Marie, Secretirio geral da Comissio das Tabelas anuais, Bur-
riel, Secretdrio da Comisséo.

O Congresso lembra que o texto, que cria a Comissdo Intermacional das Tabe-
las Anwais, foi comunicado oficialmente pelo Fomuen €wore 80 Governo espanhol
para transmitic nas mesmas condigBes aos diversos paises representados no Congresso
de Madrid as resolugdes acima reproduzidas.

Estas resolugdes serdo igualmente transmitidas & Comissio Internacional de
Cooperagio Intelectual da Sociedade das Nagdes — Margo de 1935.

Propasta para reorgamizagio das cadeiras de fisica nas Faculdades
de Ciéncias — Os prolessores da Faculdade de Ciéncias da Uniisensidade do Pérto,
Srs. Drs. A. A. Sousa Pinto e Allvaro R. Machado, apresentaram ao respectivo Con-
selho Kscolar, em Junho de 1933, uma proposta de organizacio das cadeiras do seu
grupo, a qual proposta foi renovada ultimamente perante a Secgio de Fisico-Qui-
mica, sendo aprovada por unanimidade e mandada ao Comselho, acompanhada de
algumas das razdes que a fundamemtamm para, no caso déste a aprovar, ser mandada
as Instancias Superiores e serem consultadas as Faculdades congéneres.

Segue-se a proposta e a justificagio, para conhecimento dos leitores da Revista
interessados no assunto.

PROPOSTA

Considerando que a actual distribuigdo do ensino da Fisica pelas diversas
cadeiras do grupo ndo permite, por um lado, uma satisfatéria organizacio pedagogica
dos estudos fisicos nas diversas licenciaturas; por outro lado, uma conveniente ada-
ptagdo as diversas exigénecias e duragBes dos curses preparatérios para as outras €seo-
las, nomeadamente para a Faculdade de Engenharia do Pékto ;

Considerando, além disso, que independentemente de qualquer reforma orgé-
nica das Faculdades, é vantajoso procurar introduzir quaisquer modificacdes de deta-
lhe, que, dentro dos objectivos fixados as Faculdades de Ciémeias, a pratica tenha
aconselbado para a melhoria da sua organizagio pedagégica :

Considerando, fimalmente, que ao Conselho da Faculdade compete, nos termos
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do art. 20.° do seu Ragtubmento, elaborar e propor a0 Gewerno as modificagdes que
a experiéncia for aconselhando ;

Os professores do Grupo de Fisica propdem que a Faculdade submeta & apre-
ciagio do Exm° Mimistro o seguinte quadro de cadeiras no Grupo de Fisica, em
substitui¢do do actual, sem que haja alteragdo no numero de semestres lectivos e,
portanto, sem alteracdo de despeza :

Fiea F. . N. (anual).

{ preparatério para as Escolas de Guemra e Naval
(anual).

Fisum GERAL. « ..

[ preparatério para a Facuidade de Engenharia e
fazendo parte das licenciaturas em Ciéncias Fisi-
co-quimicas, ma‘emdticas e geolégicas (anual).

Fiswa (22 Parte) { Idem (anual).

fazendo parte da licenciatura, em ciéncias Fisico-qui-
Tsananmdancs . micas e preparatorios de Engenharia e Escola de
Guerra (semestral).

FRCTRICIDADE . . {\xwmm, jittam (eaneastad)).

- . { Iderm, fazendo parte da licenciatura em Cidnelas Fisi-
ABA ATOMWICA. . ;
co-quimicas (semestral).

Total 11 semestres,

JUSTIFICACRD

A reorganizagio das cadeiras de fisica, proposta, tem as seguintes vantagens :

1. Vabnizar o ensino da fisica na Faculdade de Ciéncias como preparatério
para a Faculdade de Engenharia, sendo o actual julgado insuficiente.

2.> Idem, para o Instituto Superior Térmico, estabelecendo correspondéncia
entre as cadeiras de Fisica, 1.# e 2.# parte, neste existentes.

3.° Descongestionar o actual curso de fisica, pela separagdo dos alunes dos
preparatérios anteriores, que tem obrigado a desdobramentos de regéncia.

4.° Tornar possivel a execugio dum programa minimo de fisica geral razoavel
e atil, para licenciados na Faculdade de Ciéncias e preparatérios das escolas supe-
riores especiais.

A transigio do regime de estudo de fisica actual para o que agora se propde,
far-se-ia com o minimo de perturbagdes, atendendo ao seguinte quadro de conti-
nuagéo, substituicio e equivaléncia de cadeiras :

€0 pe Fisea F. Q. N. (anuval) — Continua a fazer parte da licenciatwra em Cién-
cias Biolégicas e Medicina.
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€nso pE Finea Eommal. (anual) — Continua como preparatério para as Escolas die
Guerra e Naval e licenciatura em Ciéncias
Matemiticas se os conselhos escolares néo pre-
ferirenn a nova organizagéo.

Fisvmom — 1.4 parte — (anual) — A frequentar por alunos matriculados die movo
com destino as licenciaturas em Ciéncias e
Fisico-quiimicas, Geolégicas, Matemiticas (?)
e preparatérios para engenharia.
E dada a equivaléncia a esta cadeira aos
alunos aprovados na cadeira de Fisica dos
Sélidos e Fluidos e, para efeito da continua-
¢lo de estudos preparatérios para a Faculdade
de Engenharia, aos alunos aprovados em
Fisica Geral.
Fisea — 2.# parte — (anual) — A fregiientar por alunos em condicbes idibnticas
aos anteriores.
£ dada a equivaléncia a esta cadeira aos
alunos aprovados em Acustica-Optica-Calor
e Electricidade e, para eleitos de continuaglo
de estudos preparatécios para a Faculdade de
Emgentharia, aos alunos aprovados em Fisica
Gerall.

Torracmmndimima (semestral) — Continua fazendo parte dies licenciaturas em
C. F. Q., preparatérios para engenharia e
liscola de Guerra.

Hisamcmans: (semestral) — No préximo ano lectivo 1935-1936 funcionard ¢
curso anwal existente.

Fiwa atomica (semestral) — Comeca a funcionar noe ano lectivo 11B3G-1937.

De futuro dar-se-4 equivalémsia de exame, ou freqiiéncia para fisica geral aos
alunos que tiverem exame ou freqiiéncia, das duas cadeiras de Fisica 1.2 e 2.# partes.

Assemableia geral da « Dechemaa ». — A assembleia geral da « Dechenna »
(Deutsche Gesellsehaft fir chemisches Apparatewesem E. V. — Sociedade alema
para apatelhagesn de quimica, com sede social em Potsdamerstr. 103 a) Berlim W 35)
teréd logar de 3 a 5 de Julho de 1935 em Konigsheng, a0 mesmo tempo que o Con-
gresso do Vaneim Deutscher Chemiker (Associagio dos Quimicos Alemaes).

O assunto a tratar serd: os matericigrs albmides ao semigpo dm consteuedoio de
aparelithsos gjuiincons. sendo apresentadas as seguintes comumicagBes:

1, bPa b K . Karlsruhe: Diee Alswirkiafgengen der MevietédBbenint-
setledifingg auff Kanatsokdidmion undl Fevtiggngig. (As conseqiiéncias da politica dos metais
sobre a construgio e execugio).

2. bm. E. Reepum, Mannheinn : Zitjgreaessesse Wenitotifipotebiberne im dear cdhe-
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wigshérén Vhestsiede. (Problemas da actualidade relativos aes materiais na indistria
quimica).

3. bm. K. bune, Weisswasser: 3iihwefisters Seitzengue iw diir o/rehemischen
Faddstsiee. (O grés cerdmico resistente aos 4eidos na industiia quimica).

4. DK E. Resehkiwrser, Frankfurt a. M.t Raidee fiochigeeriestesce Okyilele @ls
fleua: dhuisshdie Aerammissedie INGtkitofiefe ivh Wemiscsiehon Abpplateh@bar. (Osiidos puros
altamente refractdrios come noves materiais cerdmicos alemdes na constru¢do da apa-
relhagem gquimiea).

5. Fum. v. Beavusw Meecowmav, Berdin u. b Tin. Fawnz, Jenal: (QQuarigu.
aiby deuischerer Worekdtofd/) i chamisclisher Myppratehadha. (O quartzo como material
alem3o na constru¢io da aparelhagenr quimica).

6. Dm. v. Stomssem, Jena: Glass ails deuischeier Whrkdtofbff i /ehanisohen
Apppustebada . (O vidro como material alemao na eonstrucdo da aparelhagesm quimica).

7. ba Ine. 11, Rewsemrroae, Whstesegedn 1 Dauisclictes Witz/, aifs Baustafs/f dn
dar chemisoliohen TeehhikkA. (A madeira alemd como material de construgdo na téenica
quimica).

8. DK. E. CzAREK, Berlin = Jorischibtterce in der Merieenddng:s wow Auisisigiton
ivn Apparatababau. (Progressos realisades no emprégo das matérias plésticas artificiais
para a construgio de aparelhos).

9. bm. K. Danz, Frankfurt a. M.: Néinvisclie/re Waniktejigffe Jiir A pppparatenus-
Kibtduligrg. (Os materiais indigenas para o revestimento dos aparelhos).

10. 1. Rosmms;, Lautawerk : Adminiimiern — eiiu deutsshdrer Wérkdfoid /f Jiir den
Apparatebadao. (O aluminio, material alemdo para a construgdo de aparelhos).

i1, bh Inve. TL Jumemiwmn, Essenk Gegusssaere Whrikktodigfe dérr Fikaseponyppe
Jitr dene Bawn elernisolidrer Gevatee. (Pegas moldadas de metais do grupo do ferro para a
construgdo de utensilios de quimica).

12, B P. Somamesmsvem, Esssen! Bhitragg aurr Wegge daw  ousliblinddisdhen
Robdtojieffe ine Sandelistando/er dhss cemischehen Afppreteadesies. (Contribuigio para a
questio das matérias primas estranjeiras nos acos especiais para a construgio de apa-
relhes quimicos).

13. Ba Inc. I 3. Scwmmusm, Dusseldorfl: Sendefstaie’: /e Jitr cemischelre (Eerate.
(Agos especiais para aparelhos de quimica).

ld. DPau. Inc. Biook, Essem! Bwneckdesivontesres itberr diee Wevinendufigrs won
Sparmeiallef/er i elemischehen Atppratelradan. (Observagdes interessamtes sobre a subs-
tituigdo de alguns metais mais econémicos na constru¢io de aparelhagem quimica).

15, E. L. lnmaxo-dsvew, Erfurt: Béer Kivjdhsss des Valkumers autf diée Aus-
waht{ undt/ dice Warresionsbectandighelighei: den Werkkioftgfe. (A influéncia do vacuo sébre
a escolha dos materiais e sdbre a sua resisténcia a corrosdo).

16. DR. Dr. K. Wiir&H, Leverkusen : Atistriche)e im chermischohen A pppmaratéoen.
(As pinturas na construgdo de aparelhos quimicos).

®
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Sociedade Portuguesa de Quiimica e Fisica

ACTAS DAS SESSOES DO 1.8 TRIMESTRE DE 1935
Niicleo de Lisboas
Sesséivo cientififaq ovelindiiaa de 206dde Heevereivo dae 79335

Presidefetece — Prof. Dr. Cirilo Soares.

Searetdioio — Dr. Coellio Gongalves.

Sécios presentes — Drs. Alvaro Ataide, Clanles Lepierre, Manuel Valadares,
Bernardino Saraiva, Borges de Almeida e Veiga Mata.

Aberta a sessio, foi lida e aprovada a acta da sesséio anterior.

Foi em seguida aprovado um voto de pesar pelo falecimento do quimico italiano
Emanuel Paterno.

O sr. secretirio comunicou que o Secretariado de Propaganda Nacional resol-
vera custear a execugio do retrato a 6leo do notdvel quimico portugués Doutor Ber-
nardino Gomes a fim de figurar em Paris numa galeria a organizar pela Athiston de
la Clitiiere. Delitberado agradecer.

Tratou-se em seguida da organizagio duma lista das publicagBes peri6dicas
portuguesas que de algum modo possam interessar 86s quimicos.

O sr. secretario referiu-se depois & correspondéncia trocada com o sr. Secretério
geral da Sociedade a fim de se conseguir a actualizacio da Reawista de Quimica Pura
e Aplicada.

O sr. Prof. Lepierre é de opinido que o Niicleo de Lisboa edite uma publica-
¢io privativa desde que continue a verificar-se o atrazo da Revista de Quimica Pura
e Aplicada.

O sr. dr. Ataide concorda mas entende que é conveniente aguardar resposta do
Niicleo do Pérto.

O sr. Prof. Lepierre pede a palavra para aprovar as consideragbes do sr. Dr.
Ataide.

O sr. Presidente declarou ser conveniente adiar a resolugio do assunto em
discussio atendendo ao facto de se encontrarem presentes poucos sdcios.

A sessdo foi encerrada depois de todos os socios presentes manifestarem a sua
concordéncia com o critério exposto pelo sr. Dr. Alvaro de Ataide.

Niicleo do Pértos

Sesséivo ordinaniera adimidisisativa-a de 9 de Admgo de 70035
(1.3 CONVOCACAO)

Sob a presidéncia do Senhor Professor Dr. Alberto de Aguiar, secretariado
pelo Senhor Prof. Dr. José Pereira Salgado e Licemciado Allberto de Brito, reuniu-se
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no anfiteatro de Quimica da Faculdade de Ci2necias o Niicleo do Pérto desta Socie-
dade. Aberta a Sessdo as 17 horas verificou-se, de harmonia com o disposto no artigo
13." dos Estatutos, nio haver o nimero legal de s6cios para funcionar a Assembleia.
Por este motivo o Senhor Presidente adiou a sessiio para o dia, hora e local ja men-
cionado na convocagdo, isto & para o préximo dia 13 do corrente as 16 horas, no
Anffiteatro de Quiimica da Faculdade de Ciéncias.

Anfiiteatro de Quimica da Faculdade de Ciéncias, 9 de Margo de 1935.

Sesséses ordlovadied:s — cientififac e adfninistsativeya —
de 30 de Mrogo de 70035

2.+ CONVOCACAO)

Aos vinte dias do més de Margo de 1935, as dezassete horas, reuniu-se no
Anffiteatro de Fisica da Faculdade de Ciéncias do Pérto, o Niicleo do Pérto da Socie-
dade. Esta sessio que esteve marcada em 2. convocagdo para o dia 13 do corrente
ndo se pdde realizar nesse dia tendo sido enviados, por ordem do Senhor Presidente,
novos avisos a todos os sécios do Niicleo do Péeto, fazendo a convocagéo para o dia
20 do corrente, as 17 horas, com a seguinte ordem do dia :

1° — Expediente: 2.° — Discussdo do relatério e contas da geréncia de 19784;
3.° — Eleigdo dos novos corpos gerentes; 4.° — Comunicagio do conséeio Ex.mo Sr.
Prof. Dr. Alwvaro Machade sobre «Sinonimia, etimologia, grafia, pronincia e fixacfio
de termos usados em quimica e fisica ».

Presidiu o Senhor Prof. Dr. Alberto de Aguiar, secretariado pelo Senhor Prof.
Dr. José Pereira Salgado e Licemciado Allbento de Brito, estando presentes os seguin-
tes consécios Sars. Profs. Drs. Sousa Pinto, Alvaro Machado, Taveira Gongalves,
Abilio Barreiro ; Licenciados : D. Felicidade de Oliveira, Mendonga Monteiro, Hum-
berto de Allmeida, Cardoso Famzeres; Engenheiros: Femreira da Silva e Custédio
Guimaries.

Amnites da ordem do dia foi dada a palavra ao Ex.™® Senhor Secretdrio Geral —
Prof. Dr. José¢ Pereira Salgado — que leu o seguinte offcio que lhe foi enviado pelo
Secretdrio do Nicleo de Lishoa :

Lisboa, 9 de Fevereiro de 1935.

Excelentissimo Senhor Secretério Geral da Sociedade Portuguesa
de Quiimica e Fisica :

«Virios sécios do Niicleo de Lisboa tem procurado informar-se jumte de mim
acérca da publicagio do Boletim oficial da Sociedade. Sentem-se desgostosos com o
seu atrazo e alguns pedem-me mesmo que os considere desligados da nossa agremia-
¢do cientifica. Fago justica a boa vontade de V. Ex”® para que a Revista se publique
regularmente e nio é meu desejo conhecer as razdes porque o atrazo excede meste
momento 3 anos. O que preciso, porém, de levar ao conhecimento de V. Ex.2 é que
o Niicleo de Lisboa ambiciona apenas ter uma publicagio efectiva e é-lhe indiferente
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que ela seja editada no Pérto ou na Capital Nos dltimos 4 anos tem este Nucleo
realizado sessdes mensais e isto constitue j& uma garantia de que alguma coisa podera
realizar no futuro. Por esse motivo ¢ pedindo a V. Ex!? que nio encontre o menor
motivo de melindre para o Niecleo do Pdrto nas minhas palavras, eu lembro a V. Ex.»
que a Revista da Sociedade se publique em Lishoa ou que o Niicleo desta cidade
tenha uma publicagdo especial eontinuande ne Pdrto a Revista de Quiimica Pura e
Aplicada. Por estas sugestdes me terem sido apresentadas por varios soeios eu gosta-
fia de ouvir sébre elas a epinide de V. Kx. afim de a poder comuniear na proxima
rednide de Nueleo de Lisboa que deverd realizarse em 16 do ecorrente. Queira
V. Ex.® geeitar 65 meus eumprimentes respeiiososy.

O Srerriario do Xucleo de f.islboa,
(a) Rusidgvo Caatlbo GGongdives.

Depois de discussio véria foi aprovada a proposta seguinte do Senhor Eng.
J. J. Ferreira da Silva e resolvido pedir ao Senhor Secretério Geral o obséquio de
transmitie ao Nicleo de Lisboa as resolu¢des do Niicleo do Pérto, do que Swa Ex.*
se encarregou.

PROPOSTA

Tendo sido submetido & apreciagdo da Assembleia Geral o oficio de 9 de Eeve-
reiro de 1935 do Senhor Secretario do Niicleo de Lisboa dirigido ao Senhor Secreta-
rio Geral da Sociedade, relativo & publicagdo de um boletim privativo do Niicleo de
Lishoa :

a) Considerando que o Niicleo do Pérto, encarregado do Boletim da Socie-
dade, n#io declina nem engeita as responsabilidades que lhe caibam, mas

by Considerando que a falta de publicagio periédica do mesmo Boletim é
principalmente devida A falta de artigos e das notas ou das comunicagdes cientificas
dos sécios de qualquer dos Niicleos ;

¢) Considerando que, desde que esses artigos lhe sejam fornecidos com regu-
laridade, o Niicleo do Pérto se compromete a publicar periodicamente o Boletim, o
que muito deseja e a que nunca se esquivou ;

d) Considerando que a Rwistera de Oljirninera Purea e Ablidedada. actualmente é
iinico 6rgfio da Sociedade, se publica no Pérto ha cerca de trinta anos, dos quais
vinte e quateo nesta qualidade, tendo sido neste longo periodo publicada durante
trés anos apenas em Lisboa, sem que dessa mudanca resultasse vantagenn apreciavel,
metive porque veltou a publicar-se ne Pérto;

e) Considerando ainda que a publicagio de outro Boletim no Niicleo de Lis-
boa, conforme a proposta, contraria o disposto no art.? 27.° dos Estatutos, que taxa-
tivamente indica como seu orgio a Riwistwa dir (Quimicaa Puraa e Abfitadada, ¢ que s6
poe alteragédo desse estatuto, e pelas formas legais, deixard de o ser;

f4 Considerando fiinalmente que a publicagio de mais do que um boletim,
embefa modesto, seria incomportdvel dentro dos recursos da Sociedade, proponho :

L® Que o unico orgio da Sociedade devera continuar a ser a Abvisiwe de
Quimicaa Purea ¢ Aljidédacda que se publicard no Pérto ;
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2" Que se comunique a0 Nueleo de Lisboa gue, desde gue envie ao Nucleo
do Pérto com regularidade os seus artigos, poderd contar com a Revista come publi-

caglo efectiva.
(a) /. J. Feveivaa da SHiira.

Todos estiveram de acordo em que a Revista deverd ser publicada com regula-
ridade e, tanto quanto possivel, cada nimero no fim do trimestee correspondente.
Por proposta do Senhor Presidente, e para a boa eficiéncia desta solugéo, foi nomeada
uma Comissdo de publicagio constituida pelos Ex."*s Senhotes Prof. Alvate Machado,
Eng.® Henrique Serfano e Doutor Laroze Rawha, a gual procuraed satisfazer esse
desiderato sempre de¢ acerdo com © Senhor Seeretdrio Geral come preceituam os
estatutes. Por propesta do Senhor Seeretdrio Geral fol reselvide gue a esta Comissdo
presida o Senher Presidente.

— Foram lidas e aprovadas @s actas dies diuas sessbes amteriores. Passando-se &
ordem do dia foi tomado conhecimento da admissdo de sécios efectivos pelo Nucleo
de Lisboa dos Ex.mos Senhores De. Kurt Paul Jacobsohn — Doutor Quitnico — e
Anténio Camacho Teixeira de Sousa — Engenheiro Agrénomo e Chefe de Servigos
do Laboratério Quiimice Fiscal.

— A seguir fioi lido ® relatério e apresentadas #s cmitas div amo die 1934 que
foram aprovadas com um saldo dec contas de sete mil ¢ seiscentos e sessenta escudos
¢ doze centavos.

— Procedeu-se & deicio dios movos Corpos Gerentes que fliicaram assim cansti-
tuides :

Presidefetece dr Dlreegguio — Prof. Dr. Allberto de Aguiar; VicoxRTeeigirtosces —
Prof. D¢. Alexandre Alberto de Sousa Pinto e Prof. Dr. Abilio da Silva Barreiro ;
1 Sewretarie'o — Eng.° Hentique Serrano ; 2:° Skeretarioio — Licenciado Alberto Car-
los de Brito: Tesmureiriro — Eng.® José Joaquim Ferceira da Silva ; Mogaiss efeiectives
— Prof. Dr. Tomés Joaquim Dias, Prof. Dr. Alvaro Rodrigues Machado, Prof. Aux.
De. Ammando Lareze Rocha; Vogaiss sudbtititazos — Dr. Anténio de Mendonga Mon-
teiro, De. Humberto de Allmeida, Dr. Aniténio Cardoso Fanzeres.

Nio havendo mais nada a tratar foi encerrada a sessdo administrativa ¢ aberta
a sessiio cientifica.

— Foi diadia @ palavra 20 Ex™ Senhor Prof. Dr: Alvaro Machado, que fidiow
sbbre sinenimia, etimologia, grafia, proniincia e fixagio de termos usados em quimica
e fisica, mandando para a mésa a proposta seguinte, que foi aprovada :

PROPOSTTAM

«Atenmdendo a dificuldade de levar a cabo a discussdo e notagdo dos verbetes
dactilografados com os termos de flsica e de quimica, sua grafia e pronuncia, para a sua
fixagdo, quando haja vérios termos, modos de escrever ou de pronunciar, proponho ;

L® A colheita dos termos em divida ou litigio serd feita por uma comissao
de 3 membros da Sociedade Portuguesa de Quimica e Fisica ;

2. Essa comissdo poderd agregar as pessoas interessadas e fazer as consultas
répidas que entender ;
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3.° Dos termos coligidos serdo feitos verbetes com a sinonimia, etimologia,
correspondéncia a termos espanhéis, italianos, franceses, ingleses e alemaes, e sem
preocupagdes de defini¢des, quaisquer observagdes que ilucidemn filologes e pessoas
ndo especializadas nas cincias fisicas, que se tenham de consultar para resolver em
definitivo;

4.° Os verbetes serdo compostos tipograficamente, por ordem alfabética, para
serem publicados, em nimeros sucessivos do 6rgio da sociedade, os termos cujo
estudo se for adizntandio;

5.° Pedir-se-3o a sécios e pessoas interessadas, reflexdes e discussdes sébre os
termos publicados que a Comissdo examinard e publicard, em resumo, nos ntimeros
seguintes do 6rgdo da Sociedade.

— O Senhor Presidente antes die encerrar a sessio comunicou a morte da Mae
do Senhor Prof. Eng. Tom4s Dias, um dos nossos mais ilustres consécios, e propde
um voto de sentido pezar a que a Assembleia se associa por unanimidade.

— © Senhor Presidente, diepois die agrad ap ca die todos, encerrou em
seguida a sessdo.

Anifiteatro de Fisica da Faculdade de Ciéncias, 20 de Margo de 1935.
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