Determinacion del contenido de la materia seca de
ensilajes de trébol rosado por cuatro métodos’
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INTRODUCCION

El contenido de materia seca y su analisis
quimico posterior es esencial en cualquier es-
tudio de eficiencia de procesos de ensilaje. La
tendencia general es analizar el material pre-
viamente secado en horno a 100°C hasta pe-
so constante, por la comodidad y disponibili-
dad de aparataje que éste representa. Sin em-
bargo, Gltimamente el uso de destilacién con
tolueno (1) ha cobrado importancia en las de-
terminaciones de humedad en ensilajes. No
obstante, ambas técnicas pueden conducir a
resultados errdticos si no se toman las debidas
precauciones. .

-En el primer caso, Mc Donald (3) informa
que la temperatura de 1009 C durante tiem-
pos prolongados conduce a la pérdida parcial
de gran parte de algunos 4cidos orginicos, ta-
les como 4cido lactico, p. e. 1229C; ac. acéti-
co p. e. 1189C; ac. butirico p. e. 162°C; ac.
propiénico p. e. 141°C y ac. succinico p. e.
235°C. También se generan alcoholes y amo-

1 Recepcién manuscrito: 16 de abril de 1969.

2 Bioquimico, Proyecto Produccién Animal, Estacién Expe-
rimental La Platina, Instituto de Investigaciones Agrope-
cuarias. .

niaco, productos propios de los procesos de
fermentaciéon. Es de hacer notar que todos
los puntos de ebullicién de los dcidos estan so-
bre los 100°C; por lo tanto, el grado de vapo-
rizaci6n dependerd fundamentalmente del tiem-
po de exposicién a esta temperatura. Dewar
(2) y Minson (4) usando técnicas de alta pre-
cision como la cromatografia gaseosa, han con-
cluido -que el calentamiento en horno de 40°

.C a 100°C produce pérdidas de materia orga-

nica.

Por otra parte, Dewar (2) y Minson (4) en
la- determinacién de humedad por tolueno,
reportan pérdidas de materia seca, debido a la
incorporacién de 4cidos organicos y alcoholes
a la fraccién acuosa. Estos autores han apli-
cado indices de correccién al residuo acuoso
que resultan ser satisfactorios, pero no reco-
mendables en andlisis rutinario.

Noller et al. (5) wusando la técnica de
liofilizacién, han demostrado que temperatu-
ras de 80°C y 60°C causan pérdidas de ma-

" teria orgdnica representada ‘fundamentalmente

por acidos grasos volatiles. -

De aqui que los objetivos del presente estu-
dio, sean el detectar las diferencias existentes
entre los distintos métodos de determinacién
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de materia seca, tanto en sus resultados, como
en la factibilidad practica de ejecutarlos para
muestras de ensilaje de leguminosas.

MATERIAL Y METODOS

En este estudio se utilizaron muestras toma-
das al azar, provenientes de ocho silos someti-
dos a diferentes tratamientos en que la materia
base fue trébol rosado (Trifolium pratense L).

Estos ocho silos tenian las siguientes carac-
teristicas:

1. Treébol rosado tierno parva

compactado TRTPC.
2. Trébol rosado tierno parva

sin compactar T.RTPS.
3. 'Trébol rosado tierno parva

canadiense compactado TRT.CC.
4. Trébol rosado tierno parva

canadiense sin compactar TR.T.CS
5. Trébol rosado maduro parva

compactado TRM.PC.
6. Trébol rosado maduro parva

sin compactar TRM.PS.
7. T'rébol rosado maduro

canadiense compactado TRM.C.C.
§. Trébol rosado maduro '

canadiense sin compactar TRM.CS.

En el momento de tomar la muestra, de
aproximadamente un kilogramo, se colocd den-
tro de una bolsa de pldstico y se llev6 rdpida-
mente al laboratorio para ser procesada. Esta
fue cortada finamente y cuarteada; de esta se

‘tomaron submuestras que fueron analizadas

simultdnecamente por cuatro métodos. La ope-
racién descrita se hizo por tres y cuatro dias
sucesivamente.

a) Determinacién de materia seca en estufa
a 1002 C. y presion reducida de 100 mm.
" de Hg.

Se cuantific la M.S. segtin la AOAC (1) de
10 gr. de muestra durante 4 horas, en capsulas
de aluminio. Por razones de comodidad se usé
este método como patrén de referencia.

b) Determinacién de materia seca por destila-
cién con tolueno.

Fundamentalmente se aplic6 el método re-
comendado por la AOAC (1) con algunas mo-
dificaciones desarroliadas en el laboratorio.

En matraz redondo de fondo plano de 250
ml. esmerilado se pes6é 10 gr. de muestra.y se
le agregé 50 ml. de tolueno p. a.; a continua-
cién se conecté a un aparato de destilacién a
reflujo, que consiste en un recibidor graduado

en 1/10 ml. y con una capacidad de 25 ml. uni-
do a un refrigerante de Liebig. Se refluja apro-
ximadamente por espacio de 2 horas y se mi-
de el volumen de agua recolectado, que co-
rresponde a la humedad de la muestra.

¢) Determinacién de materia seca en estufa
de dire forzado de 60°C.

Para esta determinacion se usé 100 gr. de
muestra colocada en una caja metalica inoxi-
dable de fondo de malla con el objeto de faci-
litar el paso de aire caliente a través del mate-
rial en andlisis, cuyas medidas son: 15 cm. de
largo, 11 cm. de ancho y 5 cm. de fondo.

En este caso particular, fue necesario esta-
blecer el tiempo para alcanzar peso constante.
Para cumplir este objetivo se analizaron mues-
tras de los ocho ensilajes a diferentes tiempos
2, 4, 6 y 24 horas y los resultados de humedad
se expusieron porcentualmente como rendi-
miento de extraccién. Como referencia se usé
el secado en estufa a 100°C durante 4 horas,
el cual tiene un rendimiento de un 100 por
ciento.

d) Determinacién de materia seca en estufa de
aire forzado de 60°C. .

A diferencia del método anterior se usaron
bolsas de papel que contenian 100 gr. de mues-
tra, las que fueron tratadas durante 24 horas
a 60°C en corriente de aire, a objeto de si-
mular la metddica habitual que se hace para
secar este tipo de material.

Los datos se analizaron estadisticamente me-
diante la prueba de t-Student para observacio-
nes pareadas, comparando el método de seca-
do de 100°C con el resto de los métodos. Se
realiz6 también un andlisis de corré¢lacién en-
tre las diferentes variables.

RESULTADO Y DISCUSION

En el Cuadro. 1 se presenta el porcentaje
de humedad y rendimiento de la extraccion
a 60°C en aire forzado en cajas metdlicas a
diferentes tiempos, para los oche ensilajes en
estudio. También se incluye como referencia
para cada muestra la humedad extraida en hor-
no de 100°C y 100 mm. de Hg. de vacio du-
rante 4 horas.

Es de hacer notar que en todos los casos se
alcanzé el maximo poder de extraccién a las
6 horas de exposicién. Incluso las muestras con
menor humedad necesitaron sélo cuatro horas
de ataque.

Dadas las caracteristicas fisicas de las cajas
metdalicas, éstas . favorecen el paso del aire ca-
liente a- través de las muestras, aumentando la
eficiencia y brevedad del proceso.
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Cuadro 1 — Contenido de humedad y rendimiento a 60°C con aire forzado, de dife- '
rentes silos de leguminosas a diferentes tiempos vs. contenido de humedad a 100°C

y 100 mm. de Hg de vacio.

% Humedad y Rendimiento a 60°C a diferentes tiempos en aire forzado.

% Humedad a 100°C

y 100 mm. de vacio

Horas 2 4 6 24 4
Hmlz/gdad Rzzd. Hun‘(gdad Rs/ﬁd. i{u.nz/gdad Rgzd. Hun(:/le]dad R?gd. Hurzgdad Rz/rald.
TRTPC 65 80 80 98 81 100 . 81 100 81 100
TRTPS 68 85 80 100 - 80 100 80 100 80 100
TRTCC 69 87 78 98 79 100 79 100 79 100
TRTCS 57 71 77 96 80 100 80 100 80 100
* TRMPC 73 98 74 100 74 100 74 100 74 100
TRMPS 52 73 71 100 71 100 71 100 71 100
TRMCC 78 98 79 100 79 100 79 100 79 100
TRMCS 74 100 74 100 74 100 74 100 74 100

En el Cuadro 2 se compara en forma parea-
da el contenido- de materia seca por tolueno
y el contenido de materia seca por estufa a 60°
C en aire forzado en bolsas de papel contra

el contenido de materia seca 100°C, 100 mm.

de Hg. de vacio.

Cuando se computé el contenido de mate-
ria seca a 100°C vs. materia seca por tolue-
no no se encontraron diferencias significati-
vas a la prueba de “t”, existiendo una alta co-

rrelacién entre ambos métodos (r=0.9613) -

(Figura 1).

Esto significaria, la posibilidad de usar in-
distintamente estos dos métodos. Sin embar-
o, ambos presentan el inconveniente de que
%a materia residual no es adecuada para ané-
lisis posteriores. Ademas, hay que considerar
que estos métodos producen cierta pérdida de
materia orgdnica en ensilajes que hace que los
resultados de M. S. obtenidos se vean castiga-
dos en esa proporcion, pero, como los resulta-
dos de M. S. obtenidos por estos métodos son
similares, hay que convenir que estas pérdidas
de materia orgnica son semejantes, tanto en
el método térmico a 100°C como en el de des-
tilacién por tolueno.

Los inconvenientes de estos métodos pueden
obviarse con mayor o menor dificultad. Asi,
para el caso de dejar material residual para
analisis posteriores, el secado puede hacerse a
una temperatura inferior, tal como se discute
mds adelante. La correccién para materia seca,

por otra parte, puede hacerse determinando, a
través de cromatografia gaseosa, las fracciones
volatiles de la materia orgénica que no alcan-
zan a detectar estos métodos. No obstante se
estima que la correccién para andlisis rutina-
rios de M. S. no reportaria mayor utilidad por
el hecho de que la mayor precisién a lograr
no pasaria del 1 por ciento dlgl resultado final.
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FIGURA 1._Relacidn entre el contenido de MS a160°C,
100mmHg de vacio y el contenido de MS por destilocion
con tolueno
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Al comparar el porcentaje de materia seca
a 100°C vs por ciento materia seca a 60°C
en bolsas de papel, se encontraron diferencias
significativas al nivel del 1 por ciento con un
coeficiente de correlacidn significativo al 1 por
ciento (r=0.9451). A pesar del buen coefi-
clente de correlacién entre estos métodos, la
técnica de secado a 60°C en bolsas de papel
deberfa corregirse en la ecuacién y = 5.2949 4
0.8697 x (Figura 2). En todo caso no es reco-
mendable hacerlo, pues no se estaria camplien-
do con los requisitos minimos que exige una
técnica analitica. Es decir, en este método se
pierde la reproducibilidad de los resultados,
debido a la dificultad de controlar las posibles
fuentes de error, como son, tamafio de las bol-
sas y grosor de las paredes de éstas que im-
piden el paso de aire hacia la muestra, y que
indudablemente afectan la eficiencia del pro-
ceso. Aun mis, el tiempo de exposicidn es ex-
cesivamente largo, sobre 24 horas.

La finalidad principal de este trabajo fue
desarrollar un método practico de cuantifica-
cién de materia seca, que sea rapido, de alta
eficiencia y representativo del ensilaje. En el
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FIGURA 2._Relacion entre el contenido de MS a t00°c¢,
10O mm Hg de vacio y el contenido de MS determinado
a 60° C, en aire forzado, en bolsa de papel

Cuadro 2 — Contenido de materia seca a 100°C y 100 mm Hg vs. contenido de
materia seca tolueno vs. contenido de materia seca en bolsas, a 60°C con aire

forzado.
Tipo TRTPC TRTPS TRTCC TRTCS
Silo
%MS  ,MS %MS  9%MS I%MS  9MS  9MS 9 MS g MS 9MS 9%oMS  9MS
Dia 100°C Tolueno 609C b* 100°C Tolueno 60°C b 100°C Tolueno 60°Cb 100°C Tolueno 60°Cb
1 207 218 200 225 220 241 223. 237 235 229 215 255
2 192 200 . 199 208 216 229 210 217 236 217 216 245
3 205 195 235 231 231 250 198 204 256 203 220 245
4 181 183 213 21t 217 - 235 216 222 252 215 217 253
Tipo TRMPC TRMPS TRMCC TRMCS.
Silo
%MS  9%MS  9MS %MS %MS 9MS 9HMS GMS 9%MS GMS 9GMS %MS
Dia 100°C Tolueno 609Cb 100°C Tolueno 60°C b 100°C Tolueno 60°Cb 100°C Tolueno 60°Cb
1 292 297 319 310 323 333 250 282 237 323 319 322
2 279 288 294 350 342 360 221 234 242 232 239 262
3 281 274 290 299 303 309 256 255 272 252 265 293
4 266, 290 292 322 296 337 277 279 289 270 264 292

* Bolsa de papel.
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Cuadro 3 — Contenido materia seca estufa a 100°C y vacio 100 mm. Hg. vs.
materia seca estufa aire forzado 60°C en cajas.

Tipo TRTPC TRTPS TRTCC TRTCS
Silo
% % % 5 % % % o
DIA MS 1009°C MS 60°C MS 1009C MS 609C MS 1009C MS 60°C MS-100°C MS 60°C
1 18.6 19.0 20.2 20.4 21.0 19.1 20.0
2 21.5 22.0 21.3 20.1 20.0 21.6 21.0
3 ¢ 19.9 20.0 20.0 22.5 23.0 20.4 22.0
'léiﬁg TRMPC TRMPS TRMCC .TRMCS
DIA MS IZOOQC MS ?OQC MS IL{;)OQC MS GO%C MS 1?)/((7J‘?C MS G?QC MS :/(I)JOQC MS %()QC
1 25.9 26.0 28.6 20.8 21.0 26.2 26.0
2 24.9 23.0 30.1 23.0 23.0 27.3 28.0
3 26.0 24.0 31.3 27.0 29.0 30.4 31.0

Cuadro 3 se compara el porcentaje de mate-
ria seca a 100°C vs. porcentaje de materia se-
ca a 60°C en cajas metdlicas, no existiendo

diferencias significativas entre estos dos méto-

dos y con un muy buen indice de correla-
cién (r=0.9724) el més alto de todos los méto-
dos (Figura 3).

Es indudable que la temperatura de 60°C
provoca pérdidas de materia orgdnica en me-
nor grado que la de 100°C, pero ofrece la
ventaja de no inducir alteraciones mayores en
la materia residual , con gran ventaja para el
posterior analisis.

Se pudo constatar que no existia interaccién
entre los distintos métodos y los tipos de ensi-
Iajes usados. .

CONCLUSIONES

Los experimentos efectuados en ensilajes de
leguminosas demuestran que no hay diferen-
cias estadisticamente significativas™ entre el
contenido de materia seca determinado con
tolueno y 60°C en cajas metdlicas contra la
determinacién de materia seca a 100°C.

Se recomienda el uso de secado a 60°C
con aire forzado en cajas metalicas por las ra-
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FIGURA 3,_ Relocion entre el contenido de MS a
100°C, 100 mmHg de vacioy el contenido de MS deter-
minado a 60°C,en gire forzado, en cajo metdlica

zones expuestas en la discusién de este traba-
10.

Finalmente, no seria recomendable el scca-
do en aire forzado en bolsas de papel.
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RESUMEN

Se estudié el contenido de materia seca de ocho ensilajes sometidos a diferentes
tratamientos, en que la materia base es trébol rosado. Se probaron cuatro métodos,
tres de ellos de uso habitual en el laboratorio, en forma simultdnea, tomando mues-
tras durante cuatro dias consecutivos. Se exponen cuadros comparativos de los datos
obtenidos por los diferentes procedimientos. De ellos se deduce que no existen di-
ferencias significativas entre las determinaciones de materia seca a 100°C al vacio,
tolueno y 60°C en aire forzado en cajas metalicas, teniendo amplias ventajas prac-
ticas el Gltimo. . :

Se establece que el uso de bolsas de papel para secar muestras de silo no es reco-
mendable. :

SUMMARY'

A study-was made of the dry matter content of eight ted clover silages subjected
to different treatments. Four methods, three of which are commonly used in the la-
boratory, were - tested simultaneously, taking samples during four consecutive days. Ta-
bles are presented showing the comparative data significant differences between the
dry matter determinations in vacuum at 100°C, toluene and in metal boxes in for-
‘ced air at 60°C, the latter method having various practical advantages.

It was established that the use of paper bags for drying silages samples is not re-
commendable.
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