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No desgnvolvimento d rama de e as so e a com 0sicd0 de
soluo Fusoras Bara Ca? rﬁ’e&r% H]anae S?n rg 0| Necessa |o studar
a Co ao da agua da baia de Santos Ioca em que se capturaram os ani-
mais estl ados as Investigacoes de laboratorio.

O presente trabalho limitou-se a degrmlnar na 4 ua do local em que se
colhiam 05 animais 0s elementos estudados no san(f e dos mesmos, para 0
fim especial de estabelecer-se a composicao de sofucGes perfusoras Gonve-
nlentes nara eles. Para tanto, necessario se tornou 0 estudo de metodos

?p dﬁVEIS s, condicoes gfrtlculares do obaeto a analisar-se, e as do mae
ra PHIVG ara a reall g? g sas.  Resimem-se, em se%u
s resyltados  das mveséloqa 0es feitas r Iat% rTnente a (etermina [%ao do
Eotassm do_calcio %nesm e dos fosfatos na agua do mar € no soro
0 sangue de Callingctes dan

1
AGUA DO MAR.

Determinagdo do sddio.

Até a ouco ndo havia método para qosar se diretamente o sddio em
resen a utros Metais, & 0 process u311 consistia em transformar, aPos
ssep ragoes necessarias, 0 Na ¢ 0 K em cloretos, em pesa-los, em precipitar
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K_s0 a forma de (PtCU)K2e eduzi C/N CIK o peso
f) C ? ulado a artlr éja quant?(q]adﬂe d% {Pt%kg obtida, }Esse metgdo

orloso su elto a eros consideraves.” Muito mais conveniene
g dge |n r-se 0 Na sob a.forma de acEtato trlche d? §OdIO zinco e uranila

MOS{rou que guEn-

. Plper
ﬁda es modera a de a, de CIK, n e>2ercem mfluenua so re 05 resu
0S, € que alnter erenma 4" 50 se [azia sentir no caso de o Ca achar-sg
Prgsente en\ porcao taa%uoes a solubilidagde do S04Ca fosse excedida, Esse me-

£ SO 10, vaneglo e uranila

T ente epar agem do sodio naa ua go mar, om 0 demonstram
03 resulta ?s (UE aglante s% vem, gartlcularme te a vista da ata percentagem
desse metal, que nela se acha, e das quantidades, relafivamente baixas em re-

agao a éle de pOtassio e de calcio, a55|m como de fosfatos e de squatos
ssas condi oes e gosswe determinar-se 0 Na sem. e aa necessidade
iesepara(ia grewa e certos mtelr erentes. A sen3|b|I| éi o met 0ea
alta quangidade de Na permitem, além dISSO Ique 5@ 00SSa U|r consl eraveI
mene a agua sa ga a, o que. concorreng ara abaixar ainda mais a concen-
racao (e “possivels e|ementos gerturba ores, ainda maior seguranga da ao
processo, e mais simples o torn

A determinacdo do sodio processou-se em duas fases, a saber:
a) precipitacdo sob a forma de acetato triplice de sddio, magnésio e uranila.

I IVi-
) PR Bl RO it el
metrica, por meio do fotometro gr de Zeiss-Pulfrich
METODO
Reagentes:

a) Acetato duplo, de magnésio e uranila, segundo Kahane (6§2

ACRHAI0 (8 UMANIIA .o gr.
AceAato de. ma Pesm ................................................... 100 qr.
Acido acetico 8amal ................................................................ 20 cm3
AIcooI a 90° 500 cm3
Agua, q.s. para 1000 cm3

Dlssolvem -5 0 %cetato de yranila ? 0 de malgnesw erél agua f%vente ajuntam-sg 0 mg
acetlco e 0 alcqol, deixa-se estriar, dlue -Se, melo de gH istilada, "a SO'“SFO ootl
ate 1 litro e e|xa se em repouso, em lugar’ fresco ¢ escuro urante 24 horas, pelomenos.
Filtra-se Ppr filtro de vigro de ~fundo poroso Jena G3, a fim de se arar e 0 rem itado de,
acetato triplice que se forma  devido ‘as impurezas que Se contem nos reagentes, e con-
serva-se, a0 abrigo dos raios solares, em frasco de vidro Pyrex, preferivelmente, e de cor
escura.

Alcool saturado de acetato tr|p||ce de sodio, magnésio e uranila. — Num frasco de

jtro pdem-se alquns gramas de acetato. triplice e ajunta-se alcool retificado, a 96°: a
}rascéJ rHelxa sg em Tepouso durante 24"horas. f—afltra -5 0 ?qmdo so\)renédante no { tro
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de vidro de fundo rporoso Jena G3, e recebe-se o filtrado Sm frasco de vidr P rex em que
s¢ acham alguns gramas de acetato friplice. Filtra-se imediatamente antes de Usar-se.

¢) Fe roelanetf de potassio a 20%. — Favorece-se a dissolugdo por meio do calor,
deixa-se esfriar e filtra-se.

d) Addo acético glacial.

A amostra de_ g Ha do mar filtrada por filtro de vidro de fundo poreso, Jena G3, di-
855e n&oprnﬁor& 11 mais; d dI|UI 30 tomam Se alquotas correspondentes a
0.005-0 %mosdt cor b © rovave rl%eza da mesma H] s0q10,
gssa e para um tu centrl ugagao for a conica.  Ajuntam-se 4cm3 de gota
ota e, com 0 auxi J e bastonét fmo de_ vidro, a |t -5 0 I| uido a% g Bsfee co ecar a
ar-se; se aindg, até m?da ofmacao de precipitado. se 0 bastongte 0 tubo
e vaje a uee com cérca de e ?ue se a unta a0 tu o em que se efetua a re-
%I itaca0.  Deixa-se em repousp, em logar esco yrante uma 0}1 ajs ras. _ Centrl-
ga-se, entao energicamente, durante cérca 0 minutes, a velocidade e25003000
decanta- se 0 Ilqmdg brenadémte Inverte 58 0 éub sobre uma folha de p ag
?]osto sobre cama e ago a0 pos a em f g ca larga.  Deixa-se escor
Xuga-se a hoca dq tubo “com ?ﬁ) tr sem ibr ava-tse, entdo, com
ée) Para tanto (Hmem |p ta de extre |ae vasa (T] na |n{ecase sopran
cérea de 1cm3 do nquido ava em ¢, em sequida, a im de por-se todo 0_precipita 0
em suspensao, mantem- se 0 ubo entre 0P I8Iegar 2 0 Indicador de umf das maos com

dedos da outra, dao-se bat| as vaes rgg as e sucessjvas ao ongo 0 te ?n § Ee% o
grca udade indicada, de-

esmo.  Deixam-se escorrer. a0 longo das Bare eé mais 5 cm3
avarem as mesmas. Gentrifu ase urante e 5 mmut?s a
canta-se 0 liquido sobrenadants, Hverte se 0 tubo 0 J ga de tro coMmo. a terlormen
fe. Lava-se ? pnem lado ainda ,duas vezes mais e dissolve- se em aagug éilstlla c]u nte.
rassa se a solu ace to triplice para halao volumetrico de caép cidade , convenie te e
ava e re etlga end; fubo m Igue se realizou . a reuglta 4o, Bt ger azer cerca %
é capacidade o balgo. Resfria-se o |I9UI 04te sper fura, |ente juntam se

Fv para cada 25cm3 de solucdo colorida. ag rpesm gm po_um ranco
reat e acordo com a tecnica descrita, e que serwra e liguido de compensagao. e
termlna -5¢ a extlnﬁao dada pelo fotometr? gradual de Zeiss-Pulfrich, usando-se” cuba de
espessura conveniente e Inter ondo -se 0 filtr

A leitura Fode fazer-se 5 nynutos deanms d? ajuntados 0s reagentes e deve-se ter o
cuidado Oe verificar a ausencia de turvacao no liquido colorido.

A concentracdo do sddio pode calcular-se por meio da formula seguinte:

e
de {ntro dis
rer em e e

mg Na per 100 cm3 de agua = 0.174 k V
v

em que:

k = coeficienge de extin (? glume total da s9 ugao colorida; v — vo-
lume da agua salgada, nao dI|UI a, posto em analls

Lei de Lambert-Beer, Determmaiao do coefluente numgrlco A intensidade da cor
gesenvolw a segundo a técnica descrita dentro dos limites de concentracao indicados,

eterminada pe quantldade e JFefCNJgJFAUOg formada e, indiretaménte, no caso de
3ue 03 0cupamos rPe da d$0de presente . no recipifado. A rela%ao existente er]tre £s5es
0l fatores, — Interisidade de cor ‘e ﬂuantl ade de ‘sodio — permite que se calcule a per-
centagem déste metal pela simples multiplicagdo dos valores da extingd por um fator cons-

tante
quadro | mosra %ue a_relacdo entre o coeficiente ?e extin ao e a concentracdo,
C, se tra Uz por uma reta. o que permite determinar o coefi dente umerlco
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quadro i

Relacdo entre concentracdo de sodio, ¢, e coeficiente de extingdo, k.

uantidade Eagess ra

odggr G S D E k ek
mg cms.

Tl o W
oo
. . 1.6 . . .
o
| ié o
I ‘3‘}5'5 woou i

Média 0.174; Erro médio 0,0018; Erro padrdo 0.0005; Coeficiente de variacdo 1,034%,

Influéncia_do volume final da solucdo corada sbbre a exiingdo. O quadro Il mostra
que a alteracdo do volume final da sofucdo corada ndo exerce, praticamente, influéncia al-
guma sobre a extingdo, desde que o sodio se mantenha dentro de limites razoaveis de con-
centracdo compativeis com o método descrito.

QUADRO I

Influéncia do volume final da soitcdo colorida sobre a extingdo. — A quantidade de acetato
triplice foi a mesma em todos o3 Casos.

Volume, da Espessura
so*ua;aé) da mgna
colofida « > usada
cm3 cms D E y k
25 0.5 55 0.230 0.523
50 1.0 56 . 0.25.

100 2.0 55.5 0.256 0.123 ,
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Reprodutlblh?axfe dos resultados A fim ?e verlflcar -5¢ 3 reprodutlbll idade cbs resul-
tados obtidos epeo méfodo descrito quafn Pnlcajjo a etermmagao do_sodio na agua do
fizeram-s¢ dezeseis dosagens do referido metal numa so amostra. O quadro III repro-
uz 0S numeros obtidos.

QUADRO ffl

Determinacdo do sdio na agua do mar.
Local da colheita da amostra: Baia de Santos, em frente ao Forte Augusto.
Temperatura da agua: 20°C; Maré: Baixa; Data: 30-5-1945; Solucdo: 1:50.

Volume de Volume da Espessura da 'N'd"b'e"r"'lDU.cm**

poagtﬂaerﬂoarrﬂ;ﬁsi solucdo corada cuba usada E k %% ﬁ]gaur?
cm3 cm3 cms o
0.002 50 2.0 445 0352 0176 765,60
0.004 50 2.0 20 0.699 0 350 761,25
0-005 100 2.0 36 0.444 0222 172,56
0.006 100 2.0 30 0523  0.262 759,80
0.008 100 2.0 20 0.699  0.350 761,25
0.010 100 * 1.0 36.4 - 0.439 763,86
0.012 100 " 1.0 30 — 0.523 758,35
0.014 100 1.0 24 — 0.620 770,57
0.015 100 1.0 21.4 — 0.670 777,20
0.016 100 1.0 20 — 0.699 760,16
0.018 100 05 40 0.398  0.796 769,47
0.020 100 0.5 36 0.444  0.88S 772,56
0.022 100 0.5 32.4 0.490 0.980 775,09
0.024 100 0.5 296 0529  1.058 767,05
0.025 - 100 0.5 28 0552 1.104 768,38
0.030 100 0.5 22 0.658  1.316 763,28

Média 766,65, Erro médio 5861; Erro padrdo 1465 Coeficiente de variacdo 0,764%.
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Breves comentarios sdbre o método.

Por melo do m toao _rotomeétrico usad resente trabalho, ¢ gosswel
?omo se de reerf] 0S N nC]eros apresenta os c nsequirém-se resujtados per-
eltamente agls %IOFIOS desde que 'se obseyvem oap menore da tecnica des-
crla é gor ngo se achar ent{ 03, limites da presente sefle
es U|sas estudo exaustivo do metodg Totometrico; mfor es amplas
o [n ncontrar -5 Na Ilteraéura citada, As mvestlgagoes real |z as, porem,
Oﬂ] \aa pensar gge tendo-se 0 cuidado neces% 10 e reaI 1zan ose 0 fra:
0 entro as Co |godes exgostas dse podem obter resyltados plenamente
Z?aveds pelo gmpre% rocesso desgritp.  As experiencias de reFrodu
J Idade, e as de rec n[.])eragao — estas nao incluidas no presente trabalho —
emonstraram gue 0 ed; 0 € aconselhavel.
No caso rtlcu? a_agua go mar, nenh uma se ara%ao de mterferen[)es
é necessaria, 0 que, alias, for verificado por J. D. Roberts b

Maren2| 10() (i recipita 0 sodio sob a forma ?e acetato triplice de
n e UO etermina indiretamente o Na por via fotométrica,_por meio
?a cor d pfe 0 ferromaneto de potassio, emprega o fotometro de 'Zeiss-Pul-
rich e usa 0 filtro S

S resu tado% experlmentals ?thdOS Pnor .n0s e publj Jc dos, no resente
trabalho, tm por fim, aﬁenas usti |caroe rego d? caﬁoesf ?
se resumiram em USar, Fara{;ao do ac tat du dp esip em
0 zinco, modificacao aconselhavel a vista reg ? o gnesio na a
0 mar, em quantjdade relativamente grande ato d ?ie Otggnesm

ar, a ‘contrario do zipco preg [tado Qo 0 ferrocuine 0, 0.4
sm]pl ica a etermufagao fo ome(g)rlc;a ?mos resu Ta 0 ma| sdpoguros fo
eifuras mais facilmente reprodutiveis, pelo uso do filtro S-43 do™ que’ pelo

emprego do S-45.

Determinacdo do potassio.

ﬁa determinar 0 potassio, empreggmos 0 método fotométrico descrjto
8r Salome P?relra % ? ue, ccimo emonstram 05 ua?ros que se vem
gol?rqetl? perfeitamente’adaptavel a dosagem do referido elemento na agua

METODO
Reagentes«

cido sulfqrico 2. N
ﬁ erm % L(Jie metlla g)lssolvem se 0.02 gr. do indicadof em alcool etilioo a 60%
e per az-se 0 volume_de 1
¢) Carbonato de sodio. Solucio saturada a frio.

d) Cohaltmltrlto de pratg Dlssolvem -se 25 qr, de cobaltmltrlto de sodio em 150 cm3
uma 'solucgo e nitrito de sodio em que ha 50 glr este sa Ajuntam-se, aos pouc ? 5.cm3
Hma solu ao de nitrato de prafa a 4 er cm3 so agé(t]a 20 consanteI llue-se a

elo ge agua Istilada. A idonam-se 2 cm3 de 0 acetlco gaua e faz se
\Jma cor nte e ar passar pela solucdo ate nao haver mais desprendimento 768, -
0ca-se 0 reagente na geladeira, a temperatura de 4o - 60; 12-24 horas mais tarde f||tra se
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gor filtro de V|dro ro 0, Jena (3, com o auxlio de leve suc%ao £ &
frasco escuro, d Iha esmerl ada, na eladel a, d temperafura In J Filtra- se ime-
latamente antes’ de usar se.  100as as senmanas az se uma corrente de ar passar pela so-
lugao, e o, reagente é renovado mensalmente.
) L| uidos de Iavage gua distilada. Acetona a 50 %- Acetona pura.
d:etona sada r reacao negativa com o nitrato de prata.
ACI cloridrico,
Sol(ljjgao aIcoohca d? dlmetugllfxma Dis oIv% se 1or de dlmetllgI|OX|ma em al-
cool et|f|c % e per 7bseo olume de | com 0 sovgne
gao éacoo |ca enzidina. - Solug ao benZ| me? gg r 100 cm3 de -
cool et|f|ca ons rva-se em vi ro ecuro 4 ro ha tsmerl ,
A amostra_de agua sa ga a em que se vae gsar 0 potassw Itra-se por filtro de vidro
poroso, Jena G3, e es na ro%or%ao de L5 ou L10. diluicdo’ toma -¢ a| uota
correspondgnte a 002 ostra. e Passa se é)arg tubo de ce trl u a7eao e
onica e de diametro re u2| 0 na arte_inferior 3 0 a al ura K 6
eva-se 0 mesmo ao banho de ar, ula temperatur ualmente se eeva a 10 3
e eva{s)ora se cwda osa ente 0 liquido ate secura. untam -se 0.5¢m %a e de novo
se evapora em banho de ar, comd anterjormente.  AqUece-s¢ sobre chama pequena, cuida-
dosamente, para elimnar-se, de todo, o cloro presente, Esfria-se o tubo, aJuntam se 0,5 cm3
de agua distilada e, em presenca de uma gota de (b), alcaiiiniza-se cuidadosamente a solu-
E gor meio do reagente (c). ~Merqulha-sé, entdo, o tybo em hanho-maria fervente, durante
erca de 5 minutos.” Se houver formacao de precipitado, ou de furvacao, esfria-s¢ a solu
fﬁo centrifuga-se, passa-se o liquido sobrengdante ara_outro tubg d(e centrlfulgagzao sem
ante ao |a usag Dissolve-s e 0 precipit umas ofas ad|
8I0n -5 de agua |&a a, uma gota B epete-se a 8 ec”plta 40 por' meio
e (c), como, anteriormente. ~ Centrifug ase 0 qU| 0 sobrenadante decant ara 0 se-
gun 0 tub(? de cTntrlfuga a0. %oluqao a55|m obtida ajunta-se, gota a gota} H3COOH
N ate desenvolver: 58 rver Merg age 0 tubp em b 0-marla ISI'V nte para
eleminar-se todo 0 C 02 forma o N0 processo. Se necessario cmna se culda osa ente
CH3COOH diluido, cerca de 1N, a fim de manter-se 0 I|qU|do even fente amdo e reduz- se

aerva se 0 filtrado

0 volume a 1cm3. Esfria- se 0 tubo 3 eHunta se 1cm3 de (d). Leva- s% a solug ao g 9

delra da temperatura e4P é: uas oras mals tarde peld. menos, centr fu u ante
rc‘a e 15 minutos, a velo |ade 0r. Lp desglra s 0 Jiquido rena dante,
ate ficarem apenas 0,5 cm3 0, mesmo or melo de apilar tremidade Voltada para cima,

de sorte que o J)reug ﬁado (Jwao se d|surP hunta se ntdo Lcm3 de Agua. desénada ota
go& elxanéi s |qU| 0 correr? rg]gao as paredes. Formam -s¢, ‘assim, duas cama
das de densidade d emgga a superior, forma esouao muito ¢ Il%l a oreaﬂqnte e a Infe-
rior que se constitue do mesmo reagaen&e uaie naida " diluido. Im de se Misturarem taas
camadas sem se perturbar o precipitado, inclina-se o tubof cuidadosamente ate este tomar
omgao uase_horizontal, rapldamente se faz 0 rréesmlo volver 3 Pomea panltlva ecp
em-Se 6sses mowmentos 4"vézes, ¢ em sequida, lava-se 0 Interio 0 com 4c¢m3
Ogaua distilada. ~ Centrif, uga se. 0 Ilﬂmdo durante cérea de 10 minutos, a velocidade inv
Ica aspira-se, como terlorme te Re etems as op eragoes de Iava em. e desta
vez usa-se acetona a 50%,.em |ugar de agua distilada, avaas segw a con] aceto
ura. Se se tomam p{ecaggoes em a mar S€ 0 greulpdta ode essa_altura,
antar dwetamente 0 sobrenadante sem gue haj ¢ precipitado. ~ Inverte-se o
tubo sobne Eagel de filtr posto sobre cam% Ilg;odao colocadla em dpo de boca ar
deixa-se qu excesso ?IO escorra_bem, enx a-s¢ a boca (o tubg com pano
ou oM, p aaa e filtro, sem Ibras.  Repiete-se a lavagem com acetona piuna, Nesta altu
liquido. deve ser Inteiramente  Incolor ¢, se assim nao estiver, de novo se lavara com ac>
tona Ajunta-se 0.1 cm3 de gf) e leva-se a0 banho de ar cujla temperatura gradualmente se
eleva até 150°-160°C. Depois'de eliminar-se inteiramente todo o excesso de udo resfria-se
0 tubo, ajunta-se agua distilada; mrgulha-se 0 tubo em banho-maria ferviente, de novo se
esfria, . Adicionam-se 0.5 cm3 de (%) e 0.2 cm3 de %hg para volume final de ld cm3; dilue-se
convenientemente 0 conteudo do “tubo com a%ug tilada e homogeniza- se bem a solucao
corada. Faz-se a0 mesmo. tempo, exatamente Sob as mesmas con ﬁoes um branco dos rea
t|vo ?ue servira de Il%wdo de compensa ao Determina-se a exti %ao dada pelo fotometre
de Zeiss-Pulfri mterpondo se 0 filtro S-43, usando-se cuba de espessura apro
r|a a, e sorfe que a extincdo, E, se situe entre 0.15 ¢ 0.80. A leitura faz-se ertre 10 ¢ 40
minutos deoois da adicao dos’ reagentes.
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A concentragdo do potéssio pode ser calculada por meio da seguinte formula:
mg de K per 100
cm3 = 0674 k V

em que:

k = coefluente de e tln d0; 'V = volume Jotal da sqlucdo corada; v — vo-
lume da agua ar 'tomado para a determinagao.

Reprpdunbllldadg dos resultados« Por meio do método descrito, obtivemos 0s resultadot
que se vem no qua

QUADRO IV

Reprodutibilidade dos resultados
Determinagdo do potdssio na dgua do mar.
Local da colheita da amostra: Baia de Santos, em frente ao Forte Augusto.
Temperatura da dgua: 20°C; Maré: Baixa; Data: 30-5-1945.

< J S
f ﬁ U%’E & * ia
5| E 1), % éés | % D E k @;&

cm3 cm3 cm3  cms. mgr.
15 0.2 0.04 10 2 38 0420 0210  35.39
1:5 0.2 0.04 10 2 38 0420 0.210  35.39
1:5 0.3 0.06 10 2 24 0.620 0310  34.82
1:5 0.3 0.06 10 2 234 0631 0316 3550
1:5 0.4 0.08 7.5 1 20 — 0.569 3595
1:5 0.4 0.08 10 2 14 0.854 0427 3597
15 0.5 0.10 1.5 1 20 - 0.699  35.33
1:5 0.5 0.10 7.5 1 20 — 0.699 3533
1:10 0.2 0.02 10 3 48 0.319 0106 3572
1:10 0.2 0.02 10 3 49 0310 0.103 3471
1:10 0.3 0.03 10 2 485 0314 0157 3527
1:10 03 0.03 10 3 35 0.456  0.152  34.15
1:10 0.5 0.05 7.5 1 44 — 0.357  36.09
1:10 0.5 0.05 10 2 30 0523 0262 3535
1:10 0.7 0.07 7.5 1 31.6 - 0500 36.11
1:10 0.7 0.07 7.5 1 33 — 0.482  34.81

Média 35.37; Erro médio 0563; Erro padrdo 0.136; Coeficiente de variacdo 1.59%.

Esses n(meros mostram que o método se aplica perfeitamente, desde que se siga rigoro-
samente a técnica descrita, ao caso particular da dosagmi do potassio na agua do mar. Para
discussdo mai* ampla do assunto, consulte-se o trabalho citado (11).
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Determinacdo do calcio.

Pesar das dlflculdaéies ?Pecialmen*e no €aso d? certas materlas ue
ég agg ciuantlta,tlva clo soh a faorma e oxalato a resentT 6-
todo ete mlna ag baseados nesseyﬁrmmglo 530 0S que mais geralmente se

recomenda cussao do assynto._conyem ltar, enffe_outros, 0
trabalhos (Te SenJroy % S) 0 de Kolthotf e Sandeﬁ? 3135 (?e Robertson e
A tecnlca adotada no presente trabalho foi a descrita em (14) .

A amostra da agua do mar fi tra se por. fllg? de vidro de fiundo poroso, Jena G3, e

dilue-se na proporcad de 1.5 ou 9 ﬁJO tomam-se %u quofas_correspongentes

aO 3 5-0.20 cm3" da. amostra (%ue sg ans Frem para 3 ec?ntnu aggo g or a c nlca

e diametro redyzido na extremidade Inferior, graduados a altura e
recipita-se 0 calcio exatamente como se escreveu em (1 X
Issolvido em OH tratado Pelo erh dr0| e 0 Ca se precipita sob a forma de P

etermma -se 0 P do remgl 8r V|fa fotométr) ca "aconselhavel, a vista da dade

MPg presente na agya g Issolver-se 0 é: 2 Ca e reprecipitar-se o m smo
Or melo désse metodo, obtivemos 0s resultados que se vém no quadro

QUADRO VvV
Reprodutibilidade dos resultados.
Determinacdo do calcio na agua do mar.
Local da colheita da amostra; Baia de Santos, em frente ao Forte Augusto.
Temperatura da &gua: 20°C; Maré: Baixa; Data: 30-5-1945; Diluicdo: 1:10.

U 1%

111 izzz S 1!1 D E k «§11

b3« ke 2 8

cm3 cm3  cm3 as mar.
T P TR
%E M% ! % ﬁ 5 — 0839 %8"?%
1. 10 i 38 — (880 .
15 1 0.5 24 a0 14 3@.34
15 0.13 0.5 #e g 0 1218 3825
i | 03 . 031 1262 39
AT I N PR O
20 8228 18 0.5 145 0839 1678 3952

Média 39.93; Erro médio 0.747, Erro padrdo 0.225; Coeficiente de variagies 1.871%.
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Determinacdo do magnésio

0 método escolhidg foi 0 que se baseia ng. precipitacdp do magné
elo da oxina, cf 013 8 %aveﬂse |30Pa 00 c%lgo sob 3 ?orma deg @ )2
e na etefmln a0 lnd c[eta do metal por via, fotometrica,. depo) é) esen-
vov r-se a cor dl a COPTIU i om acido naphtionico " diazotado, de
acor o com a te nlca escrita e
r%ua ro VI ddo-se oS resHI s obtidos pela aplicacdo désse método
a dosage do magneésio na agua do mar.

—A amostra dep0|s de filtrada gor filtro ole vidro de fundo JJoroso Jen G3, dilue-se 3
gro porcao de 110 Da dijuicao tomam-se aliquotas correspon nth a 0.05-0.20 cm3 da
Cgu submetida a analise, preupl ase 0 Ca como (COO0)2 Ca, e da s0 ugao assim liberta de
isola-se 0 Mg como qxinato, Dissplve-se este em cérca de 50m CIH N, faz-se vo-
lume conveniente” por meio de a ua_distilada: da solucao cloitidrica a55|m obtida tomam-se
a“qé%(r)\tl%sa %%Eg(relsaondentes a 0.01:0.03cm3 da 4gua do mar e desenvolve-se a cor Segundo

QUADRO VI

Determinacdo do_magnésio na aﬂua do mar.
Reprodutibilidade dos resuftados.

Local da colheita da amostra: Baia de Santos, em frente ao Forte Augusto.
Temperatura da agua: 20°C; Maré: Baixa: Data: 30-5-1945.

co res 0 Jnag Volurae G2 Jopessura -
vg]wmgo ese s0lugao Co-  cyhy ysada D E k o dla il
rada

cm3 cm3 cms mgr.
0.01 50 1 40 — 0.398 99.10

0.01 50 1 41 — 0.387 96.36

0.01 100 2 40 0.398 0.199 99.10

0.02 100 2 16.2 0.791 0.396 98.60

0.02 100 1 40.5 — 0.393 97.86

0.02 100 2 16.6 0.780 0.390 97.11

0.03 100 1 25 — 0.602 99.93

0.03 100 1 26 - 0.585 97.11
0.03 100 1 25.4 — 0.595 98.77
0.05 200 1 31.6 — 0.500 99.60
0.05 200 1 32.4 — 0.490 97.61
0.05 200 1 32 0.495 98.60

Média 98.31; Erro médio 1.039; Erro padrdo 0317: Coeficiente de variagdo 1.118%.
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Determinacdo do [os[oro.

0 método usado para determinacdo do fosforo, foi o fotmétrico descrito
por Salome Pereira (16)

Dois a 20 cn* dia, amostra filtrada por filtro de vidro de fundo poroso, Jena G3, pdem-a
se em tubo de vidro "Pyrex” de famanho convepiente, graduado a altura de 10cm3 € eva-
Roram;se ate Peﬁueno volume.  Ajuntam-se. entao, ‘?nt s cm3 de S04H2 10 N quanéos gs
ecessarios para transformar os sals presentes em aulfatgs e para deixar a solucdo acida, de
normalidade as voltas de (XI-0.4 N. “Aquece-se a solucdo. sobre chgma ?e uena, cuidadosa-
mente, ,atﬁ formagaoAde abundantes vapores Tudos. E frla-s? 0 tubo, dilug-se_por melo de
agua distilada, ate cérca de 8.cm3 e deteenvolve-se a cor conforme o metodo citado. *

A aplicacdg désse métodq a_determinacdo do P na dgua do mar ndo apresenta dificul-
dades, epo coeficiente de variacdo % de 1.%%. J P

Determinacdo do Na, do K. do Ca, do Mg e do P na agua salgada.

0 mé%)dos ddpscritos_, aplicados & anélise das amosgras, de égéJa qo mar
recebidas, abaixo descriminadas, permitiram a organizagao do quddro VII.

Amostra Data da colheita Local da colheita
I 5-3-1945 Baia de Santos, em frente ao Forte Augusto.
[ 5-3-1945 A altura da Ilha das Palmas.
ul 5-5-1945 Baia de Santos, em frente ao Forte Augusto.
\% 30-5-1945 Baia de Santos, em frente ao Forte Augusto.
V 5-5-1945 Baia de Santos, em frente ao Forte Augusto.
QUADRO W
Na K Ca Mg P
Amostra mg per mg per Mg per mg per mg per
10% cm3 10% cm3 100 cm3 10% cm3 100 cm*
I 394.00 16.17 11.08 20.14 0.15
Il 995.65 35.45 32.03 97.60 0.05
1] 1063,51 44.21 26.80 132,73 0.002
Y 766,65 35.37 39.93 98,31 0.005

Vv 853,30 60.00 50,00 11155  * 0.003
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SORO DO SANGUE DE Callinectes danae SMITH.
Material e Métodos

0 sangue (hemolinfa) foi obtido uncdo das artérias dos quelipodos
e |med|atar%ente transferla 0 para_um Pubopdegcentrlfuga ao e ce%trlflﬁ) ago
Energlc%nhente durante cerca de 20 minutos. Deixa-se e BFUS8
oras, mais ou. mgnos de novo se cenfrifuga.. O coa enatureza
ﬂ]e latinosa, poge s%r retirado por meio de fio de  platina, o qUe, por  vezes,per-
Ite que se ohthnha H p?u 0 mais de soro.
determinacgo dos elemenfos minerais foi realizadaem duasfases:
g (pcmera 40, do mat?nal
terminacao dos eementos na_solucdo das cinzas.
Incmeragao do materlal F0| escolhida a incingracdo por via Umida, de acordo com

2 tecmcsaarde Bltﬁaoerg 11 erea |zadgtadaese lzjanrgeeOtnralr?sferldq an/ tigtivamiente _para u
tubo de wgro P rex ou re enve §nte, quartzo, radua\doagjJ a f P % né

em que se acha eaua stlaa Lavase repetidamente a |eta co 0 I| UI o
ue e encontra no tuB% aunas 1cm3 e mistura tho pernLI%rlca ;zp én q
E r%a %8 Tece se,no banho de ar cu#‘a temperatura se
eva 3radualmente a er a e . solugao. dcida ferve calmamente e 05 vapores
de oxidos de aéo(}o sg eliminam., No caso de o I|gmdo ene% ecer-se, ajuntam-se quantidades
exatamente medidas da mistura audeil e novo S¢ aquece_tomo anterlormente, ate obter-se
solucao Incolor, ou levemente amarelada, Aumenta se entdo, vagarosamente, a temperatura
até cérca de 205°C, D%pmsg ggggequ J gmduo incolor, 'ou de leve amarel(? 0, e(!eva se
a temperatura até as altras e.modo a eliminar- se to o 0 excesscw e acido per
clorlco Aquece-se, entao, oéu 0 mais vuﬂorosamente a chama dum pico de unsen
ueg|ment0 se continua ate dest ma(? tofal dos ercloratos e essa?ao completa de’ es
en| ento eva ores residuo dsso ve- se c m 0 auxili ﬁ ? ece?sarlo e
uantl ade ta dl N (%Je a acldez da sol Sp(%s e SE aver feato volume fina
onvenlente com ag ua stilada, se situe as vo ta" az-s¢ ,a0 Mesmo tempo,
exatamente sob as mesmas condl 0es,. um “branco Da sol u§a0 das cinzas obtida tomam-
se alqg%ta r@a?e acodrr?sg ggwados varios elementos, ¢ identicas porcoes s¢ tomam do “bran-
etermlna a0 do sodio.” Da solugao clorfdrica gas cinzas m?dem -Se part?s correspon-
dentes a 0005 0020 cm3 de soro, para 5u 0s de centri %agcao de forma conica,
que se aquecem cm adosamente no e ar eevan 0-S¢ a0S 0S 4 tem;tJeratura a
cérca de 120- (1130 ate evaporacao tot F liquido. Gradu Iment se aItela a temperatura
ate as Vé) e 15? -160°C ‘e e todo ﬁe elimina 8 EXCess dp srlaw S tubps
e 0 residuo que ne es se encontra dissolve-se em (.5 ¢m3 de agua stilada. Nesta soiucao
determina-se 0 s0dio de acordo com 0 metodo Indjca

0.
o gll}ermmagao 0 potassio. O potassio f0| (Jetermlnado segundo 0 método descrito
ermma do do calcio. Depois de se isolarem os metais preci tavels ela oxina em
; § éj zﬁuo ed dosac!o como se descrevep p‘ P
Determ| ao do mag] otométrica de acordo

o & §|o Determinou-se 0 magnesio por via
Det rmmagao 5 %s total. Esta se fez como anteriormente (16).

Resultados.

0s metodo dsrl tos, aplicados a determinagdo dos elemeg Fferldos
—Na, K, Ca, Mg e P —'na'agua do mar ¢ no soro do sangue de Callinectes
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danae, permitiram a obtencdo dos dados que se encontram nos quadros que
em sequida publicamos.

. !\‘o %uadro Il, a c(?mgom%ao dos, soros nag 3orresponde_zi analise de
animal por animal: 3flm_ e_obter-se maior guantl a e_d? maher_lg, sanqrava-
se numero variavel de animais, misturavam-se as hemolinfas obti a]s e da mis-
fura se pregarava 0 soro. A ggremagao_ 0s_resultagos, porem, levoy-nos a
abandonar esse modo de groce r. Verlflcagoeé culdadosas dos métodos ex-
postos convenceram-nos de que, mesmo no caso de se consequir apenas 0.1 cm3
—eas vez[es até um po %J menos — (e soro, era possivel”dosar satlffatorla-
mente os elementos estudados. O (ﬂua ros que se seguem ao VI, referem-se

a0 soro obtido de individuo por individuo.

QUADRO VI

Na, K, Ca, Mg e P no soro do sangue do CaUinectes danae Smith.
Soro resultante da mistura da hemoimfa de vérios animais.
Local da colheita da amostra: Bada de Santos, em frente ao Forte Augusto.
Data da colheita do material: 5 de marco de 1945.

Séro Sangue Na K Ca Mg p
0.0 de mgr. per m.eg.per mgr. per m.eqg.per mMgr. perm.eq.per mgr. per m.eq.per ngr.pei
100 ema 1000 cm» 100 cm» 1000 cm» 100 cm» 1000 cm» 100 cm» 1000 cm» 100 cm»
1 4 2 681.21 296.22 40.57 10.38 36.88 18.40 39.89 32.80 11.37
2 2 2 1033.13 449.25 45.83 11.72 39.45 19.19 40.71 33.48 6.04
3 2, 940.69 409.05 26.15 6.69 31.75 15.84 23.61 19.42 5..40
4 1 2 935.25 406.68 29.93 7.66 42.39 21.15 22.11 18.18 6.83
5 3 ff 2 , 935.25 406.68 33.97 8.69 45.59 22.75 33.57 27.61 6.50
6 2 tf 3 2 853.69 371.22 28.04 7.17 41.12 20.52 32.97 27.11 7.28
7 11 2 543.75 236.44 34.62 8.86 43.38 21.65 30.88 25.39 7.62
8 *11 ., 578.55 251.58 31.34 8.02 40.22 20.07 34.36 28.26 8.24
9 10 tf 769.95 334.80 38.62 9.88 33.35 16.64 22.31 18.35 4.22
10 1 tf 683.31 297.13 48.53 12.41 51.81 25.85 37.85 31.13 6.64
11 4 tf 635.10 276.17 42,89 8.41 41.16 20.54 39.84 32.76 2.,77
M EDIA 789.99 343.51 35.50 9.08 40.05 20.28 32.55 26.77 6.63

Nota: Essa média, consideradas as condices em que foi obtida, é dada apenas a titulo de
informacdo.

Amostra Composicdo da agua do local da colheita dos animais
| 30400 17133 1617 44 1108 553 2014 1656



S2 Rubens Salome Pereira

QUADRO IX

Na, K, Ca, Mg e P no sro do sangue do Calllnectes danae Smith.
rg obtido_pela sangrla e animal nPO{ animal.
Local da colhelta a am?%ta ala de Santgs, e rntge ao Forte Augusto.

Data da colheita dos animais: 5 de maio
8650 Sex0 Na K Ca P
v er m. e erm
?00 p (. p er 100 cm» m. eq. per m(I]OO anr m eq. R]EI m r

1000 cm» %UOC » 1008 » mgr. per 1000 cty » 1000 ¢

1046.17  454.92 5020 1284 56 00 28.94  39.96 3886  2.69

1 4

2 2 % 97266 42095 5173 1323 6010  20.99  39.05 3211 236
3 ) 99006 430,52 5124 1301 6123 3055 3924 3227 269
4 ) 957.00 41614 49 68 1271 5845 2017 3890 3199 242
5 ) 990.06 43052 50 66  12.96 6198 3093  38.35 3154 217
6 ’ 973.22 42319 5066 1296 6158 3073  38.99  32.06 2.39
7 9 97827 42539 5105  13.06 59 00  29.44  39.90 3281 248
8 7 936.12 40706 4853 1241 5770 2879 3835 3154 255
9 9 930.90 40479 40 55 1037 5083 2536  38.60  3L.74 —
10 ) 1006.05 43747 5122 1310 5919 2054  42.66  35.08  —
ihi 1042.26 45322 4066 1040 7103 3544  38.64  3L78 .
12 ; 98407 42791 3869 990 4780 2385 3840 3158 —
13 ) 99180 43127 4400 1125 6158 3073 3893 3201  —
u ’ 99180 43127 423 1033 6800 3393 4299 3535 —
15 4 96787 42087 M 191 10.72 6200 3094  40.66 3341  —
16 : 101355 44073 4246 1086 7163 3574 4341 3570 —
17 : 1079.04  469.21 3932 1007 68 00 33.93 3818 3140  —

99123 43103 4617 1181 6L 06 3047 3971 3266
Amostra Composicdo da &gua do local da colheita dos animais
Ul 106351 46246 4421 1131 2630 1337 13273 109.15

QUADRO X

Na, K, Ca ¢ g no soro do sa Ogue de Callinectes Fanae Smith.
org ido pela sang 'H e animal por anima
Local da colhelt 2 amos

2. Bala de. Santos, em frenée ag Forte Augusto.
E a co E'elt do. material: 30 de maig é
Nota; Os anémals epois de colnidos ficaram 16 horas na agua doce e em sequida foram

sangrados
SnétrJO Sexo mgr pe’;lam £q. permgr. per m. eg. perm er q pei mgr, EIM% eq. per
' %o v "odd ke "o me» ofd o ?00 an 1000 ch 200 o 1000 oo

$ : : 1 14.11 . 111 57.72 474

Lo g@ §§ ioal o
; i 1&§9:§§ wish 3 igg i % 8§ ki
1 s 0% A uR B BE Bl b
1062.64 46208 5164  13.21 32 48 16 21 59.17  48.66

Amostra Composicdo da agua do local da colheita dos animais

IV 73665 33337 3537 9.05 3993 1093 9831  80.85

* A amostra 11 de agua corresponde a local onde ndo foi feita captura de Callinectes.
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QUADRO Xl
Na, K, Ca e Mg no soro do sangue de Callinectes danae Smith.
Sbro obtido pela sangria de animal por animal.
Local da colheita da amostra: Bafa de Santos, em frente ao Forte Augusto.
Data da colheita do material: 5 de julho de 1945,
Séro K Ca Mg
B ) e"rﬁé Tooeh¥ Moo & Todfed Moo e ModdchE ™o i "io&@tﬁ%ir

1028.80 447.36 57.62 14.74 72.43 36.14 43.01 39.48
1164.90 506.54 57.711 14.76 71.90 35.88 47.21 38.82
1165.80 506.94 59.09 15.11 69.24 34.55 54.45 44.78
1170.15 503.83 60.24 15.41 74.63 37.24 55.28 45.46

S 0 o e

1132.41 49241 58.67 15.01 72.05 35.95 51.24 42.14

Amostra Composicdo da agua do local da colheita dos animais
V85330 37105  60.00 1535  50.00 2405 11155 9LT4

QUADRO XH
Média da composicdo do séro de Callinectes danae Smith.
Na K Ca Mg
[ per m, ermgr, per m, eq. perm er m. eq. per m rm, r
?00 Crrjn* 100 q#l (1]00 cEn* 100(90#1» %00 CPn» 100(?(: K4 00 cm* 1000 cr%
1— Medl da com-
osu; 30 deos
soros
s uadsg .
......... 961.77  418.22 45.42 11.62 51.39 25.00 42.36 3-4.84
écl)m Esi éw%dlsa oa
ros pobt(?os 39 eln-
d|V|duo p%r ré’%dN %
Lj .................. 1029.25 44758 49.32 12.62 55.49 27.68 46.22 38.00
il &
ro p805 IOndIVISdUOS
sangrados no  Jo-
| a cqlheita

d |
Xﬁ)ua ros A © 01812 4272 4355 1242 6346 3152 4190 3446

NOTA: (88 g@adl?glhcoonakarggalac{pas aluagg?es gmti% >%I.I 83§rviram para elaboracdo da Tabela |
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Solugbes perfusoras para Callinectes danae Smith,
CNa % +m CIS Ci2Ca C12Mg

K

by £2

0 "
sq% 1§ == §F
o 3 e i
| 12444 41822 0866 1162 1421 12.0 1660 1742

Il 26.162 44758 0940 12.62 1537 13.84 1810 19.00
Il 25.877 442,72 0.926 1242 1748 1575  1.641  17.23

Os resultados dos frabalhos_experimentaes feitos com o emprego dessas solugbes serdo
expostos por Sawaya (v. este Bol. pag %

As solucdes perfusoras qu sequira se propdem baseiam-se nos dagdos
fornemd %?a a%aﬁlse do sor a%nectes pdaﬁae resumlaos nos. quadros
anterlores e as |eren8as ue e tre elas se notam devem-se ao Criterio se-
guido no aproveltamgnt dos dados consequidos.

Iugao | funda-se na media de to? $ 05 $0ros anallsados incluidos os

S
ue se of)tl eram g I? mistura da egmlma de varios anima ds ?F se com-
or a solucao Il, ex roV

T’ B

cuwamf é) 0S Ue € vem no qua € .consl-
eraram 8¢, a? nas OS resultados, da OaPa 1565 OS SQros t(imados de indivI-

Na com SIQS? ql#eo . Nd0 S€ evaran] mfﬂuQOHta

or Indiv
0S reg [tagos ex ostos no se elimingr a Hosswe enﬁla
da aqua doce sobre a con entra@ elementos do soro durante as 1

ras ém que nesta permaneceram 0s anlmals antes de se sangrarem.

SUMMARY

STUDIES ON COMPOSITION OF SEAWATER AND THE BLOOD SERUM
OF THE Callinectes danae SMITH.

Methods are described for the micro-estimation  of sodi JJm pota5|

(r:ﬁ]lgugﬂl miagnesmm and phosphate In sea-water and the ho yfIU|ds 0

Sodju wa Isolated as the triple salt sodium — uranyl-magnesiym ace-
1 R SO i,

tate, ecoorotalnd the_Interaction of potassium ferrac
uran ?4\3Nas measure ﬁ] % Ptﬂ%erlc stepp otometer by emgoymg F

ter
ter |Fr)1%t slsrl]lén}e\c/\t/[a tg)rec n{)eletxgher?nqasﬁ%he otass ms%ver c?baltlnltmeband dﬁ-

otometrica color give t
eIrTE’eetr r%yf Ene and benzidine accor(h;ng to tﬁe meth(% (Pe ?,b gy
alcium wa garated s the oxalate, transformed into the phosphate

and etermmed hotome HC?

ﬁgnesmm ev S |§ Itatea és the oxinate ang the color obtained bg/ cou-
Hlmgt oxine with diazotize aﬁ hthionic acid to a Permanganate olored
ye-was measured In the Zeiss-Pulfrich step-photomete



Agua do mar e do séro do sangue de C.danae

Phosphate is determined according to the method of Salomé Pereira

describe 939 (16

}t dI SIS 013 seg ater nd bIo d serum of Cattinectes (Pab ae Smlth were
maide and solutions for per usmsg ecapod are proposed baseq an the re-
Su ts thus_obtained. The results are given'by Sawaya In this Boletim, (see
p. 16). Tables are given.
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