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H presente fascicolo a cura del Prof. ¥. Muntoni é dedicalo a una branca
della chimica bromatologica, riguardante gli alimenti derivati dai cereali, che in
halin presentano un interesse fondamentale. Nella compilazione si & tenuto
conte del progressi verificatisi nelle indagini ud essi connesse sine all’anne in
corse, venendo cosi ad aggiornare le due precedenti edizioni pubblicate rispeiti-
ramente nel 1956 ¢ nel 1960 a cura di F. Di Stefano, F. Lintas-Simoncelli,
. Munteni ¢ D. Renazi,

{'na raccolta di metodi non deve, oveiamente, essere considerata come un
lavore originale che proponga alle discussione qualche norvita, ma deve, al con-
trario, indicare solo quelle toeeniche che, per comprovata sperimentazione, diano
garanzia di sicurezza e di validitd.

Tutti £ metodt presentati sono in uso presso Ulstituto Superiore di Seniid,
ore la lora adezione ¢ stata decisa dope accurati comtrolli.

Come arviene per ogni raccelte di metodi, sia in ltalia che all’estero, pud
accadere che per una singola determinazione venga indiecato pit di un metodo.
(ié nen significa che nelle determinaszione in questione esistano incertesze,
ma, che, sulln base di una eguale validita, si lascia all'analiste la scelta della
metadica piie confacente alla sua preparazione ¢ alla disponibilite di atirezzature.

Aun. Fat. Swper. Sanite (1067 3, 245285,
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FRUMENTO

I - FRUMENTO

Prelevamente dei campioni

Il campione occorrente per Pesame del frumento deve essere prelevato
in modo da rappresentare nella maniera piit precisa la media delle caratte-
ristiche di tutta la partita.

Le determinazioni che generalmente si eseguono sono le seguenti:

Analisi

1) Peso per ettolitro. — Si determina mediante la bilancia pesagrano
del volume di ml 250.

2) Impurezze. — Da g 100 di frumento, per mezzo di una pinza, si aspor-
tano tutte le impurezze presenti, il cui peso in grammi, rappresenta la per-
centuale.

Le impurezze si dividono in utilizzabili e inutilizzabili ; delle prime fanno
parte i chicchi di altri cereali (corpi farinosi} e altri semi come lino, veccia
ecc. (corpi non farinosi). Le impurezze inutilizzabili sono costituite da spor-
cizia, terra, sassi, semi estranei nocivi e simili,

Si determinano inoltre le percentuali dei chicchi di frumento germogliati,
fermentati, cotti, tarlati e, per i grani duri, le percentuali di chiechi bianco-
nati, atteneriti, ricellati, pinti.

3) Umidita. — 100 g di frumento privo di impurezze vengono macinati ;
si prelevano g 10 del macinato e si seccano in stufa a 130° C per 90 min.
entro pesafiltro tarato. Dalla perdita di peso si calcola la percentuale di
umidita,

4) Glutine. -— Si macinano finemente circa g 100 di frumento privo di
impurezze ; se ne prelevano g 25 ¢ su questi si determina il glutine nel modo
che sard descritto per la farina (II, 7).

dnn Ial, Super. Soeitd (19671 3, 235-285.
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I FARINA

Prelevaments dei campiond

Per de farine chinse in sacehis sio ottene i1 camptone predeyande la fari
sia dalle parti lu'rif'vri('.hr chie dalle parti centrali di diversi sacehi ¢ mesco-
lando pod intimamente le varie porzioni. Per e fartne che s trovano in casse,
o altrimenti ammuerchiate, devono prelevarsic in punti diversi delka nmassa.
porzioni che poi sl rvieniscone ¢ siomescolane intimamente, Dalla misecla
cosl ottennta s prvh-\mm tre campioni di g 200 ciaseuno. Per la proporzio-
ialitd del campione all’entita della partita valgono e norme adottate dalla
Association interuativnale de climie eéréaliere (Norme olandesi Farinenblait
NEN 3112).

Poiche & neeessario garuntire i campioni dallassorbimento o dalla per-
dita di acqua. essi devono essere posti in barattoli di veteo a ehivsura per-
fetta. Mancando di recipienti di setro. si petranno adoperare sacchetti di
sarta resistente. Usando una bilancia sensibile al decigramme. si determi-
nerd, con tu massima esatiezza. < il peso lorde » dei singoli campioni., I bene
¢he anche il Laboratorio, al quale & tnviaio 31 campione per Fanalisi di prima
istanza, appena guesto & arrivato. ne controlli i pese segnandolo sull'ing o-
tucro unitamente alla data di esecuzione della pesata, I peso di diascan cam-
pione, olire che sull'involucro, dovrd wiehe essere segnato nel verbale (b
prelevamento,

Per la chivsura det sacchetti doved escludersi ta ceralacea.

I da sconsigliare Iaso i saechetti di materiale plastico (politene, poli-
vinile ¢ simili).

1 campiont devono essere prefevati da sacehi sigittati o chinsi i modo
tale da non ingencrare dubbi sull'identiticazione del moline produttore. In
caso diverso, comverrd eseguire il prelieve dirertamente presso il moline.,

1 campioni debbono essere confezivnati in wode da garantirne Maoten-
ticitd ol evitare ogni manomissione : su ddaseun involuery doyrd essere appo-
sta la tirma del detentore dellu farina o di chi lo rappresenta e di ehi esegoe
i} prelesamento.

Inalisi

1y Esame organelettico ;

a) Questo esame riguarda Faspeito. il colore, Podore ed i sapore della

farinu ¢ Ueventuale presenza di impurezze geossolane o di parassiti,

Claree, Bef Nupee, Sasito 0887 30 20520 0



FARING Ry

Liodore si avvertird meglio facendo bollire Ja farina con la soda caustica

al 39, (3 w10 mi}.

by prova di Pekar - Onesta prova ha lo scopo i facilitare ¢ remdere
piit setto Papprezzamento del colore della farina. Una piccola quantita i
farina viene stratificata con spessore nniforme di virea 3 mim su una lastra
di vetre o sa ua tasoletta di ebanite o di legno serniciato in nero.

La superficie viene pol conrpressa eon una lastra i vetro. S taghis
Peeeesso i faring ui lati in modo da ottenere una forma rettangolare @ poi
siimmerge  Jentamente la tavoletta nellazequa. tenendola  leggermente
inelinata, ¢ vi si mantiene per cirea un minuto, eioe fintanto che dalla farina
non sioprigionine pii bollicine di aria, indi se e osserva il colore,

Questa prova & maggiormente conclusiva se eseguita in confronte ira
la farina in vsame v una sievramente rispondente alle caratteristiche fissate
datle disposizioni in vigore.

2} Determinasione dell umidita

a) 10 g di farina esattamente pesati in pesatibiei del diametro di virea
et 8 vengono seceati in stufa a 1050 € fino a costanza di peso s dalla perdita
di peso siocaleola la pereentuale di wmiditi,

h) 10 ¢ di farina esattamente pesati si steadono in strato uniforme
etitre un basso piattello di allumitio del diametro di mm 85, previamente
tarato in pesafiltri. Si fa seceare per 60 minuti in stufa ad uria termoregolata
alla temperatara di 13001352 C e, dopo ralfreddamento del piattello entro
i} pesafiltri chiuso, in essiceatore a clornro di caleio, si ripesa. Dalla perdita
di peso si caleola la percentnale d'umidita.

3) Determinasione defle ceneri. — 10 g di farina esattamente pesatt ven-
gono carbonizzati a piceola fiamma in capsuta i platine o i porcellana,
preventivamente tarata entro pesafiliro; indi s inceneriscono in matlula.
curando i non sorpassare la temperatura di 5300-3750 € per evitare la tu-
sione delle ceneri. Se dopo cirea 6 ore di fncenerimento in muffola {e cenen
non si presentano bianche o leggermente grigie, si riprendono nella capsula
stessa con qualche goccia di ncqua distiflata, si evapora cantamente a bagno-
marid, s1 essicea, si ('nmplvla Vincenertmento in muffola ¢ s pesa,

Se per la determinazions dellacqua la farina viene posta in una capsula
di platine o di poreellana, preventivamente tarata in pesafiltro. per fa deter-
minazione delle ceneri si pud utilizzare la farina essiceata, fovalore trovato
ileve essere riferite a 100 parti di sostanza secea.

1) Determinazione detle ceneri insolubili_ in acido cloridrica. - fer erneri
vengono trattate a caldo con ml 10 di acido cloridrics al 10 %, Il residuo =i
raccoglie su filtro a ceneri note, si favac si ealeina o st pesa. 1 vatore trovate

deve essere riferito a 100 parti di sostanza secea.

P, Faf. Nipiee, Sosifo 1WIT 30 2305280,
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5) Ricerce delle sastanze minerali estranee. — Queste possono trovarsi
nelle farine per imperfetta pulitura o per sofisticazione. La ricerca generica
di tali sostanze si esegue in questo modo : g 10 di farina si introducene in un
provettone di vetrs del diametro di 2-3 cm e lungo circa cm 20, si riempie
quasi il provettone con cloroformio, si agita con cura e si lascia in riposo in
posizione verticale. Se sono presenti sostanze minerali estranee, queste si
depositano in fondo al tubo, mentre la farina si raccoglie alla superficie del
liquido.

La determinazione quantitativa si esegue operande nello stesso modo
su g 50 o 100 di farina a seconda della quantita rilevata nel saggio precedente,
usando perd un imbuto separatore. La parte depositatasi in fondo all’im-
buto si raccoglie su filtro senza ceneri, si lava con cloroformio, si calcina e
si pesa. Il valore trovate deve essere riferito a 100 parti di sostanza secca.

La ricerca qualitativa ed eventualmente il dosaggio delle singole so-
stanze estranee si effettua sulle ceneri seguendo i metodi usati nella chimica
analitica.

6) Determinazione dell’'anidride fosferica. — 10 g di farina si inceneri-
scono in muffola, si insolubilizza la silice aggiungendo acido cloridrico con-
centrato e portando a secco due o tre volte. Il residuo si riprende cor acqua
acidulata con acide nitrico, si filtra, lavando accuratamente con acqua la
capsula ed il filtro. Il filtrato si parta a secco su bagno-maria e si riprende
con ml 20 di acqua distillata.

5 ml della soluzione (?) in becher da ml 250 si diluiscono a mi 25 con
acqua ; si aggiungono ml 25 di miscela di acido nitrico e solforico (%), Si ri-
scalda agitando fino all’ebollizione e, dopo avere allontanata la fiamma, si
precipita con 50 m! di molibdato di ammonio (). Si lascia riposare in luogo
oscuro per 5 ore, Si filtra attraverso un crogiolo di porcellana a setto poroso
del tipo Berlin A, e si lava prima quattro volte con m! 10 di soluzione di
nitrato di ammonio a} 2 %, poi tre volte con ml 10 di alcool al 96 %, ed infine
con 10 ml di etere anidro. L’alcoo] e I'etere per il lavaggio non devono dare
reazione alealina. Il crogiolo, asciugato esternamente, si essicca per un’ora
in essiccatore prive di mezzo essiccante sotto un vuote di 80-100 mm di

() A. Bauig, W. RiepeL & K. TatesL. Z. Untersuch. Lebensm., 67, 274 (1934).

(*) 3 m! di acido solforico concentrate si devona portare a ml 100 con acide nitrico al
32-33 %, '

{2) 10 g di solfato di ammonio sono sciolti in m! 100 di acido nitrico di concentrazione
57-58 9, (p. sp. 1,36) e g 30 &i molibdato di ammonio in m] 30-90 di acqua (portati & mi 100
dopo raffreddamento). Si fu cadere la soluzione di molibdato in filo sottile sulla soluzione di
solfato di ammonio, rimescolando ; si lascia la soluzione in riposo almeno due giorni ¢ #i filtra.

La soluzione si mantiene valida per un tempo illimitate purch? conservata in bottiglia
scura ed al riparo, per gquanto possibile, dalla Iuce,

Ann, Isl. Buper, Sanifa (1967) 3, 235-285.
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FARINA 2t

merenrio. Siopesa il crogiolo. preeedentemente tarato nelle medesime eomdi-
soni. Si moltipliea il peso del precipitato per il fattore 0.0144 ¢ si ha il peso
in fosforo, che viene riferito ai ml 200 di soluzione totule (eorrispondente a
« 10 i faring). Tale valore viene poi riferito a g 100 di farina anidra. ¢ mol-
tiplicato per il fattore 2,298 per ottenere il corrispondente valore dellanidride

Tostoriea.

Ty Determinazione del ghaine, - Si fa wso di una soluzione ottenuta
come segue : siprepara prima ana soluzione di clorure sodico {esente da
wmagiesio} al 29, 1 poi, servendosi di guesta soluzione come solvente, si pre-
purang due soluzioni al 49, (di sale anidro), una di fostato bisodico ¢ una &
fosfato monosodico. ¢ si meseolano in rapporto tale da ottenere pH uguale
@ 0.8 ; questa soluzione va diluita nel rapporto 140 con la soluzione di clo-
ritro sodico precedentemente preparata (per ottenere la concentrazione di
0.1 %, i miscela fosfatica anidra). La seluzione i conserva a [89,

25 g di farina si impastano in un mortaio con ml 12-13 della soluzione
predetta in modo da ottenere un impasto omogeneo che =i laseia riposare
per cirea mezz’ora nel mortaio stesso ricoperto con un vetro di oralagio.
Dopo il riposo si manipola Fimpasto sotto un sottile getto detlta soluzione
predetta alla temperatura di circa 180 C facendo cadere il liquido di lavaggio
sopra un setactio a maglia litta in modo da poter raccogliere le particelle (i
pasta o di glatine che eventualmente sfuggissero durante ba manipolazione,
Quando il liguido di lavaggio comincia ad essere abhastanza limpido «i
aumenta il getto ¢ quando esso ¢ limpido, quande ciod tuito Famido & aspuor-
tato, 'operazione & terminata. It glutine cosi ricavato s lascia per 3 minuti
in un piccolo bicchiere pieno d'acqua di fonte, dopo i che si strizza tra Jdue
vetrini di orologio, se ne osservano i caratteri organoletticl, ¢ si pesa.

Quindi il glutine si sccea nel vuoro (1-2 mm Hg) a 800 C seguendo le
indicazioni &i U, Marotta ¢ A, Vercillo (1),

Il peso ottenuto moltiplicato per 4 da il glutine seeco per cento di farina,
valore che va poi riferito a 100 parti di sostanza seeca,

Non disponendo di un apparecchio per disseccare nel vuoto il glutiue.
esso si stende spoun vetro di orologio tarate e si seeca in stafa a 1050 € per
cirea 20 ore ; si pesa, si detrae dal peso trovato quello del clorureo (i sondio
rimasto nel glutine (¢ corrispondente al 2 % delfacqua evaporata) o si rife-
risee 2 100 parti i tarina secea,

Qualora sia sufficiente una valutazione soltanto approssimativa, si pesa
il ghtine umido ed il suo peso riferito a 100 parti i sostanza seeca viene di-
viso per 3, assumendo che il glutine seeco sia alf’incirea la teez parte i
guetta wmido,

() D Mangores & N Vereno, ten, Chime 1ppl. 22, 777 (1432),

Ao, dsty Neagee, Sunifn o0t 3, 23e080,
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8) Duterminazione dell’azoto. ~— Si applica il metodo Kjeldahl-Ulsch,
impiegando g 2 di farina, m} 25 di acido solforico concenirato {(d 1,84),
g 10 di selfaty di potassio ¢ g 9,5 circa di ossido di rame. Si titola con idrato
sodico N/10 nsando come indicatore il wetilarancio. Il valore dell’azoto,
moltiplicato per 5,70, da quello delle sostanze azotate. Il valore ottenuto
deve essere riferito a 100 parti di sostanza secca.

9) Determinasione della cellulosa (*). — Tn un palloncino a fondo rotondo
della capacita di circa ml 100, al cui collo si adaita a smeriglio un tubo di
vetro lungo un metro e del diametro di em 0,5 che funziona da refrigerante,
si introducono m! 15 di una miscela preparata con ml 45 di acido acetico
all’80 %, in peso ¢ ml 5 di acido nitrico concentrato (d = 1,4} e, per mezzo di
un imbuto a coda corta, si introduconc nel palloncino g 3 di farina e quindi
m) 35 della miscela acida con la guale si lava I'imbuto. Applicate il tubo
refrigerante, si scalda il palloncino su reticella a piccola fiamma per evitare la
possibile carbonizzazione dells farina che in un primo tempo si raccoglie la
fondo del recipiente. Dopo gqualche minuto di riscaldamento, quando la
sostanza ® salita alla superficie del liquido che comincia a bollire, si dimi-
nuisce la fiamma ¢ si mantiene per 25 minuti il liguido a una ehollizione
moderata, in modo da non avere fuoriuscita di vapori dal tubo refrigerante.
Durante i) riscaldamento, di tanto in tanto si agita leggermente il palloncine
per portare nel liquido le particelle aderenti alle pareti.

Tt liquide caldo si filtra alla pompa attraverso un crogiolo di alundum del
tipo Norton, n. 5204 R.A. 98 ¢, allo scopo di evitare che il liquido acido attac-
chi la gomma, si pone una striscia di carta da filtro fra il crogiolo e 'anell
di gomma, avendo comunque cura, durante la filtrazione, di versare il U-
quido a piccole porzioni in modo da mantenere il livello al di sotto dell’anello.
I palloncino si lava con m! 10 della miscela acida e indi con altrettanta acqua
bollente. T liquidi di lavaggio vengono filtrati attraverso il crogiclo, dopo di
che si lava ancora con ml 20 di alcool e quindi con ml 20 di etere etilico. Dopo
il passaggio dell’etere, si lava ancora con acqua bollente fino a scomparsa
della reazione acida dalle pareti del crogiolo, In genere & sufficiente mezzo
litro di acqua. Terminato il lavaggio, il crogiolo viene seccato per 3 ore in
stufa a 1059 ¢ dapo il raffreddamento in essiccatore a cloruro di calcio, pesato
entro pesafiltro. Si riscalda quindi il crogiolo a piccola fiamma finché tutta
la cellulosa sia bruciata, si caléina e si ripesa, Dalla differenza fra le due pesate
si calcola la percentuale di cellulosa.

In caso di mancanza del crogicle si potrd adoperare un filtro senza ceneri
del diametro di ¢cm 9, che deve in precedenza essere cosi preparato : &i ver-
sano sl filtro, collocate su imbuto di vetro munito di rubinetto, ml 25 della

() L.. BeLLvcer. Ann. Chim. Appl., 22, 25 (1932).

Ann. I8, Super. Sanite (1987) 3, 235-285.
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suddetta miscela acida di artaceo, quasi bollente, ¢ xi fanno rimanere in con-
tatto per > minuti, Si apre il rubinetto lasciando filtrare il liquido, si lava
il filtro con aliri ml 25 della miscela acida calda ¢ poi con acqua calda, fino
a scomparsa della reazione acida (indicatore metilarancio}. Si essicea in stufa
e si pesa il filtro secco entro pesafiltro.

Raccolta la cellulosa sul filtro cosi trattato, decantando in mode che
la silice eventualmente presente rimanga nel palloncine, si lava con ml 15
della miscela acida calda ; quindi con precauzione, per evitare la rottura del
liltro, con acqua calda fino a scomparsa della reazione acida. 5i lava il filtro
con mi 20 di aleool, quindi con m) 20 di etere, si cssicca in stufa per circa
un’ora a 1052, dope di che si laseia raffreddare e si pesa in pesafiltro, calco-
lando dall’aumento di peso la pereentuale di cellulosa.

10) Determinazione degli zuccheri riducenti e degli zuccheri facilmente
invertibili (saccarosio) (*). — 30 g di farina vengone posti in una beuta di ml
300 ¢ uniformemente meseolati con ml 150 di una soluzione che contiene
ml 25 di acetato basice di piembo. 51 lascia a sé per 153 minuti, agitardo di
tante in tante. Si aggiungono ml 100 di soluzione di solfato di sodio al 15 %
(sale cristallizzato), si mescola, si lascia depositare ¢ si filtra. Sa ml 50 del
filtrato si determinano gli zuccheri riducenti come si dira oltre ; aftri mi 30
si mettono in un pallencino da ml 100, si aggiungono ml 5 di acido cloridrico
(d = 1,10) e si tiene il pallone per 15 minuti su b. m. a 68-70° C, indi si raf-
fredda, si neutralizza eon idrato sodico al 10 9 circa (indicatore fenolfia-
leina), si porta a volume e si filtra ; su mi 50 di filtrato si determinano nuo-
vamente gli zuccheri riduttori, come zucchero invertito. 11 quantitativo
trovate, detratti gli zuccheri riduttori preesistenti, si caleola come saccarosio.

Per il dosaggio degli zuccheri riduttori si esegue il metodo Intonti ()
parziaimente modificaze per il fatto che esso ha una sensibilitd minima di
10 mg di zuechero invertito, (uantitd superiore a quella contenuta in 50 ml
di estratte di farina cosi oktenuto.

In nna beuta da ml 200 si effettua nel modo consueto la riduzione del
liquide di Fehling, seguendo le modalita stabilite per lo zucchero imvertito.
Finita I’ebollizione si lascia depositare Vossidulo di rame ¢ si decanta in un
crogiolo di poreeltana a fondo poroso. eperando con una leggera aspirazione,
Si lavano ripetutamente la beuta ¢ la parte di ossidule di rame rimastovi
dentro, con piccole quantita di acqua, che si fanne passare attraverso il cro-
givlo, il (]uale viene pol applicato ad un’altra beuta da vuoto da circa ml 100,
Nel recipiente in cui si & effettnata la reazione, si versano pochi centimetei
cubici (bastano anche quattre o cingue} di acido nitrico al 30 94 ; s scalda

(" A, Verciwee, Adna. Chim, Ippl., 18, 380 (1915).
2y K. INvontL Ann, Chim, Appl., 20, 583 (1930).

Aun. Isb. Seper. Naaita (19673 3, 280285,
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cautamente ed agitando, ¢ si versa nel crogiolo. Quanda Uossidulo di rame &
disciolto si pratica una leggera aspirazione ¢, dopo che la soluzione & passata.
si lavano successivamente la beuta da cui si & versato il liquido ed il crogiolo
con piccole porzioni di acqua che si uniscono alla soluzione nitriea. Questa,
infine, si tratta con ammoniaca fino a eolorazione azzurra, si allontanano i
fumi della beuta, si acidifica con un piccolo eccesso di acido solforico diluits
{un volume acido concentrato ¢ tre di acqua) ; si aggiungono g 0,5-1,0 di
urca ¢ (dopo avere agitato ¢ controllate, con una gocciu di soluzione molto
diluita di permanganato potassico, Iavvenuta scomparsa degli ossidi di
azoto) g 0,5-1,0 di iodure di potassio. Lo iedio che si libera viene titolato con
soluzione di iposolfito sodico 0,05 N da eni si caleola lo zuechero dopo aver
fatto una opportuna taratura.

11) Determinazione della destrina. — 10 g di farina si introducono in un
pallone da ml 200, si porta a volume ¢, dopo avere bene agitato, si lascia
depositare un po’ la farina. Si filtra ¢ su una parte del filtrato si opera I'in-
versione della destrina (tre ore in bagno-maria bollente con refrigerante a
ricadere, dopo aggiunta di mi 10 di acido cloridrico d = 1,125). Si neutra-
lizza il liquido, si porta a volume noto ¢ si determinano gli zuccheri riducenti
col solite metodo. Il risultato si calesla in glucosio per cento di farina :
vi si detrac la percentuale di zuccheri riducenti ¢ di sacearosio caleolato in
glucosio : la differenza moltiplicata per 0,9 rapptresenta la percentuale di
destrina.

12) Determinazione dell’'amido. — 3 g di farina dispersi in ml 40 di acqua
si riscaldano per tre ore in una boccia di Lintner a 130-140° C in bagno di
paraffina. Dopo raffreddamento si versa il liquido in un palloncine da ml 250
e gi lava accuratamente la boccia con mi 40-50 di acqua che si versano pure
nel palloncino. Si aggiungono ml 20 di acido cloridrico concentrato ¢ si fa
bollire per mezz’ora a ricadere in modo da trasformare gli amidi in zuecheri.
Si fa raffreddare rapidamente il liguido, si reutralizza con potassa al 20 %,
si chiarifica con qualche goccia di acetato basico di piombo e si porta al vo-
lume di ml 200 in palloncine tarato. Si lascia riposare, si filtra e nel filtrato
si determinano gli zuccheri col solito metodo. Dal valore cosi ottenuto (eal-
colato in glucosio), si detrae il valore degli zuceheri ottenuto nella determi-
nazione precedente, La differenza, moltiplicata per 0,9, dard la quantita
di amido presente,

13} Determinazione dei pentesani. -— 5 g di farina si pongonoe con m)
100 di acido cloridrico (d = 1,07) in un palloncino da ml 300 eon tappo a
due fori, altraverso uno dei quali passa un imbute graduate a rubineito,
attraverso altro un tubo a squadra collegato ad un refrigerante, Si scalda
a 1500 G su bagno di olio fino a distillare mi 30, Senza interrompere la distil-

Awun, I8t Super. Sawita (1967) 3, 235-285.
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lazione si agginngono, mediante Pimbuto. ml 30 di acido cloridrico. si race-
eolgono altri ml 30 i distillate e si ripetono le aggiunte di acido cloridrico
finché tatte il furfurolo sia stato distillato. Non vi & pid furfurele quande
nna goeeia del liquido distillato non eolora in rosso una cartina imbevuta
di acetato di anilina. Al distillato si aggiongone g 0.4 di Horoglueina sceiolta
in acido eloridrico (d = L0606}, ¢ poi acido cloridrico {ino al volume i ml
HI) e si laseia riposare per 15-18 ore. Precipita i1 floroglucide del furfurolo,
Per aceertarsi della completa precipitazione si saggia una goceia di liquido
eon la cartina all’acetato di aniling ; se il furfuralo nen fosse tutto precipi-
tato si aggiunge un altro po” di floroglucina, It precipitato si raceoglie dopo
il riposo su un filtro tarato e seceato a 10000 <@ seeea a T00C per 324 ore

¢ st pesa in pesafiltro.

14) Determinazione defl’acidita. — 4 g (i farina si introducono in una
beuta a tappo smerigliato della capacita (di cirea mi 500 con ml 100 di abeool
al 50 0 esattamente nentralizzato. Si agita e si ripete Pagituzione di tunto
in tanto. Dopo 3 ore si decanta su filtro Schleicher ¢ Schull 589°2 ¢ ml 30 del
tiltrato limpido si titolano con aleali N/50, indicatore la fenolftaleing (tre
goeee di soluzione aleolica all’l 94). I graudo di aciditd corrisponde al numero
di millilitri di aleali nurmale occorrente per neotralizzare g 100 di sostanza

stecd.

13) Determinaszione dell’estratto etereo. — 10 g (i farina si seccano in
stufa a 105°C entro un ditale di carta tappato con ovatta e si estraggono quingdi
in apparecchio Saxhlet con ctere etilien anidro per circa 8 ore; «i distilla

I'etere ¢ si pesa il residuo, dopo averle seccato in stufa ad aria per un’ora,

16) Riconoscimento degli tmbiancanti (7). — 5-0 g «i farina Ji stratificano
su di un vetro da orologio o su una lastra di vetro in modo da avere una super-
ticie piana su cul si versano, in punti diversi, aleune gocee dei reattivi speciali.

a) Osside di uzoto — Reattivo di Griese, Coloragione rosea.

B Broman — Heattivo : soluzione al (,10 2 i o-tolidina in aleool a
95 mescolata u parti eguali con acido eloridreica al 10 *. Macehie hbrune con
aurcola gialla.

¢) lodati — Reattivo : soluzione acquosa satura di solfate ferroso acidi-
ficata com acido sofforico diluite. Macchie azzurro-violseee,

d} Perossidi metedlici — Reattivo @ soluzione solforica i biossido dj
titanio. Macchie gialle.

e} Perborati - Siosealda la farina in stufa a 10000 per pochi minnti
per aggiunta i fenolftaleing @ punti rossi.

(M AL Card & FoMuosroNy, Ann, Chinme. Tppl., 28, 30 (1938),

Liere, d=f. Nepere. et (1T 3o 280080
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) Persolfari - Reattivo : selugions acquosa neatry di woduro di potassio.
Macchie hrune.

Tutti ghi imbiancant vitati, cecetto gl oxsidi di azoto, trattati con sulu-
zione di ioduro di potassio aciditicata con acido soliorico danno delle macchie
hrune.

g) Perossido di benzoife = Reattini @ a) soluzione al D50 di cloridrato
di dimetil-p-ferilendiammina in aleool assolittn, Strisete rosso-blnasire pii
evidenti nelio strato inferiore ded saggio 2 8 mb i sobuzione satora diiodura
di potassio in ml 20 di aleool metificn (7). Macebic gialle elus passano rapida-
mente al brune-aranciato e quindi al bhrono.

N Clore — Un tilo di rame ossidato. bagnato nel grasso estratto dalk

farina, impartisee alla fiamma del beeen Bunsen una eolorazione verde,

17) Ricerea dell’ aeido L-asearbico. — Su aleuni grammi di farina, strati-
ficati sopra un setring da orologio, si versano aleane gocee del reattive di
Tauber modificato da Havden (3 ned seguente modo @ a un grammo i eSO,
seiolto in mi 30 dacqua distillata si agginngone ml 10 di H. PO, UL L
si sealda allebollizione ¢ si vssida con soluzione a 10, di KMnO, sino a eolo-
razione rosa persistente, Siraffredda e sioagginnge cautamente NaOH - al
2000, sing a torhiditd permanente. si chiaribea con 1,50, al 100, s porta
a LOD ml v i fifira. Al fiftrato si aggivungone g 0.5 di K Fe(CN), =ciohi in ml
Loo di acqua distiltta. T reattivo. di color giallo, siconsersa valido sine o
che non muti di colore ¢ pud darare anche oltre 1re mesi.

Se acido Leaseorhico & stato addizienato alka faring sulla supereficie trat-

tata st formano macehie hleu-verdastee molts inlense.

Fsame  microseopico

0.5-1 g i farina si pongono in en tubo da saggio conomb 15-20 di acqua.
Siugita fortemente. s lascia depositare ke parle pie pesinte o sidecanta il
liquido torhido. Con una pipetta si poigono ama o due gocee del liguide
sl portaoggettic st applica i coprioggetti. esercitando su di esso una
lievissima  pressione centrade odascingande con carta Ihala il ligquida
ascente dai bordi. # mdispensabile ripetere pite volte § preparati. tenendo
presente che dopo hreve tempo la sospeasions noen @ piin adatta per Vosser

done microscopiva per il rigontiaoento dei granuli diamido eoper Ly seis-

Vi
stone delle (orme compsle caratteri=tiche. eventoalmente presenti,
L exame wicrascopicn deve exsere possibilmente exsepnito a Tuee ordinaria

con ingrandimento di 3560100 diameiri.

{1 M o, Rewd, st Super, Sanita, 9. 134 (16,
) ROV s oes, aatvsio 810 3740 (14500,

“
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Le caratteristiche morfologiche dei diversi amidi vengono chiaramente
mostrate nelle fotografie annesse,

L’arricchimento dei preparati, specialmente in riguardo alla ricerca
Jelle forme composte del riso, si esegue mescolande g 2-3 di farina con ml 50
di acqua in bicchiere a calice. Si agita energicamente con bacchetta di vetro
e dopo riposo di 5 minuti si decanta il liquido lattiginoso in altro bicchiere
in cui si lascia riposare altri 5 minuti, decantandolo poi in un terzo bicchiere
¢ cosi in un quarto, avendo cura di non trasportare da un bicchiere all’aliro
il sedimento che si & formato in ciascuno di essi nei 5 minuti di riposo.

La ricerca del riso si esegue sul sedimento del terzo bicchiere.

. Caratteristiche degli amidi.

[ varii amidi differiscono fra loro per la forma dei granuli o dell'ilo,
per la grandezza, per la maggiore o minore evidenza della stratificazione
¢ per il diverso tipo di aggruppamenti.

La forma pud essere rotonda (frumento}, ovale (leguminose), allangata
{patata), poliedrica (mais).

L’ilo, che si riscontra in tutti i tipi di amido, & molto pronunciato nel
mais, leguminose, segale, ece., poco o nulla visibile nel frumento, rise, ece.
Esso pud essere puntiforme (patata, riso), stellate [segale, mais), a forma di
fessura piti o meno regolare (leguminose). Pud trovarsi al centro dei granuli
(mais, segale) ¢ pud essere eccentrico {patata).

La grandezza dei granuli di amido varia da circa 5u a piv di 530p di dia-
metro. Sono grandi i granuli di diametro superiore a 30y, medi quelli di circa
20w e piccoli quelli con diametro inferiore ai 10y, Perd parecchi amidi mo-
strano granuli di diverse grandezze,

La stratificazione, che si presenta come una serie di giri concentrici
attorno all’ilo, pud essere molto visibile come nelle leguminose, poco come
nell’orzo o affatto visibile come nel riso. Riguardo al raggruppamento, i
granuli di amide possono essere semplici o composti, [ granuli composti
constano di un numero assai variabile di granuli riuniti a formare una specie
di mosaico.

Nelle tavole fuori testo sono illustrati i pilt importanti tipi di amido.
L'ingrandimento & di eirca 400 diametri.

Amidi di eereali,

o) Frumento. — Granuli isolati, in genere grandi, di forma rotonda,
lenticolare ; in minor misura i granuli seno piccoli, (uasi sferict o di forma
leggermente irregolare. Si riscontrano di rado raggruppamenti di 3 o 4 gra-
nuli piccoli poligonali, come pure dei piccoli granuli ovali.

I’tlo ¢ la stratificaziene non sono in generale visibili.

Awn, Db, Super, Saailde (1967 30 236-2R5.
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b Segale. —— Granuli isolati, rotondi ¢ lenticolari. come quelli del fru-
mento, ma i essi pilt grandi perché possote ragginngers 3 30y di diametro,
Accanto ai granuli grandi se ne trova buona quantita di dimensione decres
seente tina u 3-bu di diametro. Parte dei granali grandi mostra un grande
ilo eentrale stellato a 3. 4 o 5 puate.

¢) Orso. — Granuli isolati. simili per grandezza ¢ forma a quelli del
framente, Aleuni dei granubi grandi sono reniformi. Spesso & visibile, speeie
mediante colorazione con jodio, una leggera stratificazione.

d) Mais. — Granuli isolati poliedrivi o di forma rotondeggianie iree-
golare. Tlo centrale prevalentemente stellato a tre punte (raramente a 4 0 5) ¢
spesso esso siopresenta come una macchia irregolare. A cansa del notevole
spessore, i granuli mostrano delle sfaceettature,

I granuli presentano una notevole uniformita di dimensioni (15-200)
Si possono riscontrare degli ammassi irregolari a mosaico. T granuli non

hanno stratibcazione,

¢) Risa, — Granuli piecoli (diam. 5-6p) poliedrici. raramente con ilo
puntiforme. Essi sono iselati o composti in raggruppamenti irregolari di
nomery variabilissimeo o in forma earatteristica di rosetlte che constano &
un granulo ccntrale cireondato da uno o pitt ordini di granuli periferiei. Le
dimensioni sono assai uniformi, 1 granuli i riso hanne una trasparenza maolto
furte.

f) Avena. — L'amido di avena & per forma ¢ tipe di aggruppamento.
simile a quello di riso. Ne differisce per e maggiori dinmensioni (diam. di
circa 1), Si riscontrano anche. in piceola misura. granudi ovaidali con e
eIremitd pilt 0 meno gppuntite,

Aemidi di leguminuse.

Gli amidi di leguminose sono per le loro caratteristiche nettamente dif-
ferenziabili dagli altri amidi: & difficile perd Uindividuazione delle singolr
leguminose. Caratteristiche degli amidi di leguminose : granuli isolan i
grandezza notevole {(oltre 700 di diametro), forme allungata pilt o meno rego-
lare @ ilo irregolure e stratificazione in generale ben evidente.

a} Fare, — Granuli di grandezza elevata, di forma allungata o trieus
spidale. L'ilo. non sempre visibile, & lineare ma irregolare o sfrangiato, Stra-

tificazione in genere evidente.

b) Fagioli, —~ Granuli ellittici o reniformi (unghezea  cirea 40u),
Tlo lineare, sfrangiato, in genere molto profondo ed a volte biforeuto ad una
estremita. Striature assal evidenti,

Avn. fut Nupee, Newite 9671 30 205985
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e} Ceei. — Granuli ovali sehineciati, a volte quasi rotondi. lunghezza

253-30u, Tlo pueo evidente, striatura visibile.

dy Piselli. — Granuli rotondeggianti con ilo stellate ieregolare @ stra-
tificazione  poeo evidente,

¢) Deeee, — Granuli ovoidall pinttosto piecoli {da 2 a 5w di lunghezza)
¢ contorno ben wetto. Llilo & Hneare, poco strangiato e spesso si hiforea wl

enteambe le estremitd, striatura spesso poen evidente,

thri anridi.

u) Patate. — Granuli isolati assai grandi (possono raggiungere una
lunghezza di 1304) a torma di conchiglia o (i pera. L'ilo, puntiforme o leg-
germente irregolare, & situato nella parte pin stretta del granulo. La strati-

ficazione & molto evidente.

by Maniora. — Granuli isolati i grandezza media e di forma roton-
deggiante che i uniseono in |1i1'.1'.ulu numero  per dare forme composte. [
granuh isolati provengono dulla seissione di forme composte ¢ pertanto essi
sono appiattiti o poligonali lungo le linee i seissione a seconda della prove-
nienza da una forma composta Jdi due o pit granuli. Ho centrale, irregolare ;

=trttificazione non visibile,

Lonr, £l Super, Sepifs 19671 3, 200285
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IV - PANE

Prelevamento dei campioni

Per il pane debbona prelevarsi tre campioni di pani interi ed il prelievo
deve essere fatto tra i quantitativi posti nei locali della vendita al pubblice,
[ campioni debbono essere scelti avendo riguardo alla media delle caratte-
ristiche del pane poste nel locale di vendita al pubblico.

La quantitd di pane non dovrd in nessun caso essere inferiore a g 200
per ciascun campione. Si prelevine sempre pani interi. I campioni debbono
involgersi in carta resistente ¢ vanno pesati al lordo con hilaneia sensibile
almeno al decigrammo.

Per la chiusura di questo primo involucro dovrd escludersi la ceralacea.

Non si dovranne mai adoperare sacchetti di materiale plastico (poli-
tene, polivinile e simili).

E bene che anche il Laboratorio, al quale & inviato il campione per ana-
lisi di prima istanza, appena questo & arrivato, ne controlli il peso segna-
landole sull'etichetta, unitamente alla data di esecuzione della pesata.

Il peso di ciascun campione, oltre che sull’etichetta, deve anche essere
segnato sul verbale di prelevamento. Inoltre il prelevatore deve segnare sul
verbale di prelevamento la percentuale di lievito compresso impiegata nella
confezione del pane prelevato,

I campioni posti in involucro vengono suggellati e firmati dal detentore
del pane o da chi lo rappresenta ¢ da chi esegue il prelevamento,

Analist

Prima di iniziare 'analisi si pesa esattamente al lordo il campione per
stabilire cosi la eventuale perdita di acqua e tenerne conto nel caleolo.

1) Esame organolettico.
mita ed il colore della erosta, la porositd e Delasticita della mollica, 'odore,

Si osservano : il grado di cottura, P'unifor-

il sapore, la presenza di muffe ece.

2} Determinazione dell’umidits. — A seconda del peso Jdella forma
in esame, la determinazione verra eseguita sull’intero campione o su parte
i esse, non adoperando mai quantitd inferiori a g 100.

Ann, Fal, Super, Sunite (1967 3, 230-285,
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Per le varie determinazioni analitiche da compiersi la crosta e Ia mollica
devono essere il pilt possibile mantennte nello stesso rapporto in cui sonu
contenute nel pane,

Le forme di peso inferiore a g 200 si tagliano a piccoli pezzi, si raccol-
gono aecuratamente le briciole, si pesa, si secea in stufa a 105°C fino a costanza
di peso (12 ore cirea). A questo scopo rispondono bene scatole di alluminio
munite di coperchio.

Le forme da g 200 a 400 si dividono in 2 parti ugnali; una di queste
si tratta come sopra.

Le forme da g 400 a g 800 si dividono in 4 parti con taglio a croce ¢ la
determinazione si esegue su una parte.

Le forme di oltre g 800 si dividono in 4 parti, se ne preleva una che si sud-
divide in fette dello spessore di circa cm 1. Su tali fette, prese alternativamente a
partire da quella esterna e tagliate a piccoli pezzi, si esegue la determinazione.

Il calcolo del contenuto in umiditi, va riferito al peso del pane all’atto
del prelevamento.

3) Determinazione delle ceneri. — Il pane seccato per la determina-
zione dell’acqua si macina fino alla grossezza di un semolino, si tiene per 2
ore in stufa a 1052 C ¢ si conserva ben chinso in pesafiltri entro essiccatore
a cloruro di calcio. Si procede diversamente a seconda che il pane sia o no
salato.

a} Pane non conienente sale. — 8i procede come per la farina (II, 3).

b) Pane contenente sale (*). — In una beuta della capacita di cirea
ml 400, si portano g 2-3 di pane secco e finemente macinato, si aggiungono
non meno di ml 100 di acqua, ml 5 di acido nitrico concentrato ed un eceesso
di soluzione N/10 di nitrato d’argento ; si riscalda lentamente e si mantiene
a leggera ebollizione per non pid di una diecina di minuti, agitando di fre-
quente : dopo raffreddamento si diluisce, se occorre, per attenuare il colore
giallo e si titola 'eccesso di nitrato di argento con solfocianato di ammeonio
N/10, usando come indicatore uana soluzione satura a freddo di allume fer-
rico acidificata con acido nitrico. Bisogna aver cura di non prolungare il riscal-
damento oltre il necessario e di evitare una vivace ebollizione per impedire che
la soluzione si colori in giallo intenso, il che rende disagevole la titolazione.
A parte 8i pesano in una capsula di platino o di porcellana, tarata in
pesafiltro, g 5 di pane secco e macinato, si carbonizzano a piccola fiamma e si
lasciano poi in muffola riscaldata a 550°-600° C per 6 ore. Si pesa di nuovo
la capsula, s riprendono le ceneri con acqua acidificata con acido nitrico,
si porta la soluzione in una bheuta della capacita di circa ml 300, si aggiunge

() R, Intonti & D. REnNzl, Ann, Chim. Appl., 39, 331 (1949).

A, Jat, Super. Santfa (1867) 3, 235-2850.
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un eccesso di soluzione N/10 di nitrato di argento, si riscalda gualche minuto
agitando e, dopo raffreddamento, si rititola con solfocianato. Per differenza
si ha il cloro perduto durante l'incenerimento che si aggiunge al peso delle
ceneri ; da questa somma si detrae il cloruro di sodio ottenuto nella deter-
minazione eseguita direttamente sul pane; si ha cosi il valore delle ceneri
del pane esenti da clorure di sodio.

A questo valore si deve apportare una correzione per tenere conto del-
I'ossigeno entrato in combinazione ; bastera a tal fine sottrarre (da questo
valore) il prodotto ottenuto moltiplicando 2,24 per la quantita di cloro, espressa
in grammi, perduta durante l'incenerimento di g 5 di pane secco.

Dalla percentuale cosi ottenuta occorre ancora sottrarre I'apporto do-
vuto alle ceneri del lievito.

ESEMPIO
1y Cloruro di sodio in g 5 di pane seceo . . . . . - . . . .. B 0,1078
2) Cloro in g 5 di pane secco . » 90,0654
3) Peso delle ceneri di g 5 di pane secco » 0,1334
4) Cloro nelle ceneri » 0,0447
5) Cloro perdute (0,0654 — 0 0147) e e e e o 00207
6) Ceneri - cloro perduto (0,1334¢ 4 0,0207) . . . . .. oa 0,1541

7y Ceneri 4- cloro perduto — cloruro di sodio (0,1541 -—(l 1078) .. v 0,0463

8) Ceneri, ma riferite a g 100 di pane secca . . . . . . . . . . ¥ 0,9260
9) Correzione per lossigena (0,9260 — 0,046) . » 0,8800
(gi sotirae il prodotto: 0,0207 per 2,24)
10) Correzione per le ceneri del lievito (0,8800 —0,040) . . . . . . » (,8400
4) Determinazione della cellulosa. -—— Si esegue come per la farina sul

pane seccato e macinato (II, 9).

5) Determinasione dell’azoto. — Si escgue come per la farina (II, 8) sul
pane essiceato all’aria e macinato.

6) Determinazione degli zuccheri e della destrina. — 10 g di pane seccato
¢ macinato si agitano per qualche tempo in pallone tarato da ml 500 con
m] 400 di acqua a temperatura ambiente, si porta a segno e si filtra. Su parti
alignote del filtrato si eseguono le determinazioni come per la farina (II,
10 e 11}

7} Determinazione dell’aciditd, — Si esegue come per la farina (I1, 14)
operando sulla mollica secea macinata.

8) Determinazione dell’estratto etereo (1), — Si esegue sul pane seccato
¢ macinato. L’estrazione non si pud eseguire direttamente eome per le farine
nan riuscendo essa completa.

(') A. CEsan1 & G, D Giuwl. L' Halia e § Cereali, 13, 432 (1958).

Ann. I8t Swper. Seatby (J887) 3, 235-285.
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51 operi come segue :

5 g di pane seccato all’aria ¢ macinato finemente, si pongoeno entre
una beuta da ml 300 insieme a 25 m! di HCl N/1. Si porta la beuta,
munita di refrigerante a ricadere, su bagnomaria bollente ¢ ivi la si tiene
per 30 min.

Trascorsi i 30 min., si raffredda, si neutralizza con NH,0H e, dopo ulte-
rivre raffreddamento, si aggiungono 20 ml di alcool ctilico al 95 9%,. Dopo
aver bene agitato si filtra alla pompa su imbuto di Buchner preparato come
segue : si adatta al fondo dell'imbuto un disco di carta da filtro da quanti-
tativa {fascia nera) di egual diametro. Sul disco di carta, sotte blanda aspi-
razione, si versa una sospensione acquosa preparata con g 5 di farina di dia-
tomee lavata e sgrassata, in modo che si formi sul fondo uno strato di spes-
sore uniforme.

Aumentata 'aspirazione, si versa a poco a poco Tidrolisato sul filtro,
lavando accuratamente Ja beuta con acqua fredda ; la beuta si tiene quindi
da parte, In circa 30 min, si riesce a ottenere un residuc umido e compatto
che, con lausilio di una spatola, si trasferisce quantitativamente in una cap-
sula. Il residuo viene quindi mescolato intimamente con Na,80, anidro
polverulento sino a ottenere una massa granulare asciutta, che si lascia
riposare in essiccatore per 2 ore (circa g 30 di solfato sodico anidro sono in
genere sufficienti).

La massa si pone quindi in ditale da estrazione, che si chiude con ovatta
e si avvolge in carta da filtro pure sgrassata, formando un invelto che si lega
strettamente con filo metallico. L'involto cosi preparato si trasferisce in
Soxhlet ¢ si estrae con etere etilico, avendo cura di lavare con il solvente la
beuta nella quale & stata effettuata Vidrolisi. 5 ore di estrazione continua sono
gufficienti.

11 palloncino nel quale si raceoglie il liquido di estrazione ¢ che era stato
preventivamente tarato dopo essiccamento in stufa a 100°C, fatto distil-
lare il solvente, si secca in stufa a 90° C per un’ora ¢, dopo raflfreddamento
in essiceatore a clorure di calcio, si ripesa. Dalla differenza tra le due pesate
si ha la quantitid di grasso contenuta in g 5 di prodotto, quantita che si ri-
porta poi a 100 parti di sostanza secca. '

9) Ricerca di tensioattivi poliossietilenici (*). —"25 g di pane macinato (%)
si trattano in pallone con refrigerante a ricadere per 30 minuti su bagno-
maria bollente con 50 ml di aleool isopropilico. Si filtra a ealdo per filtro a

(1) F. Muntong, C. IacopxrLir-Tum & G. DE Grunl. Ress. Chim., 11, fasc. 4, 17 (1959).

(¥) 11 quantitativo di pane pud naturalmente variare in piti o in meno a seconda del suo
contenuto in grasso. La quantita di gleoo! isopropilico du usare per I'estrazione variera anche
essa in proporzione.
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picghe ¢ si evapora in capsula su bagno-maria fino all’eliminazione dell’alcool
isopropilico. Il residuo si riprende con 10 ml di etere di petrolio che si tra-
vasano in imbuto separatore, quindi si lava la capsula con 10 ml di acqua
che si aggiungono nell'imbuto separatore e di nuovoe, alternativamente per
Jdue volte con 5 ml di etere di petrolio e 5 ml di acqua. Dopo agitazione si
lasciano separare entro I'imbuto separatore le due fasi e si raccoglie quella
acquosa. L'estratto acquoso si concentra in capsula su bagno-maria sino
al volume di 2 ml che, in provetta, si trattano con 2 ml di soluzione satura
di cloruro mercurico. La formazione del precipitato, dopo un’intorbidamento
iniziale, & talvolta piuttosto lenta perché la quantita di tensioattivo estratta
& piceola, ma nel termine di due o tre ore si osserva chiaramente il precipi-
tato raccolto su fondo della provetta. La conferma della natura del pre-
cipitato si effettua constatandone la solubilizzazione per aggiunta di eloruro
sodico cristallizzate,

Si noti che spesso il precipitato ottenuto dai tensioattivi estratti dal
pane & leggermente colorato in giallo paglierino, forse per effetto della cottura.

10) Determinazione del maltesio (*). — In un palloncine tarato da 200
ml si pongono 10 g di pane, seccato all’aria e fincmente macinato ¢ 100-150
ml di acqua a 40° C; il tutto si mantiene, agitando di tanto in tanto, in ter-
mostato a 40° C per mezz’ora 3 si aggiungono 5 ml di soluzione di ferrocianuro
di potassio (contenente 15 g di sale cristallizzato in 100 ml), agitando e raf-
freddando prima di portare a volume e si filtra. Sul liquide cosi ottenuto si
determinano gli zuccheri riduttori e si calcolano in maltosio, riferendoli a
100 parti di sostanza secca. Per questa determinazione di zuccheri si pud
ricorrere al metodo volumetrico di Fehling eseguito su 10 ml di soluzione di
Fehling dilnito con 40 ml di acqua in presenza di bleu di metilene,

FEsame microscopico

Nel pane, a causa del processe di fermentazione e della cottura, la forma
dei granuli di amido viene notevolmente modificata. I granuli infatti si ri-
gonfiano e spesso si spaccano, mentre quelli poliedrici tendono ad assumere
una forma tondeggiante. Pertanto I'esame deve essere condotto con molta
cura, adoperando preferibilmente la mollica, scegliendo la parte piu interna
del pane. Tali parti di mollica si spappelanc con acqua e si prepara il ve-
trino con una goccia del liquido. Per la identificazione dei granuli dei vari
amidi vedi farina (esame microscopico).

(1) F. Dn Srerano & A. VERCILLO Rass. Chim,, 11, fasc, [ (1959).
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V - PASTE ALIMENTARI

Prelevamentn dei campioni

1 campioni, di circa g 300 ciascuno, devono essere costituiti interamentec
da pasta del medesimo formato, prelevata in modo corrispondente alia media
della partita, per le paste in pacchi prelevare possibilmente un pacco originale.

I campioni debbono involgersi in carta resistente ¢ vanno pesati al lordo
con bhilancia sensibile almeno al decigrammo. Per la chiusura dell’involucro
dovra escludersi la ceralacca. E bene che anche il Laboratorio, al quale &
inviato il campione per I'analisi di prima istanza, appena questo & arrivato
ne controlli il peso, segnandolo sull’etichetta, unitamente alla data di esecu-
zione della pesata. I campioni si potranno confesionare anche in barattoli
di vetro con chiusura a molla ¢ guarnizione di gomma.

Analisi.

Per le varie determinazioni il campionre dovra essere macinato finemente,
in modo che passi attraverso un setaccio di almeno 400 maglie per centimetro
quadrato, a meno che non venga altrimenti indicato.

A. — PASTE ORDINARIE,

1) Esame organolettico. — Si osservinoe : I'odore ed il sapore, che devono
essere sempre gradevoli, non rancidi né indicare presenza di muffe, il colore,
I"aspetto esterno se uniforme o no ; aspetto della frattura se vitreo o fari-
noso,

Nel caso in cui Paspetto della pasta si presentasse eterogeneo, & oppor-
tuno separare meccanicamente le parti che apparissero diverse fra loro,
osservandole poi singelarmente,

2) Le determinazioni dell’'umidita, delle ceneri, dell’azoto e della cellulosa
si eseguono come per la farina (II, 2, 3, 8, 9).
I valori si riferiscono a 100 parti di svstanza secca.

3) Determinazione dell’aciditd. — T70/100 g di pasta si macinane fine-
mente sino a passare completamente attraverso un setaccio con almeno

Anne Fet. Supee, Sanife (19671 3, 235-285.
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1.000 maglie per em?, ripetendo la macinazione di quanto rimane sul sctaceio
sino alla integrale riduzione a polvere fina di tuttoe il campione.

Su g 10 del campione cosi macinato si determina il contenuto di umidiza,
dato necessario per riferire a sostanza secca il valore dell’acidita.

4 g del campione polverizzato, csattamente pesati, si introducono in
una beuta da 300 ml con tappo a smeriglio e si aggiungono ml 100 di alcool
etilico al 50 9 (controllato per misura della densitd) esattamente neutraliz-
zato, tndicatore la fenolftaleina.

8i lascia in contatto per 3 ore, agitando blandamente di quando in
quando, dopo di che si filtra per filtro Schleicher ¢ Schull 589/2 ¢, quando
tutto I'alcool & passato, se ne prelevano con pipetta ml 50 che si titolano con
alcali N/50, dopo aggiunta di 3 gocce di soluzione alcolica di fenoiftaleina
al’l 94. La titolazione ha termine con la comparsa di una colorazione rosa
leggerissima ma persistente.

Il valore dell’acidita si esprime in gradi : il grado di acidita corrisponde
al numero di ml di alcali normale necessari a neutralizzare g 100 di sostanza
secca. Il numero di ml di alcali N/50 usati per la titolazione di direttamente,
operando nel modo peseritto, il grado di acidita, che deve essere riferito a
100 parti di sostanza secca.

4) Prova di cottura. — Si introducene g 50 di pasta in ml 500 Ji acqua
distillata ail’ebollizione contenente g 2,5 di cloruro di sodio ¢ si fa bollire per
15 minuti. 8i osservano il tempo i cottura, I'aspetto della pasta dopo i 15 mi-
nuti di cottura, se o ng rotta o spappolata, aspetto dell’acqua di cottura.

5) Determinazione del maltosio. — Si csegue, come per il pane (1V, 10)
sulla pasta macinata finemente.

6) Ricerca dei coloranti artificiali :
a) Ricerca dei coloranti acidi derivanti dal catrame (V).

A ml 250 di acqua portati all’ebollizione in capsula di poreellana, si
aggiungono ml 20 di aleool al 95 %,, ml 2 di ammoniaca al 10 % e g 30 di
pasta grossolanamente macinata. Quando si giudica che il liquido sia suffi-
cientemente colorato in giallo, si aggiunge poca acqua fredda per far deposi-
tare la pasta, si decanta il liquido in altra capsula, si acidifica leggermente
con acido cloridrico al 10 %, (®), si aggiunge un filo di lana bianca sgrassata
¢ si fa bollire per 10 minuti. In presenza di un colorante organico artificiale
di natura acida, la lana resta colorata in giallo ¢ la colorazione & pii netta
ed evidente dopo averla estratta dal bagno ¢ lavata ripetutamente con acqua.

() G. Posserro, Gioen. Farmucin ¢ Chimica, pag, 390 (1911),
(*} Per gttenere una colorazione gialla piir brillante & preferibile in alenni cusi acidibicare
la soluzione con una punta di spatola di acido tartarico, anziché con acide cloridrico.

Ann, Tt Super. Sanite (1967) 3, 235-285,
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Poiché il saggio di Possetto non fornisce risultati molto chiari nei casi
in cui la pasta sia stata colorata con miscele di coloranti, alcuni dei quali non
fissabili su lana, & eonveniente operare nel modo seguente :

20 g di pasta macinati molto finemente, in modo da passare per un
setaceio di 1000 maglie per cm?, si estraggono per otto ore in Soxhlet con ben-
zolo. Si evapura completamente il benzolo e si tratta il residuo entro il pal-
loncine con ml 10 di alcool etilico al 50 9% per la durata di 10 minuti. Si filtra
per un filtro a filtrazione lenta Schleicher ¢ Schull N, 602 del diametro di em 11
e si ripete il trattamento del residuo del palloncino per altre 4 volte, in modo
da ottenere in tutto ml 50 di liquido alceslico. II filtrato si diluisce a ml 150
con acqua distillata, si acidifica con acido tartarico e, con le modalita gia
descritte, & opera il fissaggio su di un filo di lana sgrassata del colorante
eventualmente presente.

b) Ricerca deil’auramina ().

L’auramina viene ricercata nel seguente modo : g 50 di pasta, ridotta
in piceoli pezzettini, vengono trattati in beuta da ml 250 con ml 100 di alcool
etilico al 50 9. Si agita fortemente e si lascia in riposo per 10-12 ore agitando
di tanto in tanto. In tal modo si ottiene il liquido alcoolico colorato in giallo
mentre la pasta rimane di colore bianchissimo. L’estratto aleoolico si decanta
attraverse un filtro in un becher da ml 100, si fa bollire rapidamente per
circa 10 minuti per scacciare la maggior parte dell’alcool, e si lascia raffred-
dare il liguido ridotto a circa un terzo del suo volume iniziale. Durante il
rafireddamento si deposita buona parte delle sostanze proteiche della pasta
portate in soluzione dell’aleool. Se si gindica che il liquide non sia sufficiente-
mente limpido per la fissazione su lana, lo si travasa in un tubo da centrifuga
¢ si centrifuga a 3000 giri per circa un quarto d’ora. Durante la centrifuga-
zione avviene ancora la separazione di altra sostanza leggermente colorata
in giallo perché trascina con s& un po’ di colore. Si travasa in un hecher i
liquido quasi limpido, vi si immerge un filo di lana bianca sgrassata e si ri-
scalda a 60-70° per 10 minuti, badande di non .oltrepassare la temperatura
di 70°. In tal modo, in presenza di auramina, la lana resta colorata in giallo
pill © meno carico secondo Pintensitd della soluzione di partenza, ed il ecolere
permane dopo conveniente lavaggio con acqua.

Per ulteriore conferma si pud riportare il colore in soluzione facendo
bollire a lana tinta per qualche minuto con acqua acidulata con acido ace-
tico, ovvero si sottopone la lana medesima alle seguenti prove:

1) Bagnata con acido cloridrico diluito si decolora lentamente ed il
coelore nun ritorna neutralizzando.

(1} ¥. D1 Srerano & G, Rosanova, Ann. Chim, Appl., 27, 571 (1937).
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2} Bagnata cou solazione di idrate sodico al 1%, si decolora o il
eolore ritorna per aggiunta di acido acetico.

3) Sospesa in acqua in un tubo da saggio ¢ trattata con idrato sodico
si decolora, Si estrae la lana dal liquido, si lava con poca acqua che si ag-
siunge a quella contenuta nella provetta e i cstrae il liquido con etere in
imbuto separatore. Dopo aver separato lo strato acquoso si aggiunge acidn
acetico diluito : Petere si colora in giallo ; dibattendo con acqua leggermente
acida per acido acetico, il colore passa nel liquido acquoso che resta colorato
in giallo-verde. Questa soluzione, convenientemente concentrata, lratiata
con idrate sodico e polvere di zinco a calda, si scolora riducendosi comple-
tamente ; la soluzione incolora assume colorazione bleu per aggiunta di acido
acetico glaciale, 3

¢} Ricerea della riboflurine.

1) Identificazione con tecnica di fluorescenza ('), —— 10 g di pasta macinata
finemente sino a passare per getaccio di circa 1000 maglie per cm? si spap-
polano in tubo da centrifuga con ml 30 di acqua distillata fredda e si centri-
fuga quindi per 15 minuti alla velocita di 4000 giri per minuto. Si decanta
il liquido limpido in tubo da saggio, si aggiunge una goecia di fenoftaleina
¢ si neutralizza con soluzione N/10 di idravo sodico. Osservando alla luce di
Wood dopo qualche minuto il liquido, si nota una fluorescenza netta giallo-
verde che indica la presenza di riboflavina aggiunta alla pasta.

11 saggio si pué eseguire in confronto con una soluzione acquosa di ribo-
Havina contenente mg 0,003 di rlboﬂa,vula per ml rb,;, aLTJrvpatia] mummrto
dell’'uso ¢ che non deve essere nt'utrah?zata o .

2) Identificazione per via cromatografica (*). — 25 g di pasta macinata ¢.s.
si pongono in una beuta ml 250, con tappo a smeriglio e si aggiungono ml 60
di acctone acquoso (B0 :20, V/V). Si laseia a contatto per 30 minuti, agi-
tando di quando in quando, ¢ si filtra per filtro a picghe. Accertata alla luce
di Wood la presenza di una, fluorescenza devuta probabilmente alla ribo-
favina, si concentra il filtrato su b.m. sin quasi a secco. Si riprende il residuo
con m! 20 di acqua distillata ¢ si filtra entro imbuto separatore. 5i aggiun-
gone ml 20 di etere ctilico e si raccoglie in capsula Uestratto acquoso che si
concentra su b.m. sino a ottenere poche gocce, con le (uali si praticane le
macchie di partenza per la cromatografia ascendente su carta da eseguire nelle
seguenti condizioni: carta Whatman 1 (foghi da cm 12 x 12}, solvente iso-
butanolo : piridina : acido acetico : acqua = 33 : 33 :1:33, temperatura
200 C. 1l cromatogramma sviluppato si asserva alla luce di Wood per deter-

(') G. NeBBiA. foll. Leb. Chim. Proviaciali, 1. 11 (1951),
) K. Muntont & M. G, D1 Carro-Maraconl. Rend. fst. Super, Sanita, 25. 563 (1962).
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minare la posiziene della macchia. Nelle condizioni indicate la riboflavina
ha un R; del valore di 0,65,

3) Nel caso di campioni veechi ('), nei quali la riboflavina abbia subito
la trasformazione in lumicromo si opera nel seguente modo @

10 g di pasta macinata si trattano con ml 20 d'acqua distillata e,
dopo 5 minuti, si eentrifugano a 4000 giri per 10 minuti. Il liguido limpido
si decanta in una capsula del diametro di 3 ¢cm ¢ si irradia con lampada a
vapori di mercurio da 15 Watt per un’ora. Nel caso di presenza di riboflavina
si nota alla Tuce di Wood una fluorescenza azzurra.

d) Ricerca del Giallo Semalin 26 (amminouzobenzolo) ¢ del Giallo Somalia A

(p-dimetilamminoazobenzolo).

10 g di pasta finemente macinata si lasciano a riposo per 12 ore in ci-
lindro a tappo smerigliato con ml 15 di etere etilico. Si decanta il liquido che
si dibatte in un altro cilindro con ml 5 di acido cloridrico al 10 %, In presenza
di Giallo Somalia 2G o Giallo Semalia A, lo strato acido assume una colora-
zione rosa.

¢) Ricerca del mais (%),

Dato che il mais viene aggiunte ai semolini per confezionare paste ali-
mentari di piti intensa colorazione gialla, la ricerca del mais viene descritta
in questo capitolo. Questa ricerca & basata sulla presenza della zeina.

6 g di pasta macinata finemente si introducono in una beuta da ml 100
e vi si aggiungono m 20 di alcool etilico al 95 % in volume. La beuta si lascia
quindi per un’ora in bagnomaria alla temperatura di 730-75¢ C, avendo l'av-
vertenza di ricoprire la beuta con un vetrino da orologio. Alla fine dei 60
minuti, si toglie la beuta dal bagnomaria, ¢, dopo lieve agitazione, la si lascia
a riposo per almeno un’ora, dopo di che si agita fortemente ¢ si trasporta
il contenuto della beuta su di un fittro a filtrazione lenta (Sehleicher ¢ Schull
N. 602 duro} del diametro di em 10.

Si prelevano e si pongono in un tubo da saggio ml 5 del filtrato limpido
al quale si aggiungono ml 2 di idrate sodico N/1 ¢ 0,4 ml di una soluzione al
5 %, di solfato di rame cristallizzato.

Dopo aver agitato leggermente si pone il tubo da saggio per 15 minuti
in bagno d’acqua a 73°-75° C, si raffredda e si aggiungono g 0,2 di carbone
decolorante. Si agita bene il tubo da saggio ¢ si fiktra in altra provetta per
filtro a picghe del diametro di em 7 a filtrazione rapida.

Dopo circa 30 minuti si ha un filtrato limpide piit 0 meno intensamente
colorato in violaceo, a seconda della guantiti di mais presente.

{1 ¥. D1 Sterano & D). Renzi. Rend. Ist. Super. Sanita, 19, 294 (1950).
(2) . Eccurr Darl’Feo, Ann, Chim. Appl.. 29, 38 (F939}.
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f) Ricerca cromatografica dei coloranii sintetict.

1) (") 10 g di pasta finemente macinata i introducono in una colanna (i
vetro del diametro di em 3 ¢ dellaltezza di em 24, con piastra filtrante di
vetro di porositd 2. Si versano quindi ml 25 di butanole saturo d’acqua, si
lascia sgocciolare completamente in una heuta, si versano altri 25 ml di buta-
nolo, mescelando con bacchetta di vetro, si lascia sgocciolare completamente
e si trasferisce estratto in una capsula per evaporarlo a piccolo volume su
bagnemaria bollente. Si sottopone una pasta sicuaramente genuina allo stesso
trattamento e gli estratti concentrati si sottopongono a confronto ecromato-
grafico. Per la cromatografia si applica il metodo ascendente, adoperando
carta Schleicher e Schull MGI 2043 B in fogli i em 12 -« 12. {}ualora si osser-
vina per la pasta in esame macchie con R; differenti da quelli della pasta
genuina si pud tentare anche un’identifieazione del colorante nel modo se-
guente :

A diverse porzioni dell’estratto di pasta genuina si aggiungono piccole
quantita dei coloranti che si intende confrontare. 5i esegue la cromatografia
nel modo descritto ¢ si osserva quale di essi dia una macchia che abbia lo
stesso Hy della pasta esaminata. Si esegue anche una contropreva meseo-
lando all’estratto della pasta in esame una piccola quantita del colorante
che ha dato lo stesso R; e si esegue un’altra cromatografia. Quando il colo-

rante & lo stesso si deve ottenere una sola maecchia, renza aleuna separazione.

Come solventi si adoperano le seguenti miscele :

butanolo - acido aectico - acqua = 4:1:5 (in volumi) ;
butanole - etanolo - nequa = 4:1:5;
butanolo - ctanolo - acqua = 2:1:1.

2) (3) g 10 di pasta finemente macinata si introducono in una beuta da
150 ml e si aggiungono ml 25 di alcool etilico al 50 °;. 5i agita sino a scom-
parsa dei grumi e, dope un riposo di 10 minuti, si centrifuga a 500¢ giri per
10 minuti, L’estratto aleolico cosi ottenuto si decanta in un piceolo becher
e si acidifica con ml 0,5 di acido tartarico al 2 9 ; lo si fa quindi defluire len-
tamente attraverso ufia colonnina di vetro del diametro di em |, munita
di rubinetto, nella quale sia stato precedentemente deposto uno strate di
glutine secco macinato dell’altezza di circa 1 cm. Nel caso che il liquido de-
tluisse troppo lentamente si pud ricorrere a una blanda aspirazione,

Dopo che Pestratto & completafneute defluite il eolorante resta adsor-
bito nello strato superiore del glutine. Si eluisce allora con ammoniaca a 1,5 %,
della quale sono sufficienti circa 10 gocce. Non appena Ueluato diviene colo-

(1} G. DE Giurl, F. Montont & C. Turt-TacoBELLL L ftalia e i Cereali, 13, 161 (1958),
(2) F. Muntona & (. Tasst-Micco, Rend, Ist. Super. Sanitd, 25, 367 (1962),
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rato si raccoglie il liquido, che serve a praticare le maechie di partenza sulla
carta da cromatogratia,

T.a carta & la stessa indicata sotto £ 1. il solvente & vnu miscela di buta-
nolo, etanolo ¢ acqua nelle proporzioni di 2 :1: 1, la temperatura 20°(.

Il valori degli R dei coloranti piti comunemente adoperati sono, nelle
ecomdizioni predette, i seguenti ;

Azorubina . . .« v . . 0 e e e e e e e e e e e e .. 043
Resso solide . . . . . . . . .. . ... .... 034
AIArantt . « . v v v e e e e e e e e e e e e e e 0]
Rosso scarlatto Vittoria . . . . . . . . . . . ... ... 019
Poncean 6R . . . . . . . . . . .. . . ... 004
Searlatto GN . . . . . « . . « . « v v v v v v e e e 053
Giallo tramonto FCF . . . . . . .. . . .. ... ... 030
TArtFazZing . » + « o v v e e e e e e e e e e e e 0,14

Giallo chinolina . . . . . . . . « « v+ v v v v v e .o 025

F. perd opportuno praticare macchie di confronto eon soluzioni dei colo-
ranti puri.

g) Determinazione dell’aggiunta di (-carotene.

20 g di pasta macinata in modo che passi attraverso un setaccio di 400
maglie per em! si pongono entro una beuta da ml 300 con tappoe a smeriglio
e st trattano con ml 50 di benzolo. Silascia a contatto per 20 minuti, agitando
spesso, ¢ si filtra per filtro a pieghe. Sul filtrato si determina spettrofotome-
tricamente Pestinzione alla lunghezza d’onda di 465 my, in vaschette da
1 em, ¢ sia k' il valore determinato. Si prelevano quindi ml 25 del filtrato,
misurati esattamente ¢ si eluiscono su colonna di allumina per cromatografia
Merck see. Brockmann dell’altezza di cm 5 e del diametre di em 1,5, prepa-
rata a secce. Prima dell’eluizione della soluzione carotenica si fanno passare
per la colonna ml 30 di benzolo. L’eluato si raccoglie in un palloncino tarato
da ml 50 e si continua Ueluizione sinv a raggiungere il segno, aggiungendo ogni
volta dopo Jo sgocciolamento della soluzione carotenica, porzioni di henzolo
di m} 5 eiascuna. Si determina quindi Pestinzione, adoperando vaschette di
spessore conveniente a scconda della intensita di colorazione dell’eluato. Il
valore dell'estinzione, raddoppiato per tenere conto della diluizione, si ri-
porta ally spessore di 1 em e si indica con k', Dal rapporto :

160 k”
k!

= R

si ottiene la percentuale dei pigmenti espressi in fi-carotene passati attra-
verso la colonna dell’estratto benzenico totale. Per le paste non colorate con
carotene tale rapporte non deve essere superiore al valore di I5.

Arn, dst, Nupee, Sanilic (09671 3. 235285,
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7) Ricerca degli sfarinati di grano tenere. — 30 g di pasta macinata (')
in modo che passi tutta attraverso un setaccio di 700 maglie/em? si intro-
ducono in una beuta da 500 ml con tappo a smeriglio, si aggiungono 150 ml
i acetone puro anidro, si agita per eliminare i grumi e si lascia a riposo per
24 ore a temperatura ambiente e al riparo della luce. Si agita la miscela e si
filtra per filtro a pieghe, travasando la totalitd del contenuto della heuta.
[l filtrato si raccoglie in un pallone con tappo a smeriglio normalizzato Jda
200 ml e nel fondo del quale sia stata praticata una piceola cavita ; si applica
il pallone a un evaporatore rotante con tutti i giunti in vetro e si distilla
a 450 C sotto un vuoto di 400 mm Hg. Se, allorché I'evaporazione & presso-
¢hé terminata, si nota che la soluzione & leggermente torbida per la presenza
di tracce d’acqua, si aggiunge acetone puro anridro in porzioni di 10 mi alla
volta e si continua la distillazione sino a sottenere una soluzione limpida. Si
completa Ieliminazione del solvente e si eliminano le ultime tracce di ace-
tone tenendo il pallone per un’ora in stufa ad aria alla temperatura di 50°C,

Per mezzo di una pipetta capillare scaldata a 500 C si preleva I'estratto
lipidico che si trasferisce in una beutina con tappo a smeriglio da 10 ml,
preventivamente tarata e, per pesata, si determina la quantita di estratto ;
quindi si prepara una soluzione al 2 9, con tetraclorure di carbonio per spet-
trofotometria [.R. La soluzione cosi ottenuta si inietta con una microsiringa
in una cella a pareti in NaCl, dello spessore di 0,4 mm. Come riferimento si
adopera una cella eguale, ma di spessore lievemente inferiore (0,39 mm)
riempita del solvente. _

Dopo aver esposto le celle per 10 minuti alla radiazione di operazione,
si procede alla registrazione dello spettro I.R. Le condizioni di lavore variane
a seconda dello strumento adoperato, ma due debbono essere sempre le
seguenti

velocita di spostamento: 0,1 g}./min;

trasmittanza : 60 9 a 10 ..

Nello spettro registrato si notanc due bande significative : A compresa
fra 9 e 9,5 ¢ (1111 e 1052 cm**) e B compresa fra 8,2 e 8,9 . (1219 ¢ 1123 cm).
Per le paste di grano duro il massime di assorbimento della banda A non
dovra essere situato al di la di 9,11 p (1097,7 cm™), mentre per i prodotti di
grano tenero esso si trova a 9,3 p (1075 em?). Nel caso di miscele il massimo
si sposta proporzionalmente

Il rapporto B/A fra le aree delle due bande, determinato per mezzo di un
planimetre polare, pud esser utilizzato per determinare la quantita di sfari-

(1) M. Brociont & U, FranconI, Bell. Lab. Chim. Provincioli, 14, 135 (1963) e 15, 557
(1964)

Ctne, Pa, Super, Supite (1967) 3, 235-285.
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nati di grano tenero presente in un prodotio di grano duro. Tale rapporto
¢ inversamente proporzionale alla quantita di sfarinate di grano tenero.

E da netare che, mentre il massimo d’assorbimento della banda signi-
ficativa (A) resta invariato, qualunque sia il tipo di registrazione dello spettro,
il rapporto B/A varia a seconda del tipo di registrazione : lineare in micron
o lineare in numeri d'onda. Sara quindi oppertunc procedere a una taratura
delly strumento adoperato, utilizzandoe prodotti di natura certa.

R ®
o
N <
: - £
£ s
“ <]
B T =
w
(1
] 9 10 J 10 1
Lunghezza d'enda in i Lunghezza ¢'onda in g
Fig. 1. — Spettro du pasta di sola semaola. Fig, 2, — Spettre da pasta miscelata

50 %, semola e 50 ¢, granito,

frasmifranza

Fig. 3. - épettru da pasta di sole granite,

R W

¥ [
Lunghezza d'onds in j

Gli spettri riportati nelle Figg. 1. 2 ¢ 3 sono stati registrati su carta
lineare in mieran.

Ana. Tst, Super, Sunilie (1967) 3. 235280,
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8) Ricerca dellaggiunta di proteine animali (animal rompound) per
mezzo della sieroprecipitazione ('} :

a) Preparazione del siero immune, — A un coniglioc maschio giovane,
del peso di kg 2-3 si praticano per endovena 4 inoculazioni (le prime 3 da
1 ml, l'ultima da 2 ml) di siero di sangue dell’animale del quale si vogliano
ricercare le proteine. 10 giorni dopo 'ultima inoculazione il ceniglio si lascia
a digiune per 24 ore e si salassa in biance, si ricava il siero e lo si depura
dalle preeipitine aspecifiche mediante saturazione con proteine eterologhe
{siero) verso le quali il siero immune abbia dimostrato un potere precipitante
secondario. Il precipitato che si forma si elimina per centrifugazione e il
siero immune si tratta sino a che non dia pit precipitazioni immediate.

b} Preparazione dell’antigene dalle paste. — 30 g (i pasta macinata si
agitano per 2 ore a 30° C con 60 ml di soluzione fisiologica e si lasciano ripo-
sare per 22 ore a 4° C. Si centrifuga per 30 minuti a 3000 giri e si filtra per
Seitz sino a ottenere una soluzione limpida. Questa soluzione dovra essere diluita
1:2 0 1:4 in modo che il siero immune possa stratificarsi sotto di essa,

c} Esecuzione della siero-precipitazione. — In una provetta sterilizzata del
diametro di em 0,5 si pongone ml 0,5 di antigene estratte dalla pasta. Per mezzo
di una pipetta capillare si stratificano al disotto dell’antigene poche gocce del
siero immune precipitante. All'interfase, in caso di specificita fra antigene e siero
immune, si forma in pochi minuti un anello biancastro che resta sospeso fra i due
liquidi. Le reazioni istantanee o tardive (dopo oltre 30 minuti) sono aspecifiche.

B. — PasTE ALL’vovo,

1} Deosaggio delle uova.

a) Metodo al digitonide (*). — Si macina la pasta in modo che passi attra-
verso un setaccio di almeno 600 maglie per cm? ; g 5 del macinato si pongono
in una beuta da ml 300 e si aggiungono ml 20 di HCI dil. 1 : 1. Si lascia per
30 minuti su b.m. bollente, agitando di frequente. Si raffredda quindi sotto
il rubinetto e, durante il raffreddamento, si aggiungono g 20 di KOH in pa-
stiglie a poco per volta, in modo che il liquido non boella emettendo spruzzi.
Si raffredda del tutto e si aggiungono ml 20 di aleool etilico al 95 2 lavando
le pareti della beuta, che si tiene quindi per 45 minuti su b.m. bollente, appli-
cando un refrigerante a ricadere ¢ agitando spesso. Dopo 45 minuti si leva
la beuta dal b.m., si aggiungono ml 25 di acqua fredda, si mescola bene e si
raffredda. Dopo aggiunta di ml 50 di etere etilico si agita e si trasferisce in
separatore da ml 500. Si lava la beuta com ml 25 di etere ¢ una seconda volta

() V. Mazzaraccuro, L. Ravaiour & E. GrovenaLl Zooprofilassi, 18, 635 (1963} V.
Mazzaracchro. Rend. Ist. Super. Sanitd, 1, 540 (1938),
(2) J. Adssoc. Offic. Agr. Chemists, 37, 92 (1954) ; 38, 573 (1935).

Aun, Tt Nuper, Soxita (1967) 3, 235-285.
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con aleri ml 18 di etere e quindi con m} 530 di KOH 1 . Si fa raotare il sepa-
ratore per circa un minute ¢ quindi si lasciano separare le fasi. Lo strato
inferiore si fa cadere in un alire separatore da ml 250 avendo cura di {ur pas-
sare solo liquido impide ¢ non eventuali particelle sospese o emulsioni. Lo
strato etereo rumasto nel primo separatore s lava con ml 5 di HOK 19,
che si raccolgono nel seconde separatore, nel quale si versano ml 25 di etere
ctilico ¢ si agita per un minuto. Dopo conveniente riposo. lo strato inferiore
si elimina ¢ quello etereo si travasa nel separatore grande, lavando it separa-
tore con ml 10 di etere. La soluzione eterea si lava per tre volte con ml 510
di KOH 1 9%, trattenendo sempre nel separatore le particelle solide o 'emul-
sione, 81 lava per alire due volte con ml 30 di acqua distiliata ¢ Vetere si fa
scolare quindi in una beuta da ml 300, lavandeo tre volte i} separatore con ml
3 &1 etere. Si fa evaporare su b, m., si completa essiccamento tenendo la
beuta per 30 minuti in stufa a 1000C ¢ il residuo si scioglie in ml 5 di acetone.
Si filra quindi solto vuote attraverso filtro di vetro poroso (porosita 2 punti)
lavando 3 volte con mi 5 di acetone (non si devono sorpassare 1 20 mi di ace-
tone in totale). Si aggiungono quindi mg 40 di digitonina sciolti al momentao
in ml 5 di alcool etilico all’80 9, (scaldare leggermente a 50-400 per facilitare
la soluzione). Si laseia riposare per 30 minuti agitando di quandoe in quande.
si aggiungono quindi m! 50 di aqua distillata riscaldaia a 60v C e s lascia
rafireddare a temperatura ambiente. Si filtra per erogiolo di vetro a fondo
poroso, seccato e pesato, {Jena 1 G 3) lavando parecchie volte la beuta con
pochi ml di acetone. T} crogiols si lava tre volte con ml 5 di acetone ¢ due volte
con ml 5 di etere, si essicea per 45 minut: in stufa a 1000 € ¢, dopo raffredda-
mento in essiccatore, si ripesa. La differenza tra le due pesate dd la quantita
di digitonide. I peso del precipitato moltiplicato per 0,243 da la quantita
di steroli, che si riferisce a 100 parti di sostanza secca.

Tenendo presente che la quantitd di steroli che si trova naturalmente
negli sfarinati di frumento & in media pari al 0,050 ¢, sul seceo, dalla quan-
tita di digitonide trovata si pud risalire al numero delle uova impiegate
applicando la Tah. 1.

Taneita 1.

Calcolo del numero di uova per kg di semola in base alla quantita di steroli.

IS R f H . “ e | ) i |
- B 1 : :_)_..n_'fx di .«o.-efu_n_n! Htl‘-(.l' \ Namero di uovn 4 !

Pgitanide

Hteroli

per ke di semuola

| i *
0,2057 ; 0,050 : 0 i

1, 3086 | U.475 )| !

0,4115 , 0, 100 , 2 ‘

0,5144 ! 0,125 : 3 !

" 0,6173 ' 0,150 4 :
; +,7202 0,175 : i i

("} Il numern delle yova é caleolate sufla hase

Ann.

di nova dal peso medio di g 50,

£, Neuguoe.

Sopiba A1896T) 3, 2E5-dN0.
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b} Dosaggio per via gascromalografica (V). — 50 g di pasta macinata
come in a) si mescolano con g 50 di solfato sodico anidro e si introducono in
an ditale da estrazione. Dopo una notte di riposo entro essiccatore si estrae
in Soxhlet con acctone per 12 ore. Si distilla il solvente ¢ si essicea in stufa,
a temperatura non superiore a 80° C, sino a climinazione dell’acetone, I}
residue si tratta con ml 50 di potassa alcolica all’8 %}, su b.m. bollente per 30
minnti. Si raffredda, st riprende con mb 60 di acqua distillata ¢ si travasa
in imbute separatore. Si estrae l'insaponificabile con 4 porzioni successive
di etere di petrolio (P.E. 409-60°C) raccogliendo tutte le porzioni di etere
di petrolio in un aliro imbuto separatore ove Uestratto ctervo si lava per 3
velte con ml 30 di aleool etilico al 30 9. Si filtra quindi estratto vtereo entro
un pallone da distillazione e, dopo aver climinato il solvente, si essicea in

—'ﬁ';;!;
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i Fig. L — Colesterolo da uove: gaseroma-
ik} Lograinma.,
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stifa a 809 C, II residuo viene ripreso con cloroformio sinv a completa solu-
bilizzazione (meno di ml 2 soro di solito sufficienti) ¢ la soluzione clorofor-
mics s inietta nel gascromatografo.

Il gascromatografo deve essere equipaggiato con colonna di veiro da
m 1,80, del diametro di ¢m 0,2, munita di un imboccamento frontale, pure
in vetro, che permette Pindezione diretta slella soluzione cloroformica entro

(") F. Musrony K, Trsconyma & €, Tassr-Micco. Rass. Dir, Teenica Alimentas,, 1,
29 {1966},

Porp Iut. Nuper. Seaoita (1IHTY 3, 435285,
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la colonma, allo scopu di evitare che gli steroli possatio venire a contatto con
parti metalliche, venendo a subire fenomeni di decomposizione. La colonna
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Fig. 5. — Steroli del frumento, gascromatogramma @ 1) campesteralu, 2) B-sitosterola,
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Fig. 6. — Gascromatogramma di pasta con 1 uovo per kg. : 1) colesterolo, 2) campesterolo,
3) B-sitosteroln,

AAnu Fets Swper. Sandtae (106G7) 3, 235285,
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si ricmpie con Gaschrom P 100/120 mesh, lavato ¢ silanizzato con SE 30

a 1%,. La temperatura della colonn

a & i 250° C e come gas i trasporto si
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Fig. 7. — Gascromatogramma di pasta con 3 uova per kg : 1 colesterolo, 2 campesterola,

3 f-sitosterolo,
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usa elio alla velocita di eflusso di 20 ml/min. Soluzione inicttata : 0,2/0,3
microlitri.

I cromatogrammi dovranno essere ottenuti con perfetta separazione
degli steroli utilizzati per la determinazione (colesterolo, campesterolo ¢
[-sitosterolo) e avendo particolare cura che le basi dei picchi relativi vengano
a trovarsi su di una stessa retta (Fig. 4-8). Ottenuto il cromatogramma, si
misurano i rapporti fra colesterolo ¢ eampesterolo (A) e fra colesterolo ¢ 5.
sitosterolo (B) che variano linearmente con il variare del numero di uova pre-
senti nella pasta secondo la Tab. 2.

TABELLA 2,

Rapporti tra colestercolo e campesterolo (A) e tra colesterclo
e (-sitosterolo (B) in funzione del numerc di uova nella pasta

[ Numiero di wova per 1 Equivalente in ‘ _R Alp _0 T T ;
i ki di semoln * | grammi di uava intere | A | I .
o - - I __Twﬁw - — |
{ 1 ( 50 ! 2,75 | 1,55
" 2 ' 1o ! 5,45 ! 3,00 :
| 3 | 150 ‘ 8,15 | 4,45 i
| 4 | 200 | 10,85 ! 5,90 !

5 7,35 i

| a

* 1l numero delie uova & caleolato sulla base di uova dal peso medio di g 50.

250 : 13,55

2) Ricerca dei coloranti artificiali. -— Due porzioni di 10 g di pasta ma-
cinata finemente si introducono in due grossi tubi da saggio con tappo a sme-
riglio ; in une di essi si aggiungono ml 15 di etere etilico, nell’altro mi 15 di
aleool al 70 9 ; si agita fortemente e si lascia in riposo per 12 ore,

Se Petere resta incolore o colorate debolmente, mentre 'alecool & netta-
mente colorato, & presente una sostanza colorante estranea, e cid & confer-
mato dal fatto che mentre il residuo solido che trovasi depositato al disotto
dello strato di alcool & bianco, quello al disotto dello strato di etere, a causa
della insolubilita della sostanza colorante, conserva il sue primitive colore
giallo. '

Se¢ tanto Talcool che I'etere restano colorati, allora puéd essere presente
o la sola Iuteina, materia colorante del giallo d’uovo, ovvero luteina accanto
a poce colorante estraneo solubile in etere. In questo caso si eseguono le
seguenti prove :

@) Una parte del soluto etereo viene trattata con soluzione acquosa
di acido nitreso (reazione di Weyl): in presenza di luteina la soluziene si
decolora. Se non si ha subito la decolorazione, pud essere presente un colo-
rante estranco solubile in etere.

Al Ist. Sopees RBauifa (1967 3, 235-255.
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b} Si paragonano i colori dei restdui che si trovano sotto gli strati
liquidi : se gquello dell’aleool & decolorato e quello dell’etere no, allora accanto
alla luteina vi & qualche colorante estraneo che pud identificarsi nel modo
seguente :

g 20-30 di pasta vengono dibattuti con ml 40-50 di etere etilico, si
lascia depositare, si decanta DPetere, se ne aggiunge dell’altro ripetendo
'operazione finché I'etere rimane incoloro : in tal modo la luteina viene allon-
tanata completamente. Il residue viene poi utilizzato per la ricerca delle
sostanze coloranti artificiali, come indicato per le paste ordinarie (V, A, 6).

3} Determinazione dell’aggiunta di (-carotene. — Si esegue nello stesso
mode indicato per le paste ordinarie (V, A, 0},

(. — PasTE con ripiEno (tortellini, agnolotti e simili).

1} Determinazione delle uova negli involucri di pasta. —- Dope avere accu-
rutamente separato il ripieno dall’invelucre, su aliquote di quest’ultimo si
procede come indicato per le paste all’uovo (V, B, 1)

2} Ricerca dell’acido sorbico nel ripieno ('). — 15 g di ripieno, liberato
dalla pasta, ¢i sminuzzano in un mortaio e si trasferiscono in un palloncine
per distillazione in corrente di vapore aggiungendo 60 ml di acqua distillata
¢ 1 ml di acido fosforico all’80 9. Si distilla in corrente di vapore sino a
raccogliere in un provettone 50 ml di distillato che, dopo avere aggiustato
il pH al valore di 8 con NaOH N/10, si trattano con 2,5 ml di KMnO N/10.
Si tappa il provettone con un disco di carta da filtro, al centro del quale si
deposita una goecia di reattivo di Simon (da preparare al momento aggiun-
gendo 3 gocce di dietanolammina a 5 ml di nitroprussiato sedico al 5 9, in
ucqua). Si pone quindi il provettone in b.n. bollente per 10 minuti : entro
questo termine, in caso di presenza di acido serbico, la macchia di. reattivo
di Simon si colora, pilt o meno intensamente, in bleu.

3) Dosaggio dell’acide sorbico nel ripieno. — 13 g di ripieno, trattati
come indicato in V, C, 2, ¢ distillanc in corrente di vapore sino a rac-
cogliere 50 ml di distillato. Si porta al volume di 1 litro con acqua distillata
e si legge, contro acqua distillata allo qpettrufﬂtomt*tro nef’U.Y. alla lun-
shezza d’onda di 225 my.

Nelle condizioni indicate D'assorbimento specifico El%, dell’acido sor-
bico ha il valore di 2300.

(1) A, Cesari, C, JacoBecrLl-Tvrr ¢ M, G, Mavaconi, Rend. Ist, Super. Sanita, 24,
057 (1961).

Anw, ded. Super, Sendlc (1967) 3, 235-385.
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VI - FARINE ED ESTRATTI DI MALTO

Prelevamente dei campioni

I campioni di farina e di estratto di malto si prelevano possibilmente
in barattoli originali, oppure in modo da avere un campione medio dell’in-
tera massz, che va posto in recipienti di vetro a tappo smerigliato. Ogni
campione, sia di farina che di estratto di malto, non deve essere inferiore
a g 200.

Analisi.

1) Determinazione dell’'umiditda. — Per la farina di malto la determina-
zione si esegue come per le farine da panificazione (I, 2).

Per gli esiratti di malto, si pesano g 4-5 di sostanza in capsula piatta,
di platino o di porcellana, tarata insieme a una bacchetta di vetro ed a circa
g 30 di quarzo in granelli, lavato e calcinato, Si aggiunge poca acqua, quanto
¢ sufficiente per impastar bene con il quarzo, si mescola con la bacchetta, si
evapora a secco su b.m., si pone in stufa a 105° C fino a peso costante. Dalla
diminuzione di peso si calcola la percentuale di acqua contenuta nell’estratto.

2) Determinazione delle ceneri. — 5-10 g di sostanza si seccano in cap-
sula tarata di platino o di porcellana, si carbonizzano a fiamma diretta, si
inceneriscono in muffola e si pesano, seguendo le norme gia date per la farina.

Nel caso degli estratti si abbia cura di eseguire la carbonizzazione con
microfiamma ¢ molte lentamente per evitare rapidi rigonfiamenti e perdite
del prodotto. :

3) Determinazione degli zuccheri riducenti. — Di solito si determinano
complessivamente, esprimendoli in maltosio,

La soluzione si prepara in pallone da un litro agitando con acqua g 10
di farina o g 20 di estratto, chiarificando, se necessario, con acetato basico di
piombo, quindi con soluzione satura di solfato sodico e portando a volume
con acqua. Nel filtrato si effettua la determinazione con il liquide di Fehling
seguendo il metodo ponderale o volumetrico, o meglio, iodometricamente.

Per applicare il metodo iodometrico, in un matraccio di ml 250-300,
si uniscono ml 25 di ciascuna delle due soluzioni del liquido di Fehling ¢ ml

Aun. 1st. Super. Sanile (1967) 3, 280-285.
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25 della soluzione in esame, la quale non deve contenere pin dell’l 95 di mal-
tosio. Si mantiene in ebollizione per 4 minuti, raffreddando poi rapidamente.
Ml liquido viene decantato su filtro di Gooch e di porcellana a fondo poroso,
evitando di portarvi 'ossidulo di rame, che si lava per decantazione con circa
ml 20 di acqua.

Si aggiungono nel matraccio circa ml 10 di acido nitrico al 30 9, age-
volando la dissoluzione dell’ossidulo di rame con leggerc riscaldamento ;
si versa questa soluzione sul filtro per disciogliere I'ossidulo eventualmente
trasportatovi. 8i lavano un paio di volte il filtro ed il matraccio usando com-
plessivamente circa ml 40 di acqua; si alcalinizza leggermente la soluzione
con ammoniaca e, per mezzo di corrente di aria, si asportano i vapori sovra-
stanti., Dopo avere neutralizzato 'eccesso di ammoniaca con acido solforico,
si aggiungono ml 10 dello stesso acido al 20 %, g 4 di urea e si agita energica-
mente fino a completa scomparsa di effervescenza ; infine si aggiungono g 3
di ioduro di potassio e, dopo agitazione, si titola lo iodio liberatosi con tiosol-
fato sodico N/10. Moltiplicando il numero di centimetri cuhici di tiosolfato
adoperati per 6,36 si ha il peso del rame in mg e da questo, con le tabelle di
Wein, si risale alla quantitad di maltosio presente,

4) Determinazione del potere diastasico {Pollak). — Per potere diastasico
s'intende la quantitd in grammi di maltosio prodotta da g 1000 di farina o di
estratto di malto, in 30 minuti primi, per saccarificazione di una soluzione
di amido,

La procedura & la seguente (')

a) reatbivi :
—- Soluzione tampone fosfatica M/15: si ottiene aggiungendo a ml 95
di soluzione M/15 di fosfato monopotassico (g 9,078 di KH,PO, per litro}
ml 5 di soluzione M/15 di fosfato bisodico (g 11,876 di Na,HPO, - 2H,0 per
litro).
— Soluzione di acetato basico di piombo al 10 9/,
— Soluzione satura di Na,SO,.
— TLiquido di Fehling:
A) ¢ 69,278 di CuSO, - 5SH,0 per litro.
B) si sciolgono in acqua distillata g 346 di sale di Seignette (tartrato
sodico potassico) e g 100 di NaOH e si porta a 1 litro.

— Salda d’amide : g 7,5 di amido d’arrow-root si spappolans in un mor-
taio con m! 25 di scluzione tampone, si diluisce con acqua distillata riscal-
data a 45° C ¢ si porta in un pallone tarato da ml 300, impiegando in totale

{1y F. MunTont. Birra e Malte, 5, fase, 5, 22 (1958),

Ann, Isf. Super. Sanilé {1967) 3, 235-285.
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non pitr di ml 250 di liquido (25 di seluzione tampone ¢ circa 225 d*acqua).
Si immerge il pallone in un bagno-maria bollente ¢ si agita sino a formazione
della salda, dopoe di che si lascia ancora per 30 minuti su bagnomaria bollente,
agitando di frequente, ¢ quindi si raflredda a 400 C.

— Soluzione di KOH al 1o ¢,

h) Preparazione dellu soluzione di estratte di malts, — g 2 di estratto
si seiolgono entro un piceelo becher in mlb 10 di soluzione lampone ¢ si tra-
sporta quantitativamente il tutto in un palloneino tarato da ml 100 lavando
¢ portando a segno con acqua distillata.

¢} Determinazione del potere saccarificante, — 11 pallone da ml 300 con-
tenente la salda di amidoe a 400C si immerge in un bagno-maria termostatato
a 40° C ¢ si controlla la temperatura della salda tenendo un termometro im-
merso nel pallone. Siintroducons quindi ml 10 della soluzione di estratto di
malto e si fa scattare il cronometro. Si agita di frequente il pallone tenendolo
sempre immerso nel bagno-maria ¢ controllando costantemente la tempera-
tura. Allo seadere di 30 minuti esatti si versano nel pallone ml 3 di soluzione
di idrate potassico al 10 2, si toglie il pallone dal bagno-maria, si raffredda
¢ si porta a segno con acqua distillata.

Sulla soluzione di salda saccarificata secondo ¢) si esegue la determina-
zione degli zuccheri riducenti adoperando il liquido di Fehling (ml 5 di eia-
scuna delle soluzioni 4 ¢ B ai quali si aggiungeno ml 40 di acqua distillata).
La determinazione si pud effettuare sia per titolazione diretta — indicatore
la sotuzione di blu di metilene all’l 2, — sia iodometricamente, avendo sempre
cura di applicare le modalita prescritte per it maltosio e i risultati si esprimonae
gppuntio in maltosio.

d) Determinaziene degli zuecheri pre-esistenti. Si pesa in un piccolo
becher 1 grammo di estratto di malto che si scioglie con acqua distillata e si
travasa quantitativamente in un palloncino tarato da mi 100, si agginngono
ml 5 di acetato basico di piombu e, dapo circa 10 min, ml 10 di seluzione satura
di solfato sodico. 8i lascia riposare per 15 minuti e si*porta a segno con acqua
distiliata. 8i filtra e sul filirato si determinano gli zuccheri riducenti, operando

nelle condizioni preseritte per il maltosio ed esprimendoli in tale forma,

¢} Caleolo, — La formula generale per calcolare il potere diastasico, sup-
ponendo di aver dosato gli zuccheri per titolazione diretta col liguide di
Fehling, & la seguente ;

PD = XY oo — 10z
R Q

in cui PD = potere diastasico ; M = quantita di maltosio (in grammi) che
riduce ml 10 di liquido di Fehling diluito T : 4. V = volume totale della salda

e B8N Sujper. Sawila (1467) . 2dh-28G
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d’amido sacearificata ; R =: numero dei ml di salda saccarificata che ridu-
cono 10 ml di liquido di Fehling diluito 1:4; Q = grammi di estratto di
malto adoperati per saccarificare la salda; Z = percentuale di zuccheri
riducenti preesistenti, espressi in maltosio.

Nel caso delle condizioni di operazione sopradescritte la formula sarii:

PD = ‘{“),0741-.30(_)._190707 107

0,2.R
rhe, essendo M, V ¢ ¢} delle costanti, si pud semplificare in

111150

PD = . — 107
R

Y

Esempio pratico : se supponiamo di aver impiegato ml 20,4 di salda
saccarificata per ridurre ml 10 di liquido di Fehling diluito 1 : 4 e che il con-
tenuto in zuccheri riducenti preesistenti, espresso in maltosio, sia di 64,54
per cento, avremo :

D M0 s 54654 — 6454 — 4820 U.P.

20,4

Si tenga presente che il coefficiente 1000 si introduce nel calcolo perché
il potere diastasico si esprime in unitd Pollak per un kg (g 1000) di prodotto.
Le farine provenienti da cereali maltati devono avere un potere dia-
stasico non inferiore a 6500 unitd, calcolato su sostanza secca, gli estratti
di malte uan potere diastasico non inferiore a 4500 unitd, sulla sostanza tal

-t
quale.

5) Determinazione del rapporto maltosio : glucosio (). — 10 g di estratto
di malto, pesati entro un becher da ml 250, vengono sciolti con ml 5 di acqua
bollente. Dopo raffreddamento si aggiungono ml 130 di etanolo a 952 preci-
pitando tutte le destrine. Dopo 24 h di riposo si decanta in beuta la soluzione
alcoolica e il precipitato, sciolto nuovamente con mk 5 di aequa bollente c.s.,
viene riprecipitato con mil 130 di etanolo al 95 %,. Dopo altre 24 h di riposo
si decanta la soluzione alcoolica, aggiungendola a quella della prima estra-
zione, Il complesso degli estratti aleoolici si distilla quindi sotto vuoto (press.
200 mm Hg) a 659/70° C sino a eliminazione dell’alcool. I! residuo si trasporta
quantitativamente in palloncino tarate da ml 100, si defeca con ml 5 di ace-
tato basico di piombo al 10 %, si aggiungono dopo 15 min. ml 10 di soluzione
satura di solfato sodico, si porta a segno con acqua distillata e, dopo un’ora,
si filtra. Sul filtrato si esegue la lettura polarimetrica in tubo da mm 200,

(1) F. MuntonN1 & A. Crsarl Birra ¢ Malte, 5, fasc. 12, 20 (1958).

Ann, fal. Super. Sawitd (1967} 3, 235-285,
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20 ml def filtrato si portano in palloncino tarato da ml 100, si porta a
segno con acqua distillata e si determina il potere riducente con il liguido di
Fehling diluito 1 : 4, usando per ogni determinazione m} 10 di kiquido di Feh-
ling diluito con ml 40 di acqua distillata bolhta.

Le formule per il ealcolo delle percentuali di maltosio ¢ glucosio in base
al potere rotatorio ¢ a quello riducente determinati nelle condizioni deseritte
sono le seguenti :

2022 P — (1,056 -5—'—0»90) 2022 P — 5.280
R R
A — maltosio %, = 10 -
416,34 41,634
@764 >0 135p 13820 4359
R R
B = glucosio %, = M —
416,34 41,634
in cul:
202.2 = ml Fehling dil. 1:4 ridott da 1 g di glucosio
135 = ml Fehling dil. 1 : 4 ridotti da 1 g di maltosio

1,056 = gradi cerchio deviati da 1 g di glucosio in ml 160, in tubo da mm 200
2,764 = gradi cerchio deviati da 1 g di maltosio in ml 100 in tubo da mm 200
p = polarizzazionce determinata

R = ml della soluzione zuceherina che riducono mi 10 di liquide di

Fehling dil. 1:4.

Negli estratti di malto genuini il rapporto multosio : glucosio f_)-) non
deve essere inferiore al valore (i 3,20, B

Ann. fsl. Super. Sonita (19673 3, 235-285 .
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LIEVITI

VII - LIEVITI

Prelevamento dei campioni

Presso le fabbriche ed i depositi si prelevine pacchetti originali, presso i
fornai si possono -prelevare campioni uniformi dai pacchetti pronti ali’uso.

Tali campioni, ciascuno di peso non inferiore a g 100, devono essere
avvolti in carta pergamena e conservati in ambiente fresco e riparati dalla
luee. Duando le fabbriche o i depositi sono a grande distanza dal laboratorio,
& bene prelevare il campione dal frigorifero dello stabilimento e trasportarlo
entro un thermos.

L’analisi deve essere eseguita al pin presto possibile.

Analisi.

1) Esame organolettico. — Si osservino il colore, Paspetto {(omogencita,
stato di conservazione, ecc.), 'odore ed il sapore del prodotto sospeso in
acqua.

2) Determinazione dell’umiditd. — 5i seccano g 53-10 di lievite fine-
mente suddiviso, prima in essiccatore a vuoto od in stufa a 50°-60° C per 3-4
ore, poi a 105° G fino a peso costante. Dalla perdita di peso si caleola la per-
centuale di umidita.

3) Determinazione delle ceneri. — 10 g di lievito, esattamente pesati
in capsula di platino o di porcellana, si earbonizzano e quindi si inceneriscono
seguendo le norme gia date per le farine.

4) Determinasione dell’acidita. — Si spappolano bene in bicchiere g 10
i lievito con ml 100 di acqua e si titola con soluzione di idrato sodico N/10
(indicatore fenolftaleina). L’acidita si esprime in centimetri cubict di aleali
normale per 100 grammi di lievito,

same microscopico

Si sospende un po’ del lievito nell’acqua, s1 aggiunge qualche gocera
soluzione acquosa all’l 9 di violetto metile e si osserva il preparato al micro-
scopio con ingrandimento di circa 300 diametri. Le cellule morte assorbono

Ana, Ist. Swuper. Scsdta (1967) 3, 2353-245,
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rapidamente ed intensamente il colore, mentre quelle vive, anche dope pro-
lungato contatto, con lo assorbone affatto o molto debolmente ed in modo

parziale.

Ricerca dell’amido. — T granuli di amide si riconoscono con Uesame micro-
scopico, aggiungendo al preparate gualche goceia di una soluzione iode-
iodurata molte diluita (Tav. I, IT, IIT).

Requisiti dei lievit

Il lievite deve essere costituito da una massa omoegenea. semisecea,
di colore gialle grigiastre, di consistenza pastosa ¢ grumosa, non vischiosu
al tatto. L’odore deve essere caratteristico e ricordare quello dei prodotti
di fermentazione,

Non deve essere putrefatto o comungue alterato.

A} microscopio non devono riscontrarsi che cellule di lievito in massima
parte viventi, 1 batteri ¢ Ie cellule morte devono essere presenti selo in piccola
quantita. Non deve contenere amido.

L’umidita non deve superare il 75 9.

Le ceneri e I'acidita non devono essere superiori rispettivamente a 2,5
¢ 5 %, riferite alla sostanza tal quale.

Anne, Ist, Super. Sunifee (19671 3, 235-285,
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VIIL — CONDIMENTI PER PANIFICAZIONE

Prelevamento dei cumpioni

Da recipienti originali si prefevine eirea 800 g di prodotto che, divisi
in 4 parti, verranne posti entro altrettanti barattoli di vetro con tappo a
guarnizione di gomma ¢ chivsura a molla,

Analisi.

) Peterminazione dell’ocgua. — 10 g circa si pesano csaltamente in
capsula piatta di poreellana o di platine, tarata insieme a una bacchetta di
veteo ¢ @ g 30 eirca di quarzo in granelli lavato ¢ caleinato, Si impasta bene
il condimento con il quarzo, si cvapora a sceco su b, m. ¢ si pone in stufa a
105° € sino a peso costante. Dalla diminuzione di peso si caleola la percen-
tuate i acqua.

2} Determinazione del grasso e dello zucchera (7). — 3 g di prodotto emul-
sionato si pesano esattamente entro un becher da ml 100 ¢ si fanno fondere
su bagno maria. Non appena la massa & fusa si aggiungono mi 40 di esune
normale, si mescola bene con bacchetta di vetro ¢ si versano quindi g 12 &i
solfato sodico anidro ben polverizzato. Si agita bene con una bacchetta v,
ricoperto il becher con un vetrino da erelogie, si lascia riposare per 3 ore,
mescolando di quando in quando e rompendo i grumi di solfato sodico idrato
che 51 vengono a formare.

Teaseorse le 3 ore si filtra il liquide, che & divenuto perfertamente lim-
pido, decantandolo su di un filtro a setto poroso {Jena 1 G 3 0 equivalente)
" sopra il quale sia state posto un disco di carta da filtro dura ricoperto da uno
strato di 4 o 53 mm di solfate sodico anidro.

[l tiltro entra. attraverso un tappo di gomma a due fori, in una buruta
da ml 250 che sia stata previamente tarata dopo essiccamento in stufa a
LK €, mentre si pratica una lieve aspirazione attraverso un tubo a squadra
clie entra nella beata attraverso il secondo foro del tappo.

('} K. MesTost & A, Cesakn, Bend. fst. Super. Samiga, 28, 979 (1957).
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I} residuo rimasto nel becher si lava 4 volie con porzieni di ml 10 (i
esano e nel corso dei lavaggi si porta tutte il solfato sodico entro il filro.
Si lava il becher con esano e si completa il lavaggio del solfate sodico sul
filtro. Per il lavaggio completo non si impiegano pit di ml 80 di esano.

L’esane vien quindi distillato su bagno maria ¢, terminata la distilla-
zione, la beuta s secca per un'ora in stofa a 90°C/1000C, si raffredda in
essiccatore e si ripesa. La differenza tra le due pesate da la quantita di grasso
presente in g 3 di prodotto, che si traduce in percentuale.

1 residuo rimasto sul filtro ¢ che contiene anche lo zueehero, insolubile
in esano, si porta, insieme al disco di carta da filtro. Entro un becher da ml
100. Le poche particelle rimaste aderenti alle pareti del filtro si trasportano
nello stesso becher spruzzettando con aleool etilico di 80°, Anche il setto
poresc si lava con alcool di 800 ¢ il liguide di lavaggio si versa nel becher.
Per il lavaggio del setto poroso non occorrono pilt di ml 10 di alcool. Altri
ml 40 di alcool all’80 9, si versano entro il becher e si mescola energicamente
con bacchetta di vetro, sminuzzando tutti i grumi di solfato sodico.

Dopo un riposo di 10 min si filtra per carta, decantando, entro un pal-
foncino tarato da ml 100. Si continua a trattare i} solfato con porzioni di
ml 10 di alcool e a filtrare, sino portare a segno il palloncino tarato.

Una volta accertato, a mezzo di un saggio col liquide di ¥Fehling, che
lo zucchero presente sia saccarosio, si esegue la misura polarimetrica in tubo

da mm 200.

Dato che la rotazione specifica del saccarosio & di + 6645 ¢ che quindi
una sua soluzione all’l 9/ devia la luce polarizzata di -+ 1933, poiché sono
impiegati per la determinazione g 3 di prodotto emulsionato ¢ lo zucchero
in essi contenuto & stato discielto in ml 100 di liquide, la formula per sta-
bilire la percentuale di zucchero presente nel prodotto &:

100A 100 A
© 3% 133 3,99

dove 7 & la percentuale di zucchero (saccarosiu)\e A la lettura polarimetrica
in tubo da mm 200.

3) Ricerca dei tensioattivi poliossietilenici. — Uno o duc grammi di pro-
dotto si scielgono entro un becher con ml 15 di etere di petrolio e quindi la
soluzione (1) si travasa in imbuto separatore. Si aggiungono ml 20 di acqua,
si agita ¢ si lasciano scparare le due fasi. Si separa quindi la fase acquousa,

() Si tenga presente che se nel grasso enulsionato vi fosse anche zucchero, come spessa
avviene per i prodotti del commercio, non si avra una soluzione, ma una sospensione perché
lv zucchera non & solubile in etere di petrolio.

A, Ist, Super. Sawitd (1967) 3. 235-285,
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raceogliendola in capsula, previa tiltrazione se esso non fosse limpido, ¢ la
si concentra su bagna-maria sino a che sia ridotte a 2-3 ml. Questo residuo
si travasa in provetta e si aggiunge un egual velume di soluzione satura di
cloruro mercurico. Si avra quasi immediata la formazione di un precipitato
bianco, la cui natura si controlla constatando se esso si solubilizzi per ag-
giunta di cloruro sodico cristallizzato.

1l cocfficiente di ripartizione acqua: etere di petrolio dei tensivattivi
poliossictilenici consente di effettuarne la ricerca nel modo deseritto perché
anche nei casi meno favorevoli la quantita di tensioattivo che passa neil’acqua
& sempre piit che sufficients a reagire con il clorure mercurico, mentre nei
casi pitt favoreveli si avra un precipitato abbondantissimo.

Awe. Fet. Nuper. Seanibe (1B67) 3, 235-285.




TavorLa [

Amido d’orzo. Amido di mais.

Amido di mais, Amido di rise.



Amido di riso.

Amido di ceci,

TavorLa I

Amido di piselli.



Tavora I

Viscela di frumento e orzu. Miscela di frumento e fave.



