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INTRODUCC 1 ON:

A través del tiempo una de las necesidades basicas del ser -
humano ha sido la de su alimentacidén, la cual ha presentado para él
una problemdtica determinada, la ;uél con el transcurso de los afios
y aunada a la explosién demografica se ha agudizado de una forma no-

table, por lo gue es una de las necesidades mas urgentes la de sa--

tisfacer su problema alimenticio.

Esto ha-llevado a la humanidad a elaborar métodos esencial-

mente cientificos para lograr asi un mayor rendimiento tanto en sus

cosechas como en sus gapadgs y poder deresta'manera encontrar- la so
lucién més répida a sus carencias alimentarias. Por lo que se ha =-
experimentado en diversos campos que comprenden estudios que en esen
cia son diferentes pero que estan interrelacionados en el estudio de
los alimentos, Tamas de la ciencia como la Bioquimica, Genética, Qui

mica, etc. se han desarrollado a través del tiempo para lograr los-

méximos rendimientos en el campo alimenticio.

Pero también ha través del tiempo se le ha dado realce a la

produccion de alimentos para ganado porque de estd forma se podria--
incrementar el rendimiento de los animales de tal forma que también-

se podria satisfacer las exigencias alimenticias del individuo y de

su comunidad.



Desde epocas antiguas la gente se diéd éuenta de que la ali-~
mentacién del ganado no tenia una forma meramente simplista que en -
un principio era con los materiales que se tenfan a la mano, lo cual
no revestiria mayor problema si se tuvieran a d}sposicién todos los~
elementos necesarios para equilibrar una dieta 'que permitiera un 6p-
timo rendimiento en sus ganaderfas. Lograr esta dieta de la que se
ha hablado no es tan sencillo en un pafs como €l nuestro -en donde se
encuentra un 64% de tierras semidesérticas, dedicadas al monocultivo
del maiz por mucho tiempo, por lo que es necesario, el uso de una =--
cantidad cada vez mayor de fertilizantes disminuyendo asi la ganan--
cia de sus productos y por ende la cantidad de los mismos, viendose

obligado asi a descuidar ta nutricién ganadera.

Posteriormente y gracias a la introduccién de técnicas cien-
tificas para elaborar alimentos balanceados la situaci6n mejora poco
a poco lograﬁdose asi un mejor aprovechamiento de los recursos, por
o que el empleo de dietas cientificamente preparadas es hoy en dia-
una necesidad reconocida ampliamente para lograr una mejoria en la -

cria y desarrollo de los animales.

Pero se observa que en el desarvollo 'de estas técnicas-cien=-
tificas de alimentacidén la quimica ha jugado un papel preponderante,

1legando a crear una estructura-que cimienta la produccién de los --



alimentos balanceados. Desde Paracelso que fué el primero en ensayar
una teoria de la digestién y Ta nutricién la que admitia la existencia
de un principio vital Tlamado Archeus, el cual se localizaba en todas
las partes del cuerpo y era capaz de extraer a los alimentos su esencia
vital deshechandose las partes no utilizadas. O0tro cientifico que con
tribuye al desarrollo de estos alimentos es Lavoisier, quien junto con
Laplace crearon el primer calorimetro para animales demostrando que la
formacién de calor y la respiracién son un fenémeno de combustién en -

vivo.

Pero a través de la historia desfilan muchos nombres los cuales
aportan un sinnimero de ideas técnicas etc. para el mejoramiento de la

alimentacién del ganado.

Pero hay que hacer una mencién especial a J,B, Boussangault -
quien en 1836 valors los alimentos 6 materiales empleados en su elabo-
racién tomando como base su contenido de nitrégeno, lo cual ha sidoA-
una de las piedras angulares en el desarrollo del anélisis de los ali-
mentos . Y ahora en la actualidad yarse cuentan con las téénicas mas -
variadas y especializadas para el anélisis y control guimicp de los a-

limentos balanceados para el ganado,

Siendo la finalidad de este trabajo el de contribuir al desa~-
rrollo de la alimentacién mediante la utilizacién de técnicas analf-
ticas reforzando asi la elaboraci6n-de dietas alimentarias para el -

gahado.



Por que si no se lleva a cabo un estricto control quimico
de todos los elementos constitutivos de los alimentos no se podré

obtener la finalidad deseada perdiendose asi tiempo y dinero.

Este control quimico serd llevado tanto al recibir las —=
muestras como al final del proceso. Al recibir las muestras para
asi poder controlar los posibles contaminantes que afecten al gan
nado que se va a alimentar con nuestro alimento y ademéds serd --
aqui cuando obtengamos la informacién del total de nutrientes con
tenidos dentro del material mismo que nos servir& para balancear

la formulacién alimenticia.

Y al final para llevar a cabo un estricto control de cali-

dad en la uniformidad del alimento elaborado.



Il.- GENERALIDADES:

Para poder hablar de alimentos balanceados es necesario -
conocer primeramente que es un alimento balanceado el cual: Es -~
aquél que suministra a los animales los materiales requeridos para
su alimentacidén especializada y de conformidad a la finalidad a -
que se dedica dicho ganado. Al igual se puede definir a los nutien
tes como los constituyentes de los alimentos de igual composicién »
quimica genéral, que ayuda a mantener la vida en el animal. Ahora
podemos considerar que los requerimientos alimenticios no. son los
mismos para las diversas especies de animaies 6 de animales de la
misma especie que se dediquen a proporcionar diversos subproductos.
Por lo tanto, considerando que un alimento balanceado deberé& tener
no solamente un material sino la totalidad de los mismos deberd con

stituir una mezcla da cual contendra:;



Carbohidratos
Lipidos
Proteinas
ORGANICA

Vitaminas -
Compuestos Hormonales
Antibidticos

MATERIA SECA
Minerales

INORGANICA
Agua

Esta mezcla de materiales tendrd la finalidad de cubrir los

requerimientos totales de los animades.

Los hidratos de carbono.- Son importantes en la formulacién

de dietas alimenticias debido a que sonstituyen las tres cuartas --
partes de la materia seca de las plantas y son considerados como -=-

una de las principales fuentes de energfa y calor para los animales.

Los lipidos.- Como lo son las grasas y los aceites también
tienen una gran dmafluencia en la alimentacién del ganado, debido a

que también actlan como fuente de energia para el animal, siendo esta



entre otras cosas de gran ayuda para la formacidén de te]idos

grasos, lo que se traduce en ganancia de peso del animal.

Como fuente energética la grasa es una fuente mucho mas
concentrada que los hidratos de carbono, ya que en igualdad de
volimen proporciona 2.25 veces mayor energfa. Adem&s son esen
ciales para la absorcidén de vitaminas del tipo liposolubles co

wo lo son ias vitaminas A y D.

Las protefnas.- 5Son elgmentos que constituyen un punto
de excepcional importancia en la alimentacién animal debido a
que son esenciales para la vida misma por estar constituyendo
la mayor parte de las fibras musculares, 6rganos internos, pelo
piel, etc. Debido a que en estas proteinas tenemos localizados
a los llamados aminoédcidos esenciales los cuales son los cons-
tituyentes de las paredes celulares, las cuales daréan origen a

los elementos de constitucién anteriormente mencionados.

Vitaminas.~ Son los principios nutritivos esenciales,
los cuales ejercen funciones definidas en el organismo, siendo
su accién independiente y diferente segin la vitamina que se =
trate. Su accidén sirve para el correcto desarrollo de los ani-

males.



Minerales.- Los minerales son nutrientes necesarios para
mantener la salud en los animales y conservar su vida misma, ya =--
que son parte constitutiva de un sinndmero de partes del organis-
mo por ejemplo, el calcio forma parte esencial del esqueleto, el -
fierro de la sangre, ademas constituyen parte esencial sn la qui-
mica corporal animal, siendo su carencia motivo de alteraciones -
en el desarrollo y vida del animal, por lo que siempre tendran que

ser tomados en cuenta para la elaboracidén de alimentos.

Agua.- El agua es el constdtuyente més abundante en todo
organismo viviente, sus Tunciones son muy variadas dentro de la es
tructura animal, van desde la solubilizacién de vitaminas para su
correcta absorcidén hasta la constitucién de las fibras musculares
y de 6rganos internos, ademas como vehfcufo en las reaccidnes inter

nas del individuo.

En la composicién alimenticia también entran en juego otros
componentes como son los compuestos hormonales y los antibidticos
los primeros estén presentes en el correcto desarrollo fisico de los
animales, pero aln cuando pueden ser desarrollados por el individuo
mismo deberén ser suministrados en caso de carencia en la recién a-

. 2

limenticia, en el segundo caso, estos elementos |lamados antibidti-
cos, actuarén como preventivo de infeccidnes en el individuo que ==

aunque también posee sus mecanismos de defensa propios, su reforza-



miento con estos constituyentes redundard en un mayor beneficio del
ganadero. Estos dos dltimos constituyentes juegan un papel un tan-
to secundario si se comparan con los anteriores, ya que como se di-
jo estos dos ultimos podrén ser suplidos por el animal mismo, mien
tras que los otros solo podrén ser proporcionados por la correcta -
formulacidén y suministro de todos ellos en la dieta, lo cual serg -
beneficioso tanto para el animal como para su poseedor, que es al -
finy al cabo a lo que se destina el conocimiento de las raciones

alimenticias.

Hasta ahora se han visto de manera muy somera los grupos -
elementales de constitucién de un alimento cualquiera, pero se cono .
ce como es obvio que estos grupos se subdividen en especies defini
das los cuales son conocidos como nutrientes, los cuales siempre de

berén ser considerados en la formulacién de raciones.

En la posterior exposicién solo se detallan los doce amino
dcidos escenciales, pero no se hace ninguna indicacidn sobre la --
amplia variedad de adcidos grasos 6 diferentes azucares y otros car-
bohidratos que se pueden aislar en los alimentos, ni la lista de vi
taminas. es tan completa como se debiera. Solo se pretende anotar
aquellos nutrientes que serén de mayor importancia para el ganade-
ro en la formulacién de raciones satisfactorias para el correcto de

sarrollo de sus ganaderfas.



GRUPOS
PRINC IPALES

NITROGENADOS

10 -

GRUPOS DE NUTRIENTES
SUBGRUPOS NUTRIENTES ESPECIFICDS
Proteicos Aminoacidos Lisina,triptéfano,histidina

No Proteicos

Aminoacidos
/

leucina,fenillanina, isoleu-
cina,treonina,metionina,va-
lina,arginina,glicina,

Acido glutémico.

NO NITRO-
GENADOS

Grasas Neutras

Acidos Grasos

Esteroles

Fuentes no especificas de -
energfa.

Linoléico,linolénico,araqui
dénico.

Provitamina D.

Azlcares y -

Fuentes no especificas de -

Almidones energfia.
Hidratos
de Celulosa Alimento esencial para par-
Carbono te de la microfiora.
Hemicelulosa Como la celulosa.
Lignina No nutriente,impide la ac--
Dtro cién de las bacterias sobre

la celulosa




GRUPOS
PRINC IPALES

VITAMINAS

ELEMENTOS
INORGANICOS.

1 -

GRUPOS DE NUTRIENTES
SUBGRUPOS NUTRIENTES ESPECIF1COS
Vit.A Caroteno
Vit.Dy (org. Calciferol
. _ vegetal)
Liposolu Vit.Da (org. 7~-dehidrocolesterol
bles h ?
animal)
Vit.E
Vit.K
Tiamina,riboflavina,
. _  Vit.Complejo niacina,piridoxina,é-
E;ZQOSOIU B cido pantoténico,Vita

mina Bqy

Esenciales

Frecuentemente
requeridos co-

Calcio,fésforo,sodio,
cloro, hierro

mo suplementos

Necesitados co

mo suplementos

en éreas geo--

graficas especl
ficas.

lodo, CoBaIto

Corrientemente
abundantes en
las dietas nor
males.

Potasio,magnesio,man=
ganeso, zinc, azufre, co
bre.

No Esencia-
les

Téxicos

Fldor,arsénico,selenio
molibdeno.




MATERIAS PRIMAS:

Para la elaboracién de los alimentos concentrados, es ne-
cesario tomar en consideracidn diversos aspectos esenciales para
la correcta producciodn, entre ellos estén:

a) Que las materias primas esten disponibles todo el afio

b) El costo de las mismas

¢} Su calidad

d) Su contenido en nutrientes

Ahora existen diversas perspectivas en el empleo de diver
sas materias primas para la elaboracion de formulaciones para --
cada tipo de animales., a continuacién se dar&n las méas usuales
en México,

Granos vy Cereales:

1. Maiz amarillo

2. Sorgo grano

3. Avena grano

L, Acemite (mezcla de salvados de trigo)
5. Salvado de trigo

Granaza de trigo

~

Cebada grano

<0

Cebada harina



Oleaginosas:

1. Harina de Soya

2. Tortas de soya (del molino de aceite)

3. Pasta de ajonjolfl

L. Harinolina de algodén
5. Pasta de Cartamo

6. Pasta de Coco

7. Pasta de cacahuate

8. Pasta de tortas de semilla de lino

Varios:
1. Alfalfa
2. Urea
3. Melazas
L, Ppasta de pescado
Desechos de carne
6. Suero de leche en polvo

7. Productos de desperdicios de destilerfias

B. Levadura de cerveza

Proveedores de Calcio:

.1. Carbonato de calcio en polvo
2. Caliza molida
3. Concha de ostion (harina)

L, Polvo de huesos



Otros Proveedores Minerales:

1. Roca fosférica
2. Sal yodatada

3. Sulfato de manganeso

Otros Complementos:

1. Complemento de riboflavina
2. Esterol d-activado
3. Aceite alimenticio con vitamina A

L, Concentrado de vitaminas A y D

A. Granos y Cereales.

Maiz amarillo.- Es uno de los granos mas apetecibles por su
alto contenido de principios digestibles y energéticos, lo cual hace
que su empleo en las raciones alimenticias sea de un L(%.

Por sus aportaciones en grasa y vitamina A, ademas de su bajo
contenido de fibra, lo hace uno de los més apreciados para la elabora
cion de concentrados. Ademds que esté disponible durante todo el afio

y su cultivo estd extendido a toda la republica.

Sorgo.~ Cuando escasea el maiz amarillo, el contenido total

lde granos de una racién puede completarse con sorgo.

Avena.- La avena y sus subproductos siguen en importancia

al mafz, pero su uso esté restringido debido a su alto contenido



de fibra. Debiendose escoger para su uso la avena de céscara del-
gada, 6 los residuos de la fabricacion de harinas.

Trigo y Subproductos.- Aventaja al maiz en su contenido =
proteinico, pero su uso estd restringido por ser utilizado para -
la alimentacién humana en grandes cantidades, teniendo asi una -
gran demanda.

Los subproductos del trigo como lo son el salvado, acemite,
el gérmen, harinillas y granaza, también son muy utilizados en la
industria alimenticia, pero también son Trecuentemente utilizados
en la industria alimenticia pecuaria. EIl salvado de trigo se limi
ta a un 25% de las raciones, 6 menos de la raci6n total.

Cebada y Subproductos.= En ocaciones puede sustituir la -
cebada al maiz y al trigo, pero su valor alimenticio es menor,--
pero cuando se le incluye en la racién debe de ser finamente moli
da y complementarse con granos. La pylpa seca de desecho de la -

fabricaciéon de cerveza es la mas utilizada,

B. Dleaginosas.

Soya.- Su uso es el més frecuente en la formulacién de ra
ciones, debido @ la riqueza de sus principios nutritivos, ya que
tiene el mayor contenido proteico apreciable, es rico en grasas vy
pobtre - en fibra haciendola asi 6ptima para la al imentacién,

Como industrialmente se obtiene también el aceite, lo que-
se usa en la fabricacién de alimentos es la llamada torta de soya

y moliendola se obtiene la harina de soya.



Como en nuestro palfs la soya no es muy abundante, Se sus-

tituye con harinas de algodén y pasta de ajonjolf.

‘Harinolina de algodén.- Tiene un porcentaje menér de pro
teina que la soya, vy es el producto residual en la fabricacion de
.aceite de algodén.

Pasta de Ajonjoli.- Es el principal sustituto de la soya
dentro de los alimentos proteinicos de otTgen vegetal. Su obten-
cién es como resfduo en la exiraccion de aceite de ajonjoll.

Otros.- Ademas de los productos anteriores, se pueden usar
los listados, pero su uso esta restringido a regiones especificas
¢ al aumento en costos por el transporte como el coco, el cacahua-

te, el lino, ete.

c. Varios.

Alfalfa.- Es el forraje més apreciado por su riqueza en los
nutrientes, especialmente por su contenfdo en vitaminas A y K.
Cuando se ha desecado y molido, su empleo es Optimo para la elabora-
cién de raciones, se puede deshidratar tanto exponiendola al sol y
aire, como industrialmente con el empleo de deshidratadoras, y se =
consigue en casi todos los estados y du;ante casi todo el afo.

Urea.- Es un compuesto de nitrégeno usado como fuente de pro
tefna al transformar el nitrégeno en proteina los microorganismos del

rumen animal,



Melaza.~ Producto del procesamiento de la caha de azlcar,
excelente fuente de proteina y de carbohidratos, disponible duran
te casi todo el afio y tiene un valor del 80% en peso igual al del
mafz.

Otros productos.~- Como lo son la pasta de pescado, desechos
de carne, los deshechos de queserias, como 1o es el suero de la le-
che y los productos de deshecho de destilerfas, no son utilizados -
con tanta frecuencia debido a que no se les encuentra en todos los
lugares, tienen un alto valor nutritivo sobre todo en la elabora-
cién de alimentos para aves de corral, pero su uso quedard restrin-
gido a su facilidad de obtencién.

D. Proveedores Minerales.

gEntre los proveedores minerales, tenemos dos de gran impor-
tancia: los proveedores de fosforo y los de calcio. Entre los de -
calcio podemos encontrar el carbonato de calcio en polvo, la caliza
molida entre los mas comunes, entre otros podemos utilizar la concha
de ostién molida y el polvo de huesos.

Entre los proveedores de fésforo que deben de ser compuestos
de bajo contenido de fluor, elemento que en concentracidnes altas -
constituye un veneno acumulativo en el organismo, encontramos mas -

comunmente a la roca fosférica.



Otros Proveedores Minerales.- Tenemos a la sal yodada vy al
sulfato de manganeso, elementos necesarios en menor escala pero que
su adicion en las reciones es necesaria para el correcto desarvollo
animal.

A continuacion podremos dar algunas formulaciones recomenda-

das para el correcto desarrollo y produccidn de los animales,

RACIONES PARA GANADO MAYOR (Bovinos)

Formulacion 1 para terneras de 2 a 4 meses de edad.

Harinolina de algodén 31 kg.
Salvado de Trigo 22 kg.
Sorgo en grano &7 ka.

Dosificacion - 1 a 1 1/2 kg. al df

o

Formulacion 2 para a2 12 meses,

Grano de s0rgo A 50 kag.
Harina de alfalfa 5 kg.
Harinolina de algoddn 28 kg.
Melaza 5 kg,
Salvado de trigo 10 kg
Sal y viteminas ) 2 kg.

Dosificacién = 1 1/2 a 2 kg. al dia.



Formulacién 3 para animales de 12 a 18 meses.

Harina de alfalfa 13 kg.
Grano de Sorgo 25 kg.
Grano de Cebada 23 kg.
Salvado de Trigo 16 kg.
Harinolina de Algoddn 7 kg.
Pasta de Coco 10 kg.
Melaza 10 kg.
Sal y Vitaminas 2 kg.

Dosificacion -~ 2 a 3 kg. al dfa.

Formulacién &t para animales en estado de gestacién.

Harina de alfalfa 8 kg.
Grano de Sorgo 40 kg.
Grano de cebada 28 kg,
tHarinoiina de algodén ' 16 kyg.
Saivado de Trigo 5 kg.
Pasta de coeo ] 5 kg.
Pasta de cacshuate 5 kg.
Melaza 5 kg.
Sal, minerales y vitaminas 2 kg.

Dosificacion - 3 a b kg. al dia



Formulacién 5 para animales en plena produccioén.

Melaza 10 kg.
Harinolina de algodén 12 kg.
Harina de alfalfa 8 kg.
Grano de sorgo 58 kg.
Salvado de trigo 10 kg.
Sal, minerales vy vit. 2 kg.

Dosificacién - de b a 5 kg. al dia.

lL.as anteriores formulaciones deberan ser complementadas
con forrajes verdes y alfalfas secas para el correcto alimento
de las ganaderfas,

Existen otras formulaciones las cuales involucran otros
materiales de no tan féacil obtencidén pero que para la elabora-
cién industrial conviene aplicarlas por sus altos rendimientos
y ademés por que pueden ser suministrados a casi la totalidad
de ganaderias mayores, esta son:

Formulacion 6 para ganado mayor.

Mafz amarillo molido 182 kg.
Salvado de trigo 136 ko.
Avena triturada 182 kg.
Aceite de linaza 6L kg.

Pasta de Soya (del molino de aceite) 132 kg.



Alfalfa deshidratada

Melaza

Suero de leche en polvo

-Productos de desperdicios de

destilerias secos y en grano

Levadura

Polvo de huesos

Caliza molida

Sal yodada

Roca fosfdérica

Dosificacién - de 4 a 5 kg. al dia.
Formulacion 7 para aved de corral.

Maiz amarillo molido

Mezcla de salvado de trigo

Avena trituradé

Alfalfa deshidratada

Pasta de soya

Pasta de pescado

Desechos de carne

Suero de leche en polvo

Complemento de riboflavina

Caliza molida

Polvo de huesos

6L
L5
Ls

L5

RS2 B ¥

\S) ]

L20

136

hs
ks

136

23
L5
27

4.8

14

36.0

kg.
kg.

kg.

kg.

kg.

kg.
kg.

kg.

kg.
ka.

kg.

kg.
kg.
kg.
kg.
kg.
kg.
kg.



Sal yodatada 2.5 kg.
Esterol animal D-activado 0.5 kg.
Sulfato de manganeso 0.2 kg.

Existen un sinndmero de Tormulaciones balanceadas de
acuerdo con las necesidades y facilidades regionales de cada in-
dividuo, las cuales se podrén elaborar con mayor 6 menor dificul
tad, ejemplificando aqui solo algdnas de eltlas.

Proceso y Maquinéria:

Es el procesamiento de los alimentos balanceados para ga-
nado, existen diversos disefios de plantas, los cuales van de lo -
mas sencillo a lo més complicado, ya que en algunos casos la mano
de obra es el factor primario de produccién, mientras que en otras
todas las operaciones se llevan a cabo de manera automatizada, lo
que da como resultado un volldmen mayor de producto, pero todo 1o
anterior varfa de acuerdo con las necesidades de cada persona 6 -
compafifa. Aqui daremos ejemplos de produccién semiautomatizada -
que a juzgar es de mayor efectividad y economia.

Para lograr una formulacién adecuada & los requerimientos
de cada alimento es necesario conocer primeramente los valores nu-
tritivos de cada materia prima, se tomarén en cuenta los costos de

esté&, asi como lo de la mano de obra y la localizacién deberé ser

seleccionada de acuerdo a diversos factores como lo son los abas-



tecimientos de materia prima, luz, agua, energéticos y ademas
de la facilidad de acceso y distribuci6n de los productos ela
borados.

En el caso de que la fabricacién no sea uniforme 6 sea
que no se produzca unicamente un solo tipo de producto, la ma
quinaria deberé estar localizada de tal forma que la mayor par
te del tiempo,lleve a cabo una sola operaci6én con un solo pro-
ducto.

Las especificaciones del alimento en cuanto a forma, -
varian de acuerdo al empleo que se les vaya a dar, pero sus -
ventajas los comprimidos son loas més usados, debido a que:

El desperdicio es minimo, ya que no existen derramamientos ni
se pierden tan facilmente como los alimentos secos 6 sueltos,
no queriendo decir con esto que las harinas 6 polvos, no se -
puedan producir, sino que si se pueden producir si los reque-
rimientos lo obligan a dotar de esa forma al producto, pero -
se consideran los comprimidos, una forma optima de produccién.
Ademés el alimento en cada uno de los comprimidos, contiene -
todos los elementes nutritivos necesarios, lograndose asi un
alimento bastante equilibrado en cada una de sus partes.

El proceso para la elaboracién de los comprimidos ali-
menticios, es basicamente el de pesar y mezclar. 0 sea que se

divide en pesar las materias primas que de acuerdo a la formu-
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lacién debe de llevar cada carga de alimento v posteriormente
mezclarios. Estéd Ultima operacidn, debe de ilevarse a cabo con
el mayor de los cuidados, debido a que como todos los componen-
tes del alimento tienen diferentes valores nutricionales de a--
cuerdo con el control analftico previo a la seleccidn de la for
mulacién y materia prima, y si por alguna causa el mezclado no
fuese uniforme, una porcién de los animales alimentados con la
formulacién estaria recibiendo una cantidad mayor de nutrientes
que la mayoria creandose asi un desbalance nutricional, lo que
ocasionarfa pérdidas al cliente.

Es nesesario recalcar un adecuado control quimico previo
al proceso, debido a que si no se logra conocer el contenido alj
menticio de cada materia prima no nos podriamos apegar con real]
dad a la formulacién. Asimismo un adecuado control a la salida
del proceso nos daréd la informacién del producto terminado, pu--
diendose asi evitar las anteriormente expuestas anormalidades en
crecimiento y produccion de los animales.

La circulacion de los materiales por la fabrica, viene -
descrita enla figura 1. Los materiales de gran wollmen son re-
cibidos en una tolva receptora y transportados mediante un tran-
portador a un depésito de almacenamiento, mientras que los mate-
riales poco voluminosos son guardados en silos especiéles coloca

dos directamente arriba de la béscula,



Todos los anteriores se vuelcan directamente a la bés-
cula de donde pasan a una desmenuzadora ¢ a un molino de martl
ltos 6 a ambos. El material ya desmenuzado y molido es alma-
cenado en un colector para darle continuidad al proceso, de --
aquf se pasa a las mezcladoras donde se mezclard lo més unifor
memente posible. Una vez salida la mezcla, se le puede encos=
tatar en forma de harina 6 bien colocarla en la maquina de con
feccidén de comprimidos para continuar el proceso, 6 bien si la
formulacién lo requiere, se afade melaza precalentada 1levando
se a cabo la operacidn en una mezcladora de melazas. Posterior
mente se recolecta la mezcla en un tangue colector, el cual ali
menta a la maquina confeccionadora de comprimidos, de donde sa
le el alimento listo para el envase y venta.

Lo anterior se puede ejemplificar mediante el siguien-

te diagrama de bloques.
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1- TOLYA RECEPTORSA
2-DEPOSITO DE ALICENAIIENTO
3-51L0O%

4-BASCHLA
5-DESMENVNZADORA

6- JOLINO DE MARTILLOS

7- COLECTORES

8: MEZCLADORAS

9: MAQUINN DE COMPRIAIDOS
10: TAMOUE DE MELAZAS L
1= CALENTADOR DE MELAZAS - '

R- MEZCLADOR DE MELAZAS A ALIRACEN
13: DEPOSITO PARA ENVASE
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- TELETIZADOR -
2. TOLVA DE TRODUICDD TERMNADO
13- TRANSFORTE NEOMATICO
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TECNICAS DE ANALISIS Y CONTROL QUIMICO PARA LA PRODUCCION
DE ALIMENTOS BALANCEADOS PARA GANADO
DETERMINACION DE HUMEDAD

La gran mayoriade los productos agricolas y sus deri-
vados estén constituidos por compuestos que pueden sufrir-
transformaciones durante lajterminacidén de humedad como la
pérdida de agua de cristalizacidn de algunos azflicares, la-
formacidn de compuestos derivados de los grupos aminicos -
de 1las proteinas y los grupos aldehidicos de los monosaci
ridos con pérdida de una molécula de agua por unidn, la -
formacidén de compuestos de oxidacidn sobre todo en mate--~
rias grasas y sus derivados, la formacién de complejos fi-
sicoquimicos en los cuales el agua queda retenida con una
fuerza tal que no es posible eliminarla sin destruir la ma
teria a la que se encuentra adherida, la eliminacidén de --
compuestos volédtiles como &cidos grasos de bajo peso Mole-
cular y otros més; y esto hace que la aplicacién de cual--
quier técnica tendiente a determinar el contenido de hume-

dad, debe ir precedida de un estudio previo.

Son frecuentes los trabajos reportados por las revis-
tas cientificas en los cuales se realiza una evaluacibn de
las diferencia existentes entre las diversas-técnicas ¥ otros

més para evaluar la exactitud de los aparatos utilizados.

Este Gltimo es un aspecto de suma importancia va que

independientemente de la exactitud del método, un aparato



mal calibrado o mal construido, puede conducir a errores --

cuantificacibn muy grandes.

En nuestro pals, el problema de utilizacidn de técni
cas especificas para los diferentes materiales, es més cri-
tico que en otras naciones cientificamente mé&s evoluciona--
das y esta deficiencia es parcialmente suplida con la utili
zacibn de métodos que oficialmente son aceptados por socie-
dades de quimicos-analistas o laboratorios gubernamentales

de otros paises.

Aunque casi siempre las técnicas descritas por estas

asociaciones pueden utilizarse para determinaciones de labo
"ratorio, la mayoria no pueden utilizarse en procesos indus-
triales en los cuales el manejo de grandes vollmenes de pro

. ductos las hacen inoperantes.

El tiempo v costo para realizar una determinacidn de
humedad, es un factor considerado como muy importante den—;
.tro de la industria y el comercio ya que almacenamiento y =
! falta de fluidez de los prod&ctbé queda representado con uﬁ
aumento en el costo dé operaciédn. & necesidad de acortar. -
el tiempo por determinacidn &e humedad, did origen a una se
rie de aparatos de funcionamieto diverso, en los que se obi
tienen resultados que pueden ser comparados con los obteni-

_dos por los métodos utilizados en el laboratorio; entre los

Bvemin = v e e e S - w e AL,



que mayor difusidn-hanalcanzado se encuentran las balanzas

de humedad y los medidores el&ctricos de humedad. Para ob-
tener resultados comparables a los obtenidos con las técni-
cas de laboratorio, es necesario estarlos calibrando perid-
dicamente; y la falta de este requisito conduce a errores -
tan grandes que la determinacidn de humedad no tiene ningu-

na validez.

En forma condensada podémos clasificar las técnicas
existentes para determinar humedad desde dos puntos de vis:

ta ;

1.- Técnicas analiticas cuya principal finalidad es
en forma cuantitativa la cantidad de agua exis-

tente.

2.— Técnicas comparativas cuya principal finalidad
es saber de una manera aproximada la cantidad -

de agua.

Las técnicas analiticas pueden clasificarse como:

a). Gravimétricas.

b). Volumétricas.

En los métodos gravimétricos la muestra se somete —;



a calentamiento, midiendo la pérdida de peso experimentado
porla muestra, considerando que ésta pérdida de peso es de

bida a la evaporacidn del agua.

Esta consideracidn es relativa, debido a que casi -
siempre se evaporan algunos compuestos voldtiles que no -

son agua.

Estos métodos se pueden agrupar:

c¢). Horno con vacio y calentamiento a base de resig

tencias eléctricas. Ejemplo: Horno de Bruyn y

otras marcas.

b). Horno con corriente de aire y calentamiento a -
base de resistencias eléctricas. Ejemplo: Horno

Thelco y otras marca.

¢). Horno sin corriente de aire y calentamieto a ba
se de resistencias el@ctricas .0 por medio de --
agua destilada a ebullicién con clmara de agua.

Ejempto: Horno descrito por Carter-Simon y otras

marcas.

En los métodos volumétricos el agua contenida en la

muestra problema, se valora directamente, ya sea por medi-
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cidn volumétrica de ella en un recipiente graduado o por la

utilizacidn de reactivos.

Estos métodos se pueden agrupar:

a). Destilacibn directa con aceites minerales (pesa-
dos) no destilables, como el método de Brown-Du-

vel para granos.

b). Destilacidn con disolventes orgdnicos no miscih-
bles con el agua, como el tolueno y el xileno, -

como la técnica descrita por Bidwell y Sterling.

c¢). Valoracibn directa con reactivos como la técnica

descrita por Karl Fischer.

Las técnicas comparativas pueden agruparse de la ma-

nera siguiente:

a). Balanzas de humedad operadas sin corriente de ai
re en las que el calentamiento es a base de rayos
infrarojos, como la balanza "Cenco" y en las que
el calentamiento es a base de resistencias eléc-
tricas como las de Fischer.

b). Balanzas de humedad operadas con resistencias pa

[



ra el calendario y con corriente de aire como la

de "Brabender".

¢) Utilizacidn de medidores eléctricos, cuyo funda-
mento estl& en la variacidn de las caracteristi--
cas eléctricas de los materiales (sobre todo gra

nos) a diversos contenidps de humedad.

? PARTE PRACTICA

Previo estudio de su material, determine el porcenta
je de humedad, utilizando la técnica apropiada des—-
crita por el A.0.A.C. (Association of Official Agri-
cultural Chemist) & A.A.C.C. (American Association -
of Cereal Chemist).

Algunas de las técnicas mids comunes para determi-
nar humedad son descritas a continuacidn:

METODO 22.003. A.0.A.C. Horno-vacio 95=100&c(pa-

ra granos y alimentos diversos).

Secar cuatitativamente una muestra representativa
de aproximadamente 2 gramos de material (molido para
pesar una malla de orificios redondos de 1mm. de did
metro) hasta peso constante a una temperatura de —--
95-100°c y a una presidn no mayor de 100mm. de Hg. -
(aproximadamente 5 horas). Usense cajas de aluminio -
con sus respectivas tapas con un diémetro no menor de

50mm. y una profundidad no mayor de U4Omm.

Reportar la pérdida de peso experimentado por el

material como humedad.

METODO 44-50 A.A.C.C. volumétrico de Bidwell y -

Sterlig por destilacidn con tolueno.



Tal como fuera ideado por el laboratorio de la Admi-
nistracidn de Alimentos de los Estados Unidos, este método
fué aplicado a una gran variedad de productos, entre ellos
melazas, miel, jarabe karo, mermelada, fruta desecada, ha-
rina mantequilla, y leche en polvo; pero tal como se usa -
en la actualidad se le incluye en la parte destinada a los

granos y a los alimentos concentrados.

APARATO. Equipo de destilacidn (fig. 1) constitui-
do por matraz de destilacibdn (D) en forma de Erlenmeyer; —i
una trampa de agua o tubo colector de destilacidn (T) pro-
visto de un tubo estrecho,Agraduado de manera que permite
hacer lecturas de 0.01 ml; y condesador a reflujo (R) aco-
plado al tubo descrito anteriormente.

Limpiese el tubo y el condensador con mezcla oxidan:
te, ejudpguense bien con agua y etanol, y deséquese perfec-

tamente con ayuda del calor.

PROCEDIMIENTO. ' Destilacién.- Clbrase con arena se-
ca-el fondo del matridz de destilacién, y afiadanse 75 cc.
de tolueno, o la cantidad suficiente para cubrir la muestra

incorpbrese luego una cantidad de muestra que produzca de -

i
It

2a 5 ml. de agua, y conéctense las partes gue constituyen-

el aparato.

. - O U
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Llénese la trampa con tolueno vertido por el tubo del
condensador, caliéntese hasta ebullicibdn, y destilese a la -
velocidad de 2 gotas por segundo, hasta que haya pasado la -
mayor parte del agua; luego auméntese la velocidad a 4 gotas

por segundo.

Cuando parezca que la destilacibdn es completa, lleve

se el tubo del éondensador, vertiéndo tolueno por su parte -

superior, y continfe se calentando durante un tiempo breve.
Si destilaramis agua, repitase el lavado.

Las gotas de humedad que pudieran parecer en el tubo
del condensador se desprenden con un tubo pincel delicado, -

saturado con tolueno; enjuldgese enseguida con tolueno.

LECTURA. Dé&jese enfriar hasta la temperatura a la cual

haya sido calibrado el aparato, hdganse bajar las gotas adhe

ridas a las paredes con una varilla larga de metal o de vi-
drio, en cuya extremidad se haya fijado un trocito de tubo -

de goma, y léase el volumen.

CALCULO. Para calcular el porcentaje de agua, multi--
pliquese por 100 el volumen del agua y dividase por el peso

de la muestra.
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METODO u44-15 A.A.C.C. Horno-corriente de aire (para

harina y semolina).

APARATO0S. 1.- Cajas de aluminio de aproximadamente -
55 mm. de didmetro y 15 mm. de profundidad, provistas de -

sus respectivas tapas.

2.- Desecador de vidrio conteniendo Ca @ como deshi-

dratante.

3.- Horno con ventilacidn abierta y capaz mantener una

temperatura aproximada de 130°C (£3°),

PROCEDIMIETO.

1l.- Pesar con exactitudlaprbximadamente 2 gremos de
la muestra bien mezclada en una caja de aluminio
que previamente ha sido desecada a 130°C (£3°)
enfriada en un desecador y pesada a temperatura.

" ambiente.

'~ 2.- Colocar la tapéuy 1a caja destapada en un horno
a 130°C (%39) durante una hora. Tapar la caja -
dentro del horno y transferirla al desecador. -
Pesar cuando la caja se encuentra a temﬁeratura

ambiente.
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3.~ Reportar el rpegduo harinoso como sdlidos tétales

y la pérdida de peso como humedad.

METODO u4L-17 A.A.C.C. Horno-corriente de aire. Dos-

etapas. (para trigo y otros granos).

PROCEDIMIENTO.

Una etapa.

Para muestras que contengan menos del 13% de humedad,
determina® humedad directamente por el método LU4-15 o el -

método L4u4-u0 del A.A.C.C.
Dos etapas.

Para muestras que contienen més del 13% de humedad -
la pérdida de humedad debida a la molienda puede ser excesi:

va por lo que deberd seguirse el procedimiento de dos etapas.

1.- Llenar las cajas de aluminio para determinar hu-
medad, que previamente han sido tapadas (con sus
respectivas tapas) con granos hiimedos o las semi
llas a las que se les va a determinar su conteni
do de humedad y pesarlas para conocer el peso de

la muestra. Anotar el peso exacto del material -



hiimedo.

2.-

., -

Poner las cajas met&licas (destapadas) con su -
contenido en un lugar caliente y bien ventilado
(de preferencia sobre la parte superior del hor
no caliente) y protegerlas del polvo; de &sta -

P e .
manera el grano se secara razonablemente rapido

y alcanzarid las condiciones de secado al aire en

un tiempo de 14 a 16 horas. En todos los casos,
el contenido de humedad de la muestra deberi sen

reducido al 13% o menos, en ésta primera etapa.

Pesar las cajas y su contenido y calcular el por

centaje de humedad pérdida por secado al aire.

‘

Moler la muestra utilizando una malla de orifi-
cios redondos de 1 mm. de didmetro y determinar

su contenido de humedad siguiendo los pasos des—

critos en el método Uu-15,

CALCULOS.

Calcular el porcentaje total de humedad (T.M.) -

de la muestra-original como sigue: . '

T.M.

= A + (100-A) B



en donde:

= Porcentaje total de humedad.

= Porcentaje de humedad pérdida por secado al

aire.

Porcentaje de humedad en la muestra secada al

aire y determinada por secado en el horno.

MATERTAL UTILIZADO:

al.

b).

c).

4.

e).
).
g).
h.
i).
i)
k).
L.

m) .

Horno-vacio

Bomba de vacio capaz de producir menos de 100mm. !
Hg. de presidn.

Horno-corriente de aire.

Cajas de aluminio de 55 mm. de di&metro y 15mm.
de profundidad.

Balanza analitica con precisidn de 0.0001 g.
Desecado provisto de Cal0 anhidro.

Aparato descrito por Bidwuell y Sterling.
Mechero bunsen.

Rejilla metdlica.

Anillo metélico.

Soporte universal.

Refrigerante de Liebig de 40 cm. de largo.

Balanza granataria con sensibilidad de 0.01 g.



REACTIVOS:
a). Tolueno.
b)), Xileno.

c). Benceno.
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INTRODUCCION.
DETERMINACION DE CENIZAS
Es de importancia la determinacidén de las cenizas en
una muestra, debido a que representan las substancias mine-

rales que se encuentran en ella.

El porcentaje de cenizas existente en un alimento,-
puede ser un indicio de una posible adulteracidn o falsifi

cacidn del mismo.

Asi tenemos por ejemplo, que el porecentaje de ceni
zas existente en una harina, es un indice del grado de la

molienda, es decir, de la perfeccidn con que se ha elimina

do el gérmen del endospermo y el salvado.

NOMBRE DE LA TECNICA:
METODO POR INCINERACION UNICA.

SINTESIS DE LA TECNICA.

El método estid basado en la pérdida de peso que su-
fre la muestra, al ser sometida a una calcinacidn con altas

temperaturas (600 a 700 C).

La materia orgénica es destruida y eliminada en for

ma de COQ.Qg)y algunas otras substancias vol&tiles; quedan
do como residuo, los elementos Ca. etc., principalamente -
elementos minerales que constituyen las cenizas, tales como Na, K.--Ca

en forma de &xidos



PROCEDIMIENTO.

Quémense 2g. de muestra desecada al aire, o una can
tidad de muestra hGmeda que contenga aproximadamente 2g. de
substancia seca, en un crisol o cdpsula, que se encuentre a

peso constante.

Para la incineracidn se empleard una cipsula plana -
de platino, de cuarzo o de porcelana (se darid preferencia -
material que sea apropiado ), que se calentarid por debajo del

rojo por medio de un mechero Bunsen.

Cuando la muestra ha quedado reducida a cenizas casi
blancas, se introduce la cédpsula en una mufla a una tempera
tura de 600 a 700°C (dependiendo del tipo de muestra), has-

‘ta que la substancia se transformado comjiletamente en ceni-

- zzas blancas o gris.

Se calcula la pérdida de peso y se refiere a porcien
to.

Las substancias qué céhtengan azlcares o almiddén, —-
que practicamente no producen éenizas, pueden emplearse en‘
cantidades mayores que la indicada para hacer la determina—

o, i
cidn.

et b e et a . . - . - s A L . s -



Material utilizado.
a). Soporte Universal.

b). Anillo met&lico

¢). Tridngulo de porcelana.
d). Mechero Bunsen.

e). Cépsula de porcelana.
f). Pinzas para crisol.

g). Mufla.

NOMBRE DE LA TECNICA.
ALCALINIDAD DE LAS CENIZAS SOLUBRES EN AGUA.

SINTESIS DE LA TECNICA.

La determinacidn de la alcalinidad de las cenizas -
solubfes en agua, nos dard un indiclo del contenido de la -
muestra en metales alcalinos tales como Na, y K, solubles-
en el agua y cuyo requerimiento del organismo animal tan ——

importante.
PROCEDIMIENTO.

A las cenizas totales, se les afiade agua destilada-

(10 a 20 cc.) y se calienta hasta ebullicidn; se filtran -

recibiendo el filtrado en un matriz Brlenmeyer de 125 cc.

El filtrado se titula con una solucidn valorada de-'

HCI. 0. IN utilizando anaranjado de metilo al 1% como dndi

B e



cador.
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El resultado se reporta como el nlimero de Mililitros

de HCI OIN necesarios para neutralizar un gramo de cenizas.

La alcalinidad excesiva de las cenizas, puede ser -

una prueba que indique la adulteracidn de un producto.

MATERTAL UTILIZADO.

a).

b).

c).
al.

e).

Embudo de filtracidn cuantitativa.

Papel filtro.

Matriz Erlenmeyer de 125 cc.

Bureta.

Agitador de vidrio.

§
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ALCALINIDAD DE LAS CENIZAS INSOLUBLES EN AGUA.

SINTESIS DE LA TECNICA.
La importancia de esta determinacidn, estriba en la
idea que nos porporciona, de la cantidad de elementos alca

linos solubles en Acido clorhidrico, tales como Ca y el Ba.

La cantidad existente de Calcio en una muestra, es -
importante, pués es uno de los elementos requeridos por el
organisme® animal, para su estructuracidn y regulacidn del -

tono muscular.

Una alcalinidad excesiva de las cenizas insolubles -
en agua, puede ser un indicio de la adulteracidn de alglin -
alimento, como un medio de aumentar su peso, y por lo tanto

defraudar el comprador.

PROCEDIMIENTO.

Al residuo que guedd despuls de la determinacidn de.
alcalinidad de las cenizas solubles en agua, se le afiade --
1l5¢cc. de HCI‘O. IN en una cépsula de porcelana, se tapa 1aé
cidpsula con un vidrio de reloj y se le somete a calentamien

to hasta ebullicidn.

Se deja enfriar y se titula con una solucidn de NaOH

0.1 N utilizando anaranjado de metilo como indicador.

, i
. R R



Los ml. necesarios para neutralizar la alcalinidad
de las cenizas insolubles en agua, se sacan por diferencia
entre los cc. de HCI 0. IN necesarios para neutralizar un -

gramo de cenizas.

MATERTAL UTILIZADO.

a). Cépsula de porcelana. Db). Mechero Bunsen.

¢). Vidrio de reloj. d). Bureta.

REACTIVOS.

a). HCI 0. IN b). NaOH 0. IN. c). Anaranjado de

metilo, 1%.

. O Gy S I 5
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CENIZAS INSOLUBLES EN ACIDOS.

NOMBRE DE LA TECNICA.

La técnica se basa en la eliminacidn de todos los
dxidos solubles en acidos, como los de Fe, Ca, Na, K, P,
etc, para dejar solamente como residuo la parte que no lo

es.

La principal substancia que forma el residuc la --

de las cenizas insolubles en Acido, es el SiOQ, el cual -

es pesado y determinando.

PROCEDIMIENTO.

Calcular en un crisol & capsula de porcelana a pe-
so constante, de 2 a 3g. de muestra seca, hasta la obten--

cidn de cenizas totales.

Agregar 25cc. de HCI 20% cuidadosamente, para evi-'

tar la proyeccidn de las cenizas.

Tapar la cépsula. con tn videio de reloj y calentar ———-

hasta ebullicidn por unos cinco minutos.

Filtrar el resiguo en un papel de cenizas conocidas

~davar perfectamenie- el preecipitado con agua -calientey—has’
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ta que desaparezca la reaccidn &cida.

Calcinar el papel conteniendo e}l residuo.

Enfriar en desecador y pesar.

E1 peso nos dard la cantidad de cenizas insolubles -

en 4cido.

Referirlo a porciento, para lo cual es necesario sa-

ber de qué cantidad de cenizas se partid.

MATERIAL UTILIZADO.

a). Cépsula de porcelana. b).

c). Papel filtro de cenizas conocidsas-.

e). Mufla.

REACTIVOS.

HCI 20%

Mechero Bunsen.

b). Vidrio de reloj.

P ~ = e
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EXTRACCION CUANTITATIVA CON DISOLVENTES.

INTRODUCCION.

La extraccidn es un procedimiento que nos permite la
obtencidn de ciertos principios o substancias por medio de-
una separacidn por arrastre con disolvente & o una mezcla —

de disolventes.

La extraccidn puede ser a partir de substancias sbli
das o a partir de substancias liquidas por lo que, dependien
do del caso, es menester utilizar cierto tipo de aparatos di-

seflados para tal objeto.

Dentro de los extractores para substancias sbélidas,-
uno muy conocido y que serd el que nosotros empleemos para-
nuestras determinaciones, es el extractor de Sexhlet, recono
cido por la fineza de su trabajo, con el Gnico inconvenien-

te de que necesita grandes cantidades del disclvente.

Otro extractor de impof{éncia es el de Johnson, que;
tiene la ventaja de utilizar pequeflas cantidades de disol-
vente; pero tambi&n tiene el inconveniente de que sdlo ex--

trae pequeflas cantidades de muestra.

Cuando se quiere hacer extracciones al vacio, es de-—

-e E C e e - C L mme# o et rEae et mE Y e Ioeee. ekaime i T ABTRADH RIS e e



- 49 -

cir cuando se pequiere Qque la muestra no sufra ningiin calen

tamiento, se usa el aparato de Mann.

Cuando las muestras son liquidas, se emplea para la
extraccidn, los aparatos de Palkins, utilizando el modelo-

adecuado, dependiendo. de que la muestra sea més densa.

NOMBRE DE LA TECNICA.

EXTRACTO ETEREO.

SINTESIS DE LA TECNICA.

La técnica esti basada en el poder disolvente gue - -
tiene el éter etilico, para las substancias grasas, como -
aceites, ceras, algunos alcoholes superiores, aceites esen

‘

ciales., fosfolipidos, etc.

La muestra completamente seca, es sometida a una conc

tinua extraccidén con &ter etilico, quedando completamente -

libre de substancias solubles, en este disolvente.

APARATO. f
El aparato consta: lo.; de un matridz en el cual se -
deposita el disolvente y el cual sufre un calentamiento — |

que es el causante de la evaporacitn del disolvente.

20. El1 extractor, que se encuentra provisto de un -

i wrtatarns

-
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sifdn que regresa el disovente condensado, al matrdz, para

su nueva evaporacidn y por {ltimo.

3o. Un refrigerante a base de agua, que permite la

condensacidn de los vapores del disolvente.

PROCEDIMIENTO.
Para la determinacidn del Extracto etéreo o grasa,-
también se le llama, de una muestra que se esta analizando

se procede de la sipuiente manera:

Poner en un cartucho de papel filtro, una cantidad
pesada exactamente de la muestra completamente seca (de 3a
10 g.).

Agregar el disolvente adecuado a la extraccidn nece
saria, de tal manera, que sea suficiente cantidad para la-

extraccidn completa y el sifoneo.

El solvente generalmente utilizado es el &ter etili
co, s5in embargo, tambi&n se puede utilizar el &ter de pe-- '
tréleo, que tiene la vemtaja de ser mis barato que el.antgi
rior, acetona, disulfuro de carbono, alcohol etilice, etc.,

teniendo que reportar el tipo de disolvente utilizado cuan -

do no se hace un é&ter etilico.

Calentar el matraz por medio de wn foco de 40 watts hasta

completar la extraccién.
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Nunca deberd usarse llama directa para el calenta—-
miento, pues los solventes orgénicos son altamente inflama

bles.

El tiempo de extraccibn es muy variable y puede ir
desde 3 horas en los materiales pobres en grasas, hasta 24

o mids en los alimentos ricos en grasas.

Una vez terminada la extraccidn, se desconecta el -
matrdz y se evapora el solvente orglnico en bafio maria, pa

ra evitar su inflamacidn.

Cuando va no existe olor del solvente, se introduce

en una estufa (a 80 - 100°C) y se termina de secar comple-
tamente haciendo las pesadas necesarias hasta que se encuen

tre a peso constante.

Por diferencia se saca el peso de la grasa extraida

5

referivlomaporciento.

El residuo de la muestra que ha quedado en el cartu

cho, se guarda para determinarlo posteriormente, la canti-’

dad de fibra cruda existente en £1la.

MATERTAL UTILIZADO.
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a). Extractor Sexhlet.

b). Cartuchos de papel filtro.

REACTIVOS.

a). Eter etilico.
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DETERMINACION CUANTITATIVA DE FIBRA CRUDA.

INTRODUCCION.

La fibra cruda esté constituida por una mezcla de -
substancias tales como.la celulosa, lignina y pentosas, .con
juntamente con arena, silice vy otras substancias minerales

encerradas en los tejidos y también por un-poco de materia’

nitrogenada.

La importancia de la determinacidn de la fibra cru-
da, estriba en el conocimiento gue nos imparte de la canti;
dad de material no digerible por la mayoria de los organis—
mos animales, sblo unas cuantas especies, principalmente -
los rumiantes, son capaces de digerir la celulosa.

La fibra cruda es un factor principal en la forma-- '
cidn de los desechos alimenticiosi y un buen alimento, debé
rontener cierta cantidad de Fibra cruda.

: !
Un elevado porventaje de fibra cruda, puede determi

nar un bajo valor alimenticio.

Como la fibra es el material que constituye las pa-
redes celulares, no hay parte de un vegetal gue se encuen-

tre exenta de ella.

= s s mmta———
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Las cantidades presentes oscilan desde menos del 1%
en algunos frutos jugosos y verduras, hasta mls del 30% en

la canela.

El contenidc de fibra en los granos de cereales des

corticados raramente sobrepasa del 3%. mientras que en el -

salvado de trigo llega al 11%.

En la harina blanca la cantidad presente puede ser

tan baja como el 0.06%.

Las fibras de la carne y otras substancias orginicas
fibrosas, son de naturaleza protica, y no pueden considerar

se fibras en el sentido que aqui se aplica.
NOMBRE DE LA TECNICA.
DETERMINACTION DE FIBRA CRUDA.

SINTESIS DE LA TECNICA.

La técnica para la determinacidn, se basa en la eli-
minacidén de los demds componentes digeribles, por medio deE
- una digestidn, dcida, en la cual se eliminan los carbohidré
tos digeribles, grasas y sus derivados, quedando s8lamente=

como residuo la parte que no es digerible; es decir los com

—_ .- I
. - - e



ponentes que forman la fibra cruda.

La fibra asi obtenida se pesa y se refiere a porcien

to.

PROCEDIMIENTO.

Extraiganse 2 g. de material seco con &ter etilico -
(6 usese el residuo procedente de la determinacidn de extra
to @téreo y péAsese el residuo a un vaso de precipitados de

600 ml, especial para este tipo de determinacién.

Afiddanse 200 ml. de solucidn de H28041.25% a ebulli;
cibn, conéctese inmediatamente el vaso de precipitados, al
condensador que posee el aparatg para la determinacidn de ;
fibra cruda y regular el calentamiento de las planchas, dei
tal manera que la solucidn que contiene el vaso, empieza a

hervir en el primer minuto siguiente.

Continflese la ebullicifn vigorosamente por 30 minu-

‘tos exdctamente.

Hagase girar el vaso cada 5 minutos aproximadamente ’

a fin de gue le contenido se mezcle totalmente, i

~‘a‘$éngase~euidado'de-qﬂe'ﬂa~quedewma%epia1uaéh@@éé@-—J
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en las paredes del vaso y fuera del contacto de la solucidn

{81 es necesario, pasese una corriente de aire Dor la narie

superior

ma).

A

filtrese

e esm

a1 e e .
Ges vaso Dara evitar la OTMaCci1on exeesiva

los 30 minutos exactamente desconectese el vaso,-

inmediatamente a través de tela de lino en un en-

budo estriado y lavese con agua a ebullicidén hasta que los

lavados no tengan reaccidn &cida.

Hiérvase una cantidad de NaOH 1.25% y consérvese a

esta temperatura a reflujo hasta que sea usada.

El residuo lavado pasese a un vaso de precipitados

de 600 ml, con 200 ml.de NaOH 1.25% a ebullicidn usando un

frasco lavador marcado a 200 ml (La solucidn de NaOH a ebu-

11licidn puede pasarse convenientemente al frasco lavador -

por medio de un tubo curvo a través del cual es forzado el

liquido a pasar soplando por un tubo conectado en el extremo

superior

del prefrigerante de reflujo conectado al matriz de

la solucidn de NaOH.

Conéctese el vaso al condensador y déjese hervir 30

minutos exactamente.

Al final de los 30 minutos desconéctese el vaso y -
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filtrese inmediatamente su contenido a través de un papel

filtro de cenizas conocidas.

Lavar perfectamente el residuo hasta la desaparicidn

completa de la reaccidn alcalina en las aguas del lavado.

Efectuar las mismas operaciones del lavado en otro
papel filtro para que sufra el mismo procedimiento y nos dé

un dato mis exacto, la determinacidn de fibra cruda.

Finalmente l&vese el residuc con 15 ml. de alcohol,

tratando de igual manera al papel filtro vacio.

Pédsense los dos papeles a un vidrio de reldj y séque
se en la estufa hasta que se encuentren completamente secos

B
v

y a peso constante. )

Cuidar que la temperatura no sea excesiva y dore al.

papel, pues los resultados se falsearén.

Por diferencia de pesada, sacar el valor de el resi-

duo obtenido.

En dos crisoles a peso constante, pasar cuidadosa--

:

mente el residuo y calcinarlo en una mufla a 600°C, hacien-

do 1lo mismo con el otro papel filtro. e ———
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Enfriar en desecador y pesar.

Restar el peso obtenido, al peso de la fibra conte-

nienda en el papel filtro.

Referirlo a porciento.

MATERIAL USADO.

a). Aparato Eléctrico para>la Determinacidn de fibra
cruda. b). Vaso de precipitados de 600 ml.- c). Embudo de
filtracién cuantitativa. d). Tela de lino de 45 hilos por
pulgada. e). AgitadoreéAde vidrio. f) Papel filtro de ce-

nizas conocidas. g). Crisoles gooch. h). Asbesto 0.P.

REACTIVOS. ‘ .

a). H SO -1.25% D). NaOH 1.25%
2 L



DETERMINACION CUANTITATIVA DE PROTEINAS.
INTRODUCCION.

La determinacidn de los prdtidos en una muestra, es
un indicio de su contenido alimenticio, ya que junto con -
los carbohidratos y las grasas, constituyen los elementos

de estructuracidn y energia.

Cada fruta, semilla, raliz alimento derivado de hojas’
y productos de origen animal, contiene varias proteinas en
proporciones diferentes y de distinto contenido de nitrdge

no que depende del tipo de amino&cidos que las forman.

Todos los alimentos naturéles contienen proteinas en
mayor & menor cantidad, dependiendo del alimento y otros -
factores mis; por ejemple la miel y el azficar escasamente-
contienen vestigios, los cereales contienen del 8 al 15%,-
las semillas oleaginosas tanto como el 50%, la carene negra
y las almejas alrededor del 20% base hmeda, la 1eche»como\

término medio un 3.3%, etc.

En general podemos decir que el contenido de protei-
nas de un material puede constituir una guia & indice para ,
I

_ el contenido de otros grupos, asi por ejemplo, en porcenta:

je elevado de protéinas se éncuentra generalmente asociado



en las semillas oleaginosas, con un contenido elevado de a
ceite ; los cereales y algunas semillas cuyo porcentaje de
proteinas es mediano, contienen una cantidad bastante gran

de de almidbn.

Un porcentaje pequefio de proteinas en la remolacha
azucarera y ciertas frutas, gignifica un contenido relati-

vamente alto de azficar.

En la actualidad cuando se quiere estimar el valor
alimenticio de un producto, no basta la cuantificacibdn de
su contenido proteico, es necesario tomar en cuenta facto-
res tales como la digestibilidad y contenido de aminodcidos

esenciales (valor bioldgico.

La digestibilidad de las proteinas, depende nd sola ,
mente de la natruraleza quimica de sus componentes, sino -
que también depende de otros factores como reareglos mole-
culares y presencia & ausencia de compuestos capaces de —-
enhibir los sistemas enzimdticos digestivos, substancias -
que por interposicidn forman barreras indigeribles entre -
las proteasas y el sustrato, 6 simplemente por alteracidn
de la relacidn propia entre las actividades secretoras y -

motoras del tracto gastro-intestinal 8 por otros medios més

El porcentaje de utilizacidn de los productos fina-



les de la digestidn de las proteinas en el metabolismo, es
otro aspecto muy importante en la valoracidn nutricional de
las proteinas, como 1o es tambié&n la proporcidn existente -
entre los aminoidcidos que son indispensables para el orga-

nismo humano y los otros tipos de minodcidos.

Estos factores obligan a profundizar los estudios -
relacionados con el valor alimenticio de muchos productoss .
ya que para niveles semejantes de proteinas este valor pue

de ser diferente.

Dentro de un mismo material, se puede aumentar con-
siderablemente su contenido de proteinas, sin gue por ello

aumente el valor bioldgico del alimento.

Controlando lascondiciones de cultivo, fertilizacidn
y prédcticas culturales es posible obtener niveles de protel
nas diferentes en el maiz, sin embargo un aumento en el por
centaje total del cotenido protéico no tiene relacién direc

ta con el valor biolbgico del grano.

La preparacidn de un alimento para .onsumo animal &
humano durante el procesado Industrial o por practicas culinarias,
ha mostrado que puede modificar completamente la utilizacién de las pro

teinas durante la digestidn o el metabolismo, o ambos aspectos. .
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El efecto puede ser favorable, pero generalmente es

desfavorable.

La cuantificacidn de proteinas por valoracidn del -
nitrégeno protéico es pues un dato que nos d& solamente una
idea muy general de la composicidn del alimento, cuando se
requiere mayor informacidn, es necesarioc utilizar técnicas
mas especificas mediante las cuales es posible conocer en
forma més aproximada el tipo de proteinas, su composicidn-
en aminoécidos, su digestilibilidad la presencia de los 1lla
mados aminodcido esenciales y las propiedades industriales
6 técnicas debidas a la estructura y composicidn de los di

ferentes tipos de proteinas.



PRIMERA PARTE.
METODO DE KJELDAHL PARA NITROGENO.

Las proteinas‘no son los.unicos constituyentes de nitroge
nados que se determinan por este método; quedan incluidas
las amidas (se encuentran en cantidad abundante en los bro
tes tiernos), las sales de amonio, los nitratos, las leci-
tinas (fosf&tidos), las nucleinas, el &cido nucleico y las

purinas.

El té, el café, el cacao y los extractos de carne,
contienen proporciones de nitrdgeno muy diferentes a la --

del nitrégeno proteico.

A pesar de todos estos defectos, de los cuales la
mayoria resultan pequefios si se considera la gran prepon-
derancia de las proteinas verdaderas, la cantidad de pro-
teina, calculada multiplicando el % de nitrdgeno encontra-

do, se clacula en base al nitrdgeno total.

Para calcular el porcentaje de proteina se multiplica el -
porcentaje de nitrdgeno por el factor 6.25 & por un factor:

especial que es de 6.38 para la leche y sus derivados y ——?

)
3

5.70 para la harina blanca y sus derivados.
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Estos factores son, en el mejor de los casos, simples

aproximaciones y estén basados en la composicidn media.
SINTESIS DE LA TECNICA.

La técnica se basa en una digestidén con HQSOuconcen:

trado de la muestra.

Durante el proceso de digestidn el stoucaliente, =
destruye por oxidacidén toda la materia orgdnica transforman
dola en COZ‘ agua y SOZ principalmente, 1os cuales son eliminados —

en forma de gases blancos fuertemente irritantes.

Al ser destruidas las proteinas el nitrdgeno de los
aminodcidos y demés derivados proteicos, quedan fijos en -

forma de sulfato de amonio.

Si se agrega NaOH concentrado hasta gue el medio que
de fuertemente alcalino, el amonio existente en el matriz -
se desprende siendo recibido en una solucidn &cida con la -

cudl forma el compuesto de amonio correspondiente.

De egta manera, se puede calcular la cantidad de a-
monio desprendido por la muestra ya sea por titulacidn di-

recta & por diferencia en las titulaciones de la solucidn -



receptora.
PROCEDIMIENTO.

Colocar 0.7 a 3.5 g. de acuerdo con el contenido de

nitrégeno de la muestra que va a analizarse en un matriz de

digestibén de Kjeldahl de 800 c.c.

Agregar aproximadamente 0.7 gr. de 6xido de mercurio
(Hg0) o su equivalencia en mercurio meté&lico y 20 a 30 ml.
de &cido sulftrico q.p. (pueden ser usados 0.1 a G3 g. de -

sulfato de cobre cristalizado, junto con el mercurio y en -f

muchos cascs en < . lugar de 81)

Colocar el matridz de Higestidn en posicidn inclinada
y calentar al principio por debajo del punto de ebullicidn

del &dcido hasta que cese la espuma.

(Puede adicionarse un pequefic trozo de parafina para

prevénir una excesiva formacidn de espuma).

Aumentar el calentamiénto hasta que el &cido hierva

activamente y digerir por un tiempadespués de que la muestra

se ha decolorado, & hasta que la oxidacidn es completa (a-

proximadamente dos horas, dependiendo del tipo muestra).



Después de enfriado, diluir la mezcla con unos 200
ml. de agua y afiadir una o dos granallas de Zinc o de pie-
dra pomez, para evitar rebotes violentos del liquido al des
tilar, y 25 ml. de sulfuwro de potasio o sodio al 4% o de -+
tiosulfato de sodio al 8% con agitacidn (Si se usa tiosul-
fato podria me=zclarse primero con la sosa concentrada que

se agrega a continuacidn y adicionarse juntamente.

Si no se usa mercurio u dxido merclrico es inmecesa

ria la adicidn de esta solucidn).

Agregar suficiente solucibn de NaOH conc. (al 40 -
50%) hasta reaccidn fuertemente alecalina (generalmente son
suficientes 100 ml.). vacidndola por la pared del matrédz - .

para que no se mezcle inmediatamente con la solucidn &cida.

Conectar con el refrigerante cuyo extremo inferiror
ha quedado sumergido en una cantidad medida de soluecidn 0.1

N valorada de &cido sulflirico, en exceso.

Mezclar el contenido del matrdz de destilacidn por

agitacidn y destilar hasta que todo el amoniaco sea recibi
do en el &cido valorado (los primeros 150 ml. del destilado

generalemente llevan todo el amoniaco.
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Titular con solucidén 0.IN valorada de sosa usando ro

jo de metilo (solucidn alcohdlica al 0.5%) como indicador -

después de haber lavado con agua el interior y el extremo

del regrigerante.

Determinado asi el nitrdgeno amoniacal y orginico,

se multiplica el resultado por el factor adecuado.

MATERIAL UTILIZADO.

a). Matrdz de digestidn Kjeldhal de 800 c.c.

b). Soporte Universal

¢). Anillo metdlico

d). Rejilla metllica

e). Mechero Bunsen

f). Refrigerante recto de 60 cms.
g). Pinzas de refrigera rante.

h). Matrdz erlenmeyer de 500 cc.
i). Bureta de 50 ml.

j). Probetas de 100ml.

k). Bulbos de destilacién Kjeldahl

REACTIVOS.

@ . H,80, concentrado y diluido

b). H_p.
) g0
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c). CuSQ{cristales.

d). NaOH conc. y diluida.
e). Granalla de Zing

f). Rojo de metilo 0.5 %
g). 0 SK, al 4%

h). Tiosulfato de sodio al 8%



NOMBRE DE LA TECNICA.
DETERMINACION DE NITROGENO POR EL METODO MICROKJELDAHL.

SINTESIS DE LA TECNICA.

E1l método al iguél que el anterior, estd basado en

una fuerte oxidacidn de la materia orglnica con H,SO i
274 para

su descomposicidn en CO, H,0, SOZ' ete.
La ventaja de &ste método sobre el anterior, es la
cantidad tan pequefia de muestra que se usa para el anflisis

asi como también, el ahorro de tiempo que significa la més

rédpida digestidn de pequefias cantidades de muestra.

El inconveniente del método, estd en la dificultad
de la completa homogenizacidn de la muestra que se va a ané

lizar en tan pequefias cantidades.

Sin embargo, la exactitud del método puede conside-

rarse comc buena con respecto al macrométodo.

PROCEDIMIENTO.
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En balanza analitica pesar 10 a 30 mg. de la muestra
completamente homogenizada para que en verdad sea una parte

representativa del total.

Transferir la muestra a un matrdz de digestidn Kjel-

dahl de 30 ml.

La pesada debe hacerse en papel celofén o tubos de

carga especiales para el caso,

Para pesadas menores de 10 mg. estas deben hacerse -

en micro-balanzas.

Agregar en el matrdz de digestién, 1.30 més o menos
0.05 g. de KZSOH,MO mis o menos 5 mg. de Hg0 y 2.0 ml. de

HZSQqconcentrado.

Digerir la mezcla por 4 horas cuando no se conocen -

las substancias que contienen nitrogeno y 1 hora cuando se
sabe que la muestra sdlo contiene aminas, amidas i otros - ,

materiales ficilmente digeribles.

Una vez terminada la digestidn, enfriar y agregar la
cantidad de agua necesaria para que disuelvan los cristales

(generalmente se agrega 5 ml. de agua destilada).

Agregar 8 ml. de reactivo NaOH——NastO3 y conectar -.:
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el matridz al aparato de destilacidn en el cual en su parte
inferior se ha colocado un matrdz erlenmeyer de 100 ml. pa

ra recibir. el deslidado.

En el matriz erlemmeyer, colocar 5ml. de H3B03 on -

solucidn alyg v 4 gotas del indicador (mezcla de 2 partes

de rojo de metilo al 0.2%, ambos en alcohol).

Recibir 15 Ml. de destilado y diluir con 50 ml. de

agua destilada y titular el amoniaco con HCI 0.0 1N.

Correr una prueba en blanco para evitar errores en
la determinacidn, siguiendo exactamente los pas~s que en =

~raan Aanterionr,

Caleular 1 % Ae nitrdoenn .en 1a muestra nor medin

. . -
Ae Ta aioniente ecuaciHm:

30

Ae N= (ml1. Ae HCT en el mrnhlema.-— ml. an hlanan)

Peso de la muestra (mg)

Norm. exacta X equivalente del N X 100

MATERIAL UTILIZADO.

a). Matriz microkjeldahl de 30 ml.



b).
c).

a).

e).

REACTIVOS.

a).

b).

c).

a).

e).
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Pianola de digestidn para microkjeldahl

Aparato de destilacidn microkjeldahl
Matrzz erlenmeyer de 100 ml.

Bureta.

stou concentrado.

H b %
3BO3 o
NapH concentrado.

Indicador: mezcla de rojo metilo y azil
de metileno al 0.2% en solucidn alcohd-

lica.

HCI 0.01 N.
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DETERMINACION CUANTITATIVA DE AZUCARES.

INTRODUCCION.

La determinacidn de azficares diversos es problema gue

se presenta frecuentemente en los laboratorios agricolas, -

por ser muchos los cuerpos en que interesa aquella.

Los problemas quese presentan, no son inicamente los

relacionados con azucareria, sino también con vinos, leches
mieles, etc., e incluso los forrajes, piensos y otros tipos
de alimentos y frutas, cuando se requiere afinar mis y no -
basta con expresar el porcentaje de hidratos de carbono por

simple diferencia aritmética, teniéndose que determinar el al
. a . . c o .. ..
middén y ello requiere su previa,sacarificacidn y subsiguien

te determinacidn del azficar resultante.
NOMBRE DE LA TECNICA.

DETERMINACION DE AZUCAR INVERTIDO POR EL METODO

VOLUMETRI..DE - LANE-EYNQN.

SINTESIS DE LA TECNICA.

i
Consiste en adicionar a un vollmen dado de liquido -j

de Fehling el estricamente necesario de la disolucidn que -
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contiene el problema, hasta que se ha reducido el Cu a (Cu)
o1 empleando como indicador el azfil de metileno, que al re

ducirse pierde su color.

Se efectfia una determinacién sobre disolucidn de azll
car invertido cuya concentracidn es perfectamente conocida-
de antemano, anotdndose el vollmen de ella requerido para -
reducir otro dado de Fehling, como conocemos la concentrae
cidén de la disolucidn azucarada, podemos calcular la masa de azu

car invertido existente en el volumen consumido para reducir el Fehling.
PROCEDIMIENTO.

Preparacidn del liquido de Fehling (modificacidn de-

Sexhlet).

Se encuentra constituido por dos soluciones que se -

designaran con el nombre de A y B, que se preparan por sepa
rado y sblamente se mezclan vollmenes iguales de amlas en-

el momento de efectuar el anilisis.

SOuCu. 5H20 . . + + « &« ve « « & « o . 34.639 gr.
Agua destilada . . . . . hasta . . . . 500.gpcc.

COONa—(CHOH)z-COOK v e e te e+ 4w s . 173.00 gr.
NaOH. + « v « « o « « w « v v v . . . . 50.00 gr.

Aguva . . . +. . . + + .« . hasta . . . . 500,00 cc.



Para la (B) se disuelve el tartrato en agua, se afia-
de el NaOH disuelto en agua y se diluye hasta 500,00 cc.--—-

se deja quieto un par de dias y se filtra.
Disolucidn patrdn de azficar invertido.

Se parte de 9.5 gr. de C12H22011 pura y se invierte-
mediante 5 c.c. de HCL, que se afiaden sobre la disolucidn--
acuosa de aquella, diluyendo el conjunto hasta 100 c.c., se
deja a la temperatura ambiente (una semana a 12 & 15°C. 3 -

dias a 20 & 25°C) y se completa hasta 1000.00 c.c. con agua

destilada.

Preparada asi, es muy estable por espacio de varios-

meses.

La solucidn final queda a una concentracidn de 1%.
Comprobacidén del liquido Fehling.
Partimos de 25 c.c. de &ste.

Preparar la disolucidn patrdn de azlicar de tal modo-

]
que para su valoracidn consumamos entre 15 y 50 c.c. ;
:

- -Come-de-acuerdo con lo expuesto renglones -arriba-g -
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la disolucidn es al 1%, 25 c.c. de ella contienen 0.25 gpr.-

de azficar invertido o sean 250 gr.

Seglin las tablas de Lane Eynon, para 25 cc. corres—-
ponden 124 mgr., lo que nos indica gue la muestra de la di-
solucidn patrdn que tenemos, habréd de diluirse al 50%, cui-
dando de neutralizar con NaOH; verer el conjunto en un ma-—-
trédz aforado de 50 c.c. y aforar hasta la marca, homogeni--
zar perfectamente la solucidn y utilizarla para la valora--

cidn, vacidndola en una bureta de pinza (nunca de llave).

En un matréz erlenmeyer de 300 a 400 cc. verter 12.5.

c.c., de las soluciones A y B respectivamente.

Sobre esta mezcla, y desde la bureté, se deija caer -
un volfimen que sea casi la totalidad del requerido para la-
total reduccidn del Cu, de tal modo que para lograr é&sta no
haga falta mis de 0.5 a 1 c.c. de la disolucidn contenida -.

en la bureta.

Se mezcla bien el contenido del matriz, se coloca --
éste sobre una tela met&lica encima de un mechero y se ca--
lienta hasta ebullicién moderada, que se mantiene un par de
minutos, regulando la llama para evitar sobresaltos del 1i-
quido, en seguida se agregan de 3 a 5 gotas de indicador de

azul de metileno (preferiblemente sin tocar las paredes-ded
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matréz) y sin que deje de hervir el contenido se vA agre--
gando liquido de la bureta de 2 a 3 gotas cada vez con in-
tervalos de 10 segundos, hasta que desaparezca el color del
indicador y el liqu:do del matridz tomo el anaranjado bri--

llante que tenia antes de afladirse el azul de metileno.

Procediendo asi, la valoracidn completa se realiza-

r& en tres minutos desde el comienzo de la ebullicidn.

El matrdz permanecerd todo el tiempo sobre la tela-

metilica.

Si la lectura de la bureta fuera por ejemplo 2u4.8 --
c.c. como corresponde por virtud de la dilucidn con un vo-
lGmen igual de agua, a la mitad de la concentracidn primiti
va (que ya vimo que es del 1%), o sea el 0.5%, en los 24,84

c.c¢., habra una masa de azlicar invertido igual a:

24.8X 0.5 = 24.4 = 0.124% gr. = 124 mgr.
TU0 T00

y como en la columna segunda de las tablas de Lane-Eynen,-
124 mgr. corresponden a 24 y a 25 c.c. de disolucidn azuca-

rada, el reactivo de Fehling estd bien preparado.

PROCEDIMIENTO.

Preparar la muestra problema de manera similap.a._la.
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disolucidn patrdn de azficar invertido y proceder a su valo
racidn, teniendo cuidado que los gastos de la disolucidn -
problema, estén comprendidos dentro de los limites que mar

can las tablas de Lane-Eynon.

£l tiempo total de ebullicidn debe ser de tres minu

tos.

Aunque se reduzca a dos o se prolongue a cuatro o -
cinco, los resultados son buenos en ausencia de sacarosa,-
pero si ésta se halla en gran exceso y ademds existe lacto
sa, hay que atenerse a un tiempo de 3 minutos para el total

de la ebullicidn.

Por medio de las tablas de Lane-Eynon dedizcase el-
nfimero de miligramos de azficar contenido en 100 ml. de la--
muestra, correspondientes los mililitros de la solucidn -

de azficar empleados en la titulacidn.
Referir el resultado a porciento.

APARATOS.

a). Soporte Universal.
b). Anillo metdlico.

¢). Rejilla metélica.



d) . Mechero Busen
e). Matridz erlenmeyer de 300 c.c.
f). Bureta de pinza.

g). Pinzas para bureta.

REACTIVOS.

a). Reactivo de Fehling.
b). Azul de metileno 1%

c¢). HCT concentrado.

d). NaOH concentrado.

almiddn o sacarosa, previa inversidn.

El fundamento sobre el cual se basa éste método, es
similar al anterior, se afiade un vollmen determinado de di
golucidn azucarsda a un exceso del reactivo de Fehling, lo,
cual nos dar& por resultado la preéipitacién de Cu20 rojo-:
cuya cantidad es proporcional a la gantidad de az{icares re

ductores existentes en la muestra.

Determinando por pesada la cantidad de Cu20 existen,
te y relacionandolo con la muestra puesta, se puede saber-

la cantidad de azficares existentes en el problema.



PROCEDIMIENTO.

Se emplea el reactivo de Fehling, modificacidn de -

Soxhlet, tal como se detalld anteriormente.

En un vaso de precipitados de 400 c.c. vertir 25 ml.
de la solucidn A y 25 ml. de la solucidn B, afiadir un voll
men bien medido de la solucidn problema, que pueden ser 50
ml. (si éste vollmen es menor de 50 c.c. afiddase agua has-

ta alcanzar los 100 c.c. de vollmen total en el vaso).

Clbrase el vaso de precipitados con un vidrio de re
loj y caliéntese sobre una tela metdlica provista de amian
to, regulando la llama del mechero de tal manera que la e-
bullicidn comience a los 4 minutos, manteniéndola durante-

2 minutos exactamente.

Es importante seguir fielmente estas instrucciones-

Para regular convenientemente el mechero conviene -
efectuar pruebas previas antes de proceder a una determina,
- cibn, ensayando sobre 50 c.c. del reactivo y otros 50 c.c.

de agua destilada.

Puede utilizarse una placa eléctrica en lugar del -

mechero de gas, si fuera necesario.
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La solucidn caliente se filtra sobre un Gooch, que -
previamente se ha calentado, enfriado y pesado , a-

yudando la operacidn mediante una trompa de agua.

El precipitado se lava con agua destilada caliente a

60°C hasta desaparicidn completa del color azul, lavar con-
10 ml. de alcohol etilico y finalmente con 10 ml. de éter -

etilico.

Deséquese el crisol con su contenido durante 30 minu

tos en un horno que controle perfectamente la temperatura -

(100 - 110°C).

Déjese enfriar en un desecador y pésese como Oxido -

Cuproso.

Consultar en las tablas, el contenido de azlicar que-

corresponde a la cantidad de Cuzo encontrado en la muestra.

Referir el dato a porciento.
MATERTAL UTILIZADO.

a). Crisol Gooch
b). Trompa de agua.

c¢). Vaso de precipitados de 40 c.c.
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d). Agitador de vidrio

e). Pipeta volumétrica de 25 y 50 ml.

REACTIVOS.

A). Reactivo de Fehling.
B). Alcohol etilico

C). Eter etilico.



METODOS CUANTITATIVOS COLORIMETRICOS.

INTRODUCCION.

Todos los aparatos de colorimetria estdn basados en

la ley de Beer's.

La intensidad del calor de una solucidn es directa-
mente proporcional a la concentracidn del soluto y a la pPro

fundidad de la solucidn entre la fuente luminosa y el obser

vador.
Se puede expresar de la siguiente forma:

LQg_I-'—KLC

11
Log = Kl,c ;
T 272 !
CuandoI o 12
“ 71,
14
!
En donde:

I Intensidad del color observado. H

Ly= Profundidad de la solucidn colorida
cq= Concentracidn de la solucidn colorida.
Cr



Dentro de los colorimetros “tenemos apm%ﬁng,delmy diver-

sas clases y con fincicnamiento diferente, pero todos ellos estén basa-
dos en la medida de la intensidad del color de la-solucidn que se quie-
re desarrollar, por 1lo que es absolutamente necesario que se desarrvolle

el color en la muestra que quiere analizar,

Los diferentes tipos de aparatos que existen son:

a). Colorimetros simples (Simple comparacién de colo-

Tes).

b) . Fotdmetros (Opticos y Fotoeldctricas).

¢). Fluordmetros (Miden y Fluorescencia).

d). Espectrofotdmetros (utilizan prismas en lugar de
filtros sencillos).

e). Espectrdgrafos (Utilizan prismas de cuarzo o reji-

jillas.

COLORIMETROS SIMPLES.

Pueden considerarse bajo el siguiente drden:

a). Comparacién por iluminacidén de una porcidn

liquida.



Por lo general se usan los tubos de Nessler

En uno de ellos se pone una solucidn standard con -
determinado color y con una concentracidn conocidaj; en el-
otro se pone la muestra que se V3 a analizar y a la cual -

se le ha agregado el mismo color.

Quitando un poco de muestira y afiadiendo agua para -
mantener un vollmen constante, se iguala su color con el -

de la solucidén standard.

Se hacen c8lculos de acuerdo con los ml. quitados -

y se reporta la cantidad de muestra encontrada, en porcien

to.

Existe una modificacidn de los tubos de Nessler, --
que son los tubos de Hehner, que estdn provistos de unas -
llavecitas en su parte inferior que permite la salida del-

liquido en una forma més sencilla.
b). Comparacibdn subiendo o bajando un émbolo.

Dentro de éste tipo, tenemos el colorimetroc de Du--

bosc, que estd pro isto de 2 recipientes de forma cilindri;

ca, dentro de los cuales vd la solucibn, en uno de ellos,

la solucibn standar de concemtracifn conocida y en el otro la so--

lucién problema. -
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Dentro de los tubos se introducen dos émbolos que -
son prismas gue poseen un mecanismo que permite subirlos o
bajarlos dentro de la solucidn, hasta que los colores se -

igualan.

L.a lectura se hace a una escala, la cual es visible

en el ocular.

c). Comparacidn cambiando el espesor del hag de luz.

Dentro de este tipo estén comprendidos algunos colo
rimetros Europeos, que POSEEN un carro motible en la fuente

luminosa, que permite acercar o alejar la luz.
Los que usan patrones de vidrio (a) y (b).

a). Comparacidn con placas de vidrio.

Dentro de éste tipo tenemos el Tintémetro Lovibomb,
el cual estd provisto de unos recipientes rectangulares lla’

i
1

mados cubetas, los cuales poseen sus paredes esperiladas.

Dentro de la cubeta, se coloca la substancia a la —-

cual se quiere determinar el color.

Por medio de un ocular y una serie de placas de colo
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res (azul, amarillo, rojo, blanco) desarrollados en placas
de vidrio, se iguala el color de la substancia puesta en la

cubeta.

Para lograr ésto se suman las placas de los diferen-

tes colores, hasta que formen el color adecuado.

El resultado se reporta como X rojo, X azul etc. etc.

El aparato como es un simple comparador de colores,
es muy poco utilizado en la actualidad debido a la simplici

dad de sus resultados, sin embargo, todavia es utilizado en
las fibricas de aceites y jabones, para medir el color de -

los aceites.

b). Comparacidn con discos coloreados.

Este tipo de comparador., es muy parecido al anterior

y el mis conocido es el de Hellise.

Utiliza discos con colores en circulo quesge introdu-
cen dentro del aparato y se comparan con los colores del pro.

blema.
FOTOMETROS.

Utilizan luz de una longitud de onda que V& de acuer-
do con el color desarrollad esta luz monocromitica, se ob--

tiene mediante la utilizacidn de filtros de color.

[ N Sa—



Fotdmetros dptico

Dentro de este tipo, tenemos el de Pulfrich Zeiss y el

Aminco.

Fotbmetros Fotoeléctricos.

Dentro de &ste tipo podemos citar el colorimetro fo- -

toeléctrico de Klett Summerson, el Evelyn y el Mumetrdn.

En &sfioscaparates 1@ luz monocromitica que pasa através de-
la solucidn colorida, es transformada en corriente eléctri
ca, que es medida en un galvandmetro que se encuentra conec
tado a una aguja que marca en la escalgel porciento de trans

mitancia de la muestra.

Para utilizar estos aparatos, hay necesidad de hacer
curvas standar con cantidades conocidas, graficando concen

traPor % de transmitancia de la solucidn colorida.
FLUOROMETROS.

Dentro de é&ste tipo de aparatos, tenemos dos que son-
los més conocidos, el fotofluordmetro Coleman y el fluori-

metro Klett Summerson.
ESPECTROFOTOMETROS.

« Existen los gque poseen monocromatismo mediante primas

v mediante rejillas.:

1.- Primas.- Espectrofotdmetro de Bausch and Lomb.
2.- Rejillas.- Espectrofotdédmetro Beckman modelo D.U.-

v Coleman Universal.
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DETERMINACION DEL FOSFORO APROVECHABRir EN SUELOS.

Se utilizard el método colorimétrico, con el Fotocolo-

rimetro Klett Summerson.
SINTESIS DE LA TECNICA.

La técnica de la determinacidén, se basa en el poder -
que tiene el fbésforo de formar compuestos coloridos con el ;

molibdafo de amonio.

El color desarrollado, por el compuesto formado (fosfo

molibdato de amonio), es directamente proporcional a la con
centracidn del fésforo en la solucidn, lo que nos permite -
graficar en papel semilogaritmico o milimétrico, las densi-

‘dades 8pticas de las soluciones a diferentes comncentracio--_

nes.

En el momento de que la solucibdn no sigue la ley de --—
Lambert y Beers:gla medicidén del color deja de estar en re--
lacibdn con la concentracidn de la substancia y los resulta-

dos son falsos.

PROCEDIMIENTO.

Para la determinacibdn de fésforo aprovechable de los -
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suelos, se utilizarid el método Truog que es el siguiente:

Se pone 2 g. de suelos en un frasco apropiado y se a--
grega 400 e, de H280u0.002 N al cual se le ha agregado 3 -
it H
gramos por litro (N u) ZSOH'
Se agita por media hora y se filtra a través de un pa-

pel filtro S.5. 589 hasta obtener una solucidn clara.

El desarrollo del color se verifica.

INTRODUCCION.

Se entiende por cormatografia aquellos procesos que —-
conducen a la resolucidén de mezcla por separacidn de todos-
o algunos de sus componentes, en zonas encontradas © en Haseds
diferentes de aquellas¥en las que se encontraban originalmente in
dependientemente de la naturaleza de la fuerza o fuerzas -—i
que provocan el paso de las substancias de una fase a otra.:

Esta definicibn general, comprende por consiguiente 1a§
separacidn en columna o en papel filtro, fendmeno que depegl

de principalmente de 3 factores: adsorcidn superficial, in-

tercambio idnico y particidn entre solventes.

La técnica de la cromatografia en papel introducida en
e
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la bioquimica por MATIN, CONSDEN, GORDON Y SYNGE en 194l-tl,

es actualmente ino de los mis Gtiles instrumentos de anilisis. El Pro-

cedimiento presenta una grap especificidad y permite la se-=
. 2 - . P rd .
paracidn de numerosos compuestos y aln de isdmeros geométri

Fed P .
cos U Opticos.

El método de la cromatografia en papel consiste, en -
breves palabras, en colocvar una pequefia gota de la solucién
por analizar sobre una tira de papel filtro, a corta distan

cia de uno de los extremos. Después de dejar secar la gota,
el extremo cercano se sumerge en un liquido o mezecla apro-

piada denominada fase mdvil. Por capilaridad este solventé
.avanza a lo largo del papel y arrastra los distintos compo-
nentes de la gota por analizar, a velocidades y distancias

diferentes. Cuando el solvente se aproxima al extremo o--

puesto de la tira, se retira ésta: se deja secar y se ob—-
serva el cromatograma visiblé directamente si estid colorea-
do o vevelando por pulverizacidn de un reactivo apropiado.-
La relacidn RY "~que se obtiene dividiendo el avance medio -
de la substancia problema entre el avance (o frente) de la-
fase m6vil, permite caracterizar el compuesto. Es de impox
tancia gque la composicidn de la fase mbévil permanef.ca cons;
tantemente durante el desarrollo del cromatograma. LEsto se
logra efectuando la cromatografia en un espacio cerrado pré

'

viamente saturado con los vapores del solvente.

i
i ST g v Teias &N ¢ e emu e ae R B i i o L TPV 3



Aunque la adsorcién y el intercambio idnico tiemen ---
cierta influencia sobre la cromatografia en papel filtro, -
el factor predominante es la particiacidn entre dos fases -
inmiscibles. Muchos de los solventes empleados en cromato-
grafia son liquidos orgénicos saturados con agua y en tal -
caso el movimiento del soluto ( substancia por analizar) a-
lo largo del papel, puede explicarse como sigue : Las fibras
celuldsicas tienen una fuerte afinidad por el agua presente
en el solvente pero muy poca para el liquido orginico, por
lo que el papei actlia en realidad como un soporte inherte-
de la fase acuosa estacionaria. A medida que el solvente -
fluye a través de una seccidn de pase mdvil orglnica y la -
fase acuosa estacionaria, es decir, el soluto se reparte en
cada una de las fases en proporcidn directa de su solubili-
dad diferente que tiene en cada una de ellas. Como resulta-
do, parte del soluto abandona el papel y entra en la fase ;

erginica.

Cuando el liquido mdvil llega a una seccibn del papel-
e q . : . . B ’
que no contien soluto, se vuelve a producir la particidn —-
pero en &sta ocasidn el soluto pasa de la fase orgdnica a -
M 3 s ¢ gl Oor £ 3 -5 3
la estancionaria {(papel vy agua). Con el flujo continuo de
solvente el resultado es el desplazamiento del soluto desde el
punto de aplicacidn hasta cierta distancia en el papel, en

el sentido del flujo del so lvente.



IDENTIFICACION Y SEPARACION DE CARBOHIDRATOS POR CROMATO

GRAFIA EN PAPELL.
SINTESIS DE LA TECNICA.

El fundamento de la técnica es el mismo que rige a to-
dos los métodos y el cual explicamos ya, anteriormente, en -
la cromatografia ascendente el solvente o mezcla de solven--
tes que se utilizan para la separacidn, se colocan en el fon
do de la cé@mara cromatogrédfica y de esta manera la mezcla de
solventes. asciende a-través del papel, separado las mues# ==

tras por analizar.
PROCEDIMIENTO.

Este tipo de cromatografia se realizard en el labora-

torio empleando tubos de ensayo grandes.

Se usan tiras de papel filtro Whatman No. 1, de longi
tud y anchura proporcionadas al tamafio de los tubos. En ——-
cada tira de papel se marca a lépiz trasversalmente, la linea
de aplicacidn a unos 2-3 cm. de un extremo y se dobla longi-
tudinalmente la tira a la mitad para que pueda apoyarse por-
si sola en el fondo del tubo. En cada mitad de la tira se -
coloca una gota de solucidn en estudio.

La muestra liquida problema debe de tener una concen-
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tracidén de 5 a 10 mg. de carbohidrato por ml. Utilizando-
micropipetas o capilares calibrados se toman porciones de -
la solucidn y se colocan en el papel filtro gotas de 2 a 5

microlitros, sobre la linea de aplicacidn y se deja secar

Los solventes que se emplearin serdn los siguientes:
SOVENTE. MEZCLA POR SEPARAR..

Acetato de etilo-Piridina- Xilosa Arabinoesa, glucosa.
Agua (2:1:2v/v)

-n=butano-piridina-agua- Lactosa, palactosa, glucosa.
(45:25:40 v/v).

n-butanol-etanol -Agua Melibiosa, fructuosa glucosa.

(10:1:12).

DESARROLLO:

En un tubo de ensaye (20x200) perfectamente limpio y —
seco se colocan 2ml. del solvente, se calienta ligeramenfej
para saturar la aimbdsfera, se tapa el tubo, se enfria-y voi
viendo a abrir se introduce la tira de p &el que contiene -
el problema, de modo que quede reposando el fondo. se ajus;
ta perfectamente el “tapdn y se deja desarrollar el gromato-

grama en posicidn vertical durante 2 horas.
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« revelar el cromatograma se tratan las tiras con una
solucidn buténolica de ftalato acido de anilina y se calien-

tan algunos minutos a 105°C. Los azficares aparecen con man-
chas coloradas. En el caso de la sacarosa es neceario calen

+tar a 115-120°C.

Calcular el RF para cada azficar, de acuerdo con la de-

finicidn dada para dicha relacidn.

CROMATOGRAFTIA CIRCULAR.

Se utiliza papel filtro circular Whatman # 1 de 15 a 24
cm. de didmetro en cuyo centro se traza una circunferencia-
de 2 cm. de diémetro (linea de aplicacidn). En puntos equi
distantes de esta circunferencla se colocan pequefias gotas
de las soluciones por analizar y se deja secar. A continugi
¢idn se hace un corte de 3-5 mm. en el centro del papel y af
través de 81 se coloca una tira de papel del mismo ancho por
unos 3-4 com. de longitud. Esta tira sirve para irrigar el
papel con el solvente, el cual asciente por capilaridad. la:
distancia entre &l papel, sujeto entre dos cubiertas de ca-!

ja de petri, y el solvente debe ser aproximadamente lem.

El tiempo de desarrollo del cromatograma es de 2 a 6 —i
: ¢
horas para tircular de 15 a 18 cm. y de 12 a 24 horas para-!

circulos mayores (hasta de 38 cm. de didmetro). 3Se utilizah
-

- - [P e i

PO URU SY .
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los mismos solventes y reactivos que en el caso anterior.

CROMATOGRAFTA DESCENDENTE.

Este tercer tipo de cromatografia se realizari en cé-

mara-cilindrica de vidrio y con tiras de papel de 13 x 40cm.

Los solventes més empleados son los siguientes:

l.- Fenol - NH31% - CNH
2.— Colidina.

3.- n-Butanol: ac. acético: agua (4:1:5 v/v).

Después de haber colocado las gotas de muestra sobre-
la linea de aplicacidn, se deja secar y se disponen las ho.
jas de papel dentro de la clmara. En la parte inferior de

i
€sta se coloca una caja de Petri o un vasito conteniendo -

el solvente y se deja la cBmara cerrada durante varias ho-

Tas para que se sature.

Cuando el solvente es de 2 fasea, la fase acupsa se ——-
emplea para saturar y la fase orginica saturada con agua -
se utiliza como liguido mdvil. Una vez lograda la satura-
cidn lo cual se nota por la posicidn absolutamente vertical
de las tiras asi como por la presencia de gotitas de so lven

te en las paredes de la cémara, se introduce el solvente-
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por la parte superior de modo que llene la cubeta que con-

tiene los extremos de las tiras de papel. Se deja correr -
aproximadamente un 80% de la longitud de la hoja y se pro—-
cede después del modo ya indicado para la cromatofrafia as-

cendente en tubo.

Es muy importante seflalar inmediatamente avance del --

solvente para podef calcular exactamente el RF.

MATERTAL UTILIZADO.

a). Tubos de ensaye, (20 x 200).

b). Papel Whatman # 1.
¢). Cajas de Petri.

d). CaAmara cromatogrifica.’

REACTIVOS.

a). n-Butanol.

b). Etanol.

c). Acetato de Etileno.

d). Piridina.
e). Ftalato &cido de anilina.
f). Fenol.

g). NH,4

h). HCN



i). Colidina.

7). Acido acético.
k). Xilosa-

1). Arabinosa

m). Glucosa

n). Lactosa

fi). Galactosa

o). Melibiosa

p). Fructuosa

IDENTIFTICACION Y SEPARACION DE AMINOACIDOS POR

CROMATOGRATFTA EN PAPEL FILTRO.
SINTESIS DE LA TECNICA.

La separacidn aminoicidos es histdrica, ya que el pri-
mer trabajo realizado por los investigadores Consden, Gor--

don v Martin en 194k, fué precisamente sobre aminodcidos.

La reaccidn de mis valor para el revelado de cromato-—
grama conteniendo aminodcidos, es la reaccidn de la ninhi--
drina, que tienen la propiedad de reaccionar con 1los grupos
de alfa amino 1ibres; El tono y la intensidad del color de
sarrollados depende de cada aminoacido en particular. Esta

reaccidn de coloracidn también se puede aplicar en la deter

minacidn cuantitativa de aminodcidos en soluciones puras



PROCEDIMIENTO.

CROMATOGRAFTA ASCENDENTE.

Se usan tiras de papel filtro Whatman # 1 de lem de

ancho y una longitud que vA de acuerdo con el tamafio del —-

tubo de ensaye (aproximadamente 15 cm. de largo).

la solucidn de muestra por analizar debe tener una-
concentracidén de 5 a 10 mg. del aminodcido por mililitro. U

tilizando micropipetas se toman porciones de la muestra y -
se colocan en el papel filtro, gotas de 2 a 5 microlitros,-
aproximadamente a 2 cm. de distancia del extremo 1 tira de-

papel v se deja secar.

E1l solvente que se emplea &5 una mezcla de butanol -t

4c. acético-agua usandose en cualquiera de las siguientes -

proporciones:
Butanol. Ac.Acético Agua.
4o 10 50 (en dos fases).
50 25 25 (en una fase).
25 25 50 (en una fase).
100 25 25 (en una fase).

En nuestro caso utilizaremos el sistema (100:25:25)



DESARROLLO DE CROMATOGRAMA:

En un tubo de ensaye perfectamente limpio y seco ~--
se colocan de 2 a 3 ml. del solvente y se intréduce la tira
del papel filtro que contiene la mﬁestra, calentando a la -
vez ligeramente con el objeto de saturar la atmbésfera y ob-
tener asi un buen desarrollo. Se ajusta perfectamente el -

+apdn y se deja desarrollar el cromatograma durante 2 horas.

Todas las manipulaciones deben efectuarse con la ma-
yor limpieza no tocando con los dedos las tiras de papel y-

utilizando guantes de hule, de lo contrario al revelar con-
la ninhidrina aparecerdn manchas extrafias que pueden dar 1lu

gar a confunsiones.

Transcurrido el tiempo indicado se sacan las tiras y
se deja secar al aire o bien en la estufa a una temperatura

no mayor de 60°C.

REVELADO DE CROMATOGRAMA.

Las tiras se tratan con una solucidén de ninhidrina -
al 2 % la que se aplica siguiendo cualquiera de los tres si

gulentes procedimientos:

a). Por bafo
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b). Por rociado

c¢). Por aplicacidn de un pincel o algoddn.

Finalmente se dejan secar las tiras en una estufa a-
una temperatura no mayor de 60°C hasta la aparicidn de man-

chas coloreadas cuya naturaleza v& de acuerdo con el tipo -

de animo&cido, usando la siguiente fdérmula:

RF= Distancia en cm. del punto de aplicacidn al cen-

tro de la mancha.

Distancia en cm. del punto de aplicacidén al miximo -

avance del solvente.

-CROMATOGRAFIA CIRCULAR.

"Se utiliza papel filtro circular Whatman # 1 de 15 ;
24 cm. de difmetro. La solucidn por analizar se coloca en -
el centro del papel en un volfimen de 5 a 10 microlitros de-é
cada aminofcido y se deja secar después de cada aplicacibn.-
Acontinuacidn se hace una corte de 0.5 cm. en el centro —f
del‘ﬁapel v se coloca una tira de papel del mismo ancho por
4 a 5 cm. de longitud. Esta tira sirve para irrigac el pa-
pel con el solvenmte, el cual ascisnde por capilaridad.‘La -
distancia entre el papel y el solvente debe ser aproximadai

mente de un centimetro.
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E1 tiempo de desarrollo del cromatograma es de 4 a 6
horas para circulos de 15 a 18 cms. de didmetro y de 12 a 24
horas para circulos mayores (hasta de 38 cms. de diédmetro).
se utiliza el mismo solwvente reactivo que en el caso ante—-

rior.

MATERTAL UTTILIZADO.

a). Tubos de ensaye (20 x 200).
b). Caja de Petri.
¢). Micropipetas.

d). Papel Whatman # 1

REACTIVOS.

a). Butanol.

b). A. Acético.

c). Ninhidrina 2%.
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SECCION 1T
METODOS QUIMICOS Y BIOLOGICOS.

Los métodos quimicos y bioldgicos empleados en &l a-
nilisis de los alimentos y en los tejidos de animales y plan
tas que se describen en esta seccidn, han sido preparados -
para uso de los laboratorios de nutricidn animal. Son meto
dos probados y se consideran sactisfactorios, tanto en lo -
que respecta al timpo que se toma en desarrollar cada uno,-

como en su exactitud.

Existen diferentes maneras de conducir los andlisis«-
Los métodos sirven finicamente como guias y en algunos casos
se hace necesario modificarlos para adaptarlos a las condi-
ciones propias de cada laboratorio y los experimentos espe:
cificos.

El an&dlisis proximal por el método Weende para ali--
mentos humanos y para animales, comprende "la determinacidn-

de la humedad (materia seca), extracto etéreo, proteina cru
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da, ceniza, fibra cruda y extracto libre de nitrdgeno (ELN).

En el pasado estos an&lisis han proporcionado el pun
to de partida para efectuar gtros que involucran la determi
nacidén de nutrientes mids especificos, sirviendo también co-
mo base para calcular el valor de los nutrientes digestibles
totales (NDT) de los alimentos, cuando también se analizan

las heces y la orina.

El avance logrado en el conocimiento de las necesida

des nutricionales de los animales y en la utilizacidn de --
los nutrientes contenidos en los alimentos, ha aflorado e--—
rrores serios tanto en los métodos usados como en la intern-
pretacién que se le da a los valores de fracciones tales co
mo la fibra cruda, el extracto libre de nitrbgeno y el ex--

tracto etéreo.

Se recomienda por lo tanto que el sistema tradicional
de valoracidn de los alimentos de nutrientes digestibles —-
totales (NDT), sea sustituido por los métodos modernos de -

fraccionamiento de nutrientes contenidos en los alimentos .

En las normas modernas que seflalan las necesidades-

nutricionales de los animales domésticos se estd usando el-

sistema de las calorias

Para la evaluacidn de forrajes, los procedimientos-
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de Van Soest se estidn usando preferentemente al método de -
Weede. Otros anilisis de importancia actual son los rela--
cionados a la determinacidn del consumo voluntario de ali--
mentos y el que establece el coeficiente de digestibilidad-

de la materia seca in vitro.

Para la preparacidn de los cuadros de composicidn --

quimica de los alimentos, los valores de mayor importancia-
los constituyen el contenido de materia seca, proteina, ami

nodcidos, minerales, vitaminas y los valores de energia; es

tog ltimos de acuerdo al sistema de las calorias.
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PESADO DE LA MUESTRAS POR DIFERENCIA PARA

EL ANALISIS QUIMICO.
Principio

La muestra se debe mantener tapada para que no pier

da humedad mientras se pesa.

Equipo.
(a) Balanza analitica que lea hasta el cuarto deci-

mal. (x.xxxx).

(b) Botellas para pesar, de 50 ml. de capacidad.
(¢) Cuchara pequefia de aluminio o pléstico.

(d) Botellas para pesar, de 10 a 25 ml. de capacidad.

(e) Pipetas.
PROCEDIMIENTO.

Muestras sdlidas

i

Llene .una botella de pesar 50 ml. hasta la mitad —i

con la muestra; coloque una cuchara pequefia de aluminio o -
pléstico dentro de la misma y tédpela. Obtenga el peso de -

la muestra por diferencia.

Para mayor celeridad, disponga la pesada de las mues

- - - . » H
tras para los diferentes andlisis de la siguiente manera:
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las muestras para determinar materia seca, nitrbgeno, ceni-
zas, paredes celulares, etc.. pueden pesarse en una sola bo-
tella para pesar. Ello significa que se necesitari pesar -
sblamente una vez para cada muestra sencilla y dos veces po}

muestra duplicada.

Después de que las muestras han sido pesadas para ##-
los diferentes andlisis, proceda a vaciar completamente la—5
botella de pesar, limpiela bien junto con la cuchara, con -!
un trapo limpio y quedaréd lista para la prdéxima muestra. ~
Si la contaminacidn de las muestras representa un problema-
entre pesadas., tal el caso en i1a determinacidn de elementos:

trazas o insecticidas, use una botella de pesar y cuchss:in

dividual para cada muestra.

!

No pese cantidades exactas de la muestra ya que ello

toma més tiempo y se puede incurrir en errores de muestreo..

i

Muestras liquidas ?

1

Si existe sedimento mezcle bien la muestra y mientras

se va mezclando, tome-la muestra con una pipeta y coldquelat
en una botella de pesar parada. La diferencia en peso equi

vale al peso de la muestra tomada con la pipeta. Se “puede-!

usar la misma pipeta para tomar de una vez la misma muestra
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para anilisis quimicos.

Este procedimiento es muy Gtil si se desea muestrear
y pesar una cantidad grande de material tal como orina.

Si se emplea el procedimiento anterior, los resultados se-

registran en por ciento y no por Vvolumen.

DETERMINACION DE MATERTIA SECA

Y MATERIA SECA PARCIAL
Principio.

La humedad (agua) de la muestra se elimina por me-
dio de la evaporacidn inducida por calor o el secamiento -
por congelacidn. La cantidad de muestra residual, conver-
- tida a porcentaje después del secado, se considera como eli
contenido (%) de materia seca total o materia seca parciaﬁ,

segun el procedimiento.

\

El objetivo es el de obtener informacidn necesaria-

para lo siguiente: %

% Determinar la materia seca de la muestra en base .
"tal como ofrecido™ o "tal como recolectado". :

* Preparar las muestras para el anflis quimico.

* Reportar el resultado del andlisis quimico en ba-

4
?

se seca. e i e
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Las siguientes definiciones se encuentran en el glo-

sario, pero para efectos de discusidn se incluyen aqui nue-

vamente:

"Tal como ofrecido" se refiere al estado en que se -

encuentra el alimento cuando lo consume el animal. El1 té&rmi-
no "tal como recolectado" se emplea para materiales que ge-
neralmente no se utilizan para la aliméntacidn animal. i.e.
orina, heces, etc. Si una muestra se encuentra parcialmente;

desidratada, el andlisis se reporta en esta misma base (en-

la que se le ofrece al animal ) o sea en el estado que fué-
recogida la muestra. Sinbnimo: secada al aire i.e.heno; --

!
tal como recibida; fresca verde; himeda.

Muestra "parcialmente seco"  -se refiere a una muestra

.

recibida en el laboratorio del material original en estado

"tal como ofrecido™ o "como recolectado" y luego’.que haya sido

sometida al secamiento en estufa {generalmente con aire for
zado) a una temperatura generalmente bajo 60°C o bajo seca-
de por congelacidn y luego equilibrada por la humedad am—--

i

biente. Después de este tratamiento, la muestra por lo ge-
¥

!
neral va acontener mis B88% de materia seca (12% de humedad).
;

Esto se hace con el objeto de analizarla y conservarla ade

cuadamente. El andlisis que se le corre a esta muestra, en

tonces se reporta como muestra "parcialmente seco". A su —-

H
vez, a esta muestra se le debe determinar la materia seca -

“total, sometiéndola a una temperatura de 105°C, con_el .obje-
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to de transformarlos andlisis quimico subsecuentes de la -
misma, a "base seca" o "libre de humedad". Este an@lisis -
corresponde al porcentaje de materia seca contenida en la-

muestra "parcialmente seca". Sindnimo: Secado al aire.

"Muestra seca" se refiere a una muestra del material
original, secada a 105°C hasta que toda la humedad haya si
do eliminada. Sindnimos: 100% de materia seca; libre de -
humedad . Si la materia seca se determina (a 105°C) en una
muestra que se designa "tal como ofrecido". é&sta se debe -
reportar como materia seca de-la muestra "tal como ofreci-
do". Si por otra parte, se le determina la materia seca a

una. muestra "parcialmente seco", se debe reportar como mate
ria seca de la muestra "parcialmeﬁte seco", Se recomienda-
que la materia seca y otros nutrientes se reporten simulti
neamente en "base seca" (100% de materia seca o sea libre-

de humedad) y en base "tal como ofrecido".

Como se explica en las definiciones, existe bésicai
mente de dogclases de muestras: (1) Aquellas suficientemen-
te secas que permiten la molienda y anilisis inmediato ---
(contienen més del 88% de materia seca) y (2) aquellas qué
necesitan secarse parcialmente o darles un tratamiento es-—

cial (contienen menos de 88% de materia seca).

El esquema que aparece en la pAgina 1601-8 muestra

la forma de manipular estas dos clases de muestras. En es-
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te esquema, se asume que todas las muestras con un conteni-
do menor a 88% de materia seca, se deben secar parcialmente

antes de analizarlas. Sin embargo, el guimico debe usar su

propio criterio y decidir si el secamiento parcial de la --

muestra puede afectar los resultados finales del anflisis.

Si en efecto fuera asi, entonces se deben tomar las medidas

fiecesarias para analizar la muestra en base "tal como ofre-

cido” o "tal como recolectado".

Recientemente se ha demostrado que la fibra cruda d%
muestras tomadas por medio de fistulas del esdfago, sufren-
alteraciones cuando se secan a temperaturas elevadas (Lespe
rance y Bohman, 1963). Por consiguiente, se debe proceder ;
con cautela al analizar estas muestras.

.

Dado gue el equipo para secado por congelacidn exis{

te, si se dispone de &l, este método debe sustituir al del-

secado parcial en estufa con aire forzado a 60°C.

sammm e © e mr v e s MR e AResr AMDSTM 0 SUATIL T Stl s AmcasanE Cageey ot SRS elan . mmis. - s
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Todos los anfdlisis en el formato de composicidédn de -

alimentos se deben reportar en base seca (100% de materia -~

seca). Sin embargo, para algunas muestras puede ser ventajo

so reportar los datos en base "tal como ofrecido”™ o "tal co

mo recolectado" (sangre u orina). En el formato aparece un-

espacio especial para ello.

Para reportar los datos en base seca, es necesario -

hacer las correcciones tal y como se describen en la siguieg

te fé6rmula:

(a) Conversidn de la muestra "tal como ofrecido" a:

Base sgeca=_valor de la muestra en %, mg./kg.; etexl00

% de materia seca en muestra "tal como ofre
cido™.

{b) Conversidn de la muestra "parcialmente seco" a:

[)

Base seca=valor de la muestra en %, mg./kg.;etc.xlOd

% de materia seca en muestra "parcialmente-—
s

i
i

Ejemplos de cldlculos para obtener valores de materia

seca total v marcial v de otros comronentes en base ™al como O—————

frecido" y "parcialmente seco".

(a) Para obtener porcentaje de materia seca total en
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base "tal como ofrecido":
(peso de la muestra seca (1059°C) + recipiente-peso.

_ del recipiente)
peso de la muestra en g. en base "tal come ofracido"

Si la muestra "tal comoc ofrecido" pesa 1.94uL’; el
recipiente, 12.3278 g. y la muestra seca con el recipiente,

14.1011 g. (despuds de secada a 105°C), entonces:

(14.1011-12.3278)%100=91.2% M.S. total en base "tal-
1. 900K . camo ofrecido"

i
{(b) Para obtener el porcentaje de materia seca par-'

cial en base "tal como ofrecido" o tal como recolectado”.
é

Peso de la muestra seca (60°C) x10Q
peso de la muestra "tal como ofrecido" o"tal como - -

recolectado". g.
i

Si la muestra "tal comp'dfrecido" o "tal como reco--
lectado" pesa 468.2 g. 'y despﬁés desecada a 60°C ené%tufa-j'
con aire forzado y equilibréndola con la humedad del aire,-
155.4 g., entonces: ) ’ i

155.4%3100 = 33.2% M.S. parcial en base "tal como o—%
68,7 ) :
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frecido"™ o "tal como recolectado.

Nota: Esta determinacidn se corre cuando las muestras "tal-

como ofrecido" contienen menos 88% de materia seca, como en
el caso de los ensilajes y forrajes verdes y se debe tomar-

una muestra mds grande para sacarla y correrle los demds a-

nilisis.

(c) Para obtener porcentaje de materia seca total en

muestra "parcialmente seco":

(peso de la muestra seca (105°C) + pecipiente - peso

del recipiente

peso de la muestra en base "parcialmente seco"
S1 la muestra "parcialmente seco" pesa 2.31l46g. y -
después desecada en estufa a 105°C pesa 14.3957 g. con todo

y recipiente y éste pesa 12.2140 g.; entonces:

(14,3957-12.2140)%100=94,3% M.S. total en muestra "-
2.3146

parcialmente seco"

NOTA: Cuando la muestra "parcialmente seco" se equilibra --

con la humedad del aire, se hace necesario conducir a otra
determinacidn de materia seca para convertirla a base de —-

materia seca total.

(d) para obtener la materia seca total en muestras™tal como
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ofrecido" o "tal como recolectado" cuando:

(a) se conoce el contenido de materia seca parcial en una mues
tra como ensilajes o forrajes frescos.
(b) se conoce el contenido de materia seca total en la muestra
"parcialmente seco:
% de materia seca parcial de la % de materia seca total

miestra "tal como ofrecido" o x en muestra "parcialmente

"tal como recolectado" (a) seco" (b) % 100
100 100

Si el contenido de materia seca parcial de una muestra "tal co
mo ofrecido" o "™tal como recolectado" es de 33.2%7y el contenido de mé
terias seca totalen la muestra "parcialmente seco". es de 94.3%, en—-
tonces:

1

33.2x94.3x100 = 31.3% M.S. total en muestra "tal como ofrecido" o ';tal
como recolectado™

i
i
H

Los resultados de todes los andlisis quimicos también se deben%
convertir a base seca o sea libre de humedad. Seguidamente.se da un -;
ejemplo de la manera de hacerlo, utilizando un valor hipotético dbteni
.do del anilisis de una muestra de celulosa realizado primeramernte en —,

base "tal como ofrecido" y luego haciendo las conversiones necesarias-—

hasta llegar a bases seca.
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(e) Para obtener el porcentaje de celulosa en base "tal

como ofrecido.

(peso del crisol con la celulosa-peso del crisol incinerado x 100
peso de la muestra en base "tal como ofrecido',g.

Si el peso del crisol con la celulosa, después de-.
secado, es de 35.4375 g. y el peso del crisol con la mueé
tra incinerada es de 35.1131 g. y el peso de la muestra en

base "tal como ofrecido" es de 1.0341 g; entonces:

(35.4375-35,1131) x 100= 31.u4% de celulosa en base "ta1:

1.0341 como ofrecido” :

(f) Para convertir la celulosa de base "tal como o

frecido" a base seca:

% de celulosa en base "tal como ofrecido" xlOOg
% de materia seca total muestra "tal como ofrecido?

i

. . }
Si el porcentaje de celulosa en base "tal como ofrg
cido" es de 31.4% y la materia seca total tiene un valor %

de 91.8% en la muestra "tal como ofrecido", entaonces:

31.4 x 100=34.4% de celulosa en base seca.
91.2 !

O

i

(g) Para obtener el porcentaje de celulosa en baseé
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"parcialmente seco':

{(peso del crisol con la celulosa + peso del crisol incinerado) x 100
peso de la muestra en base "parcialmente seco', g.

51 al peso del crisol con la celulosa, después de secado, es -

de 34.8393 g. y el pedo del crisol con la muestra incinerada es de 34.114 g. y el
peso de la muestra en base "parcialmente seco" es de 1.011h g.; enton-

ces:

(34.8393-34.5114) x 100= 32.u% de celulosa en base''parcialmente secoi'
1. @iy :

(h) Para convertir la celulosa de base "parcialmente seco" a base

seca:

%de celulosa en base "parcialmente seco' ’ x 100
%de materia seca total en muestra "parcialmente seco"

S7 el porcentaje de celulosa en base "parcialmente seco" es de
i
32.4% y la materia seca total tiene un valor de 94.3% en la muestra ——

"parcialmente seco", entoces:

32.4 % 100= 34.4% de celulosa en base seca.
94,3
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DETERMINACION DE LA MATERIA SECA
Principio

La humedad de la muestra se pierde por volatiliza-
cidn a causa del calor. La cantidad de material residual

después de eliminar la humedad, constituye la materia seca
Equipo

(a) Estufa a 105°C.

(b) Recipientes de aluminio con tapadera, de 50 mm.

de di&metro.

Procedimiento

|
{a) Limpie con un pincel suave los recipientes de -~
aluminio cada vez gue se va a poner una muestra. Si la ---
muestra se va a usar posteriormente para la determinacién%
del extracto etéreo, enjuague los recipientes con alcoholj
etilico de 95% y luego con &ter etilico. antes de ponerla.-
Permita que se evapore el éter en una capilla y luego poné

1

ga los recipientes a secar en la estufa a 105°C por una hg

ra minimo. S&quelo de la estufa, se traslada a un deseca -
dor, se enfrian y pesan. Maneje los recipientes con pinzasg

de metal.
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(b) Pese por diferencia entre 1.5 y 2 g. de muestra
en el recipiente de metal. Coloque la tapadera en la parte
inferior del recipiente y pongalo en un horno a 105°C duran
te la noche. A la mafiana siguiénte se sacan los recipientes
con la muestra, se les coloca la tapadera y se ponen en un
desecador hasta enfriarlos. Luego se saca el recipiente del

desecador y se pesa rapidamente.

(c¢) Las muestras se deben almacenar en un desecador
mientras se ies-detepmina—-el extracto etéreo, si &ste fuera
el caso.

Calculo

Porcentaje 'de materia seca:

(Peso del recipiente + peso de muestra seca)—peso del recipiente x100

peso de la muestra antes del secado.

(@]

peso de la muestra seca x 100
Peso de la muestra antes del secado.

Nota: si la muesira fué analizada en base "tal como ofrecido", la mate
ria seca se reporta como "materia seca de la muestra tal co

mo ofrecido..

Si la muestra fué analizada en base "parcialmente -
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seco", la materia seca se reporta como "materia seca de la

muestra parcialmente seco'.

. Véase la pégina 1601 y 1601-2 para la definicibn de
los términos "tal como ofrecido" ' muestra parcialmente se-

co" y "Muestra seca®.

DETERMINACION DE MATERIA SECA PARCIAL

Principio

La muestra se seca a .menos de 65°C de temperatura --
hasta que se haya eliminado aproximadamente un 95% del agua
Tambié&n se puede secar por congelacidn. lLa muestra luego se

lleva a equilibrio con la humedad ambiente.
Egquipo

(a) Recipiente. Use un recipiente que no absorba hu-

medad y sea suficientemente grande que permita colocar la -
. ; i
muestra bien extendida en una capa delgada. Se pueden usar

bandejas de hojalata o de vidrio pyrex de 30 cm. de largo--;

por licm. de ancho y Y4 cm. de alto.

(b) Secadora por calor o congelacién. Secadora por {

calor que tenga un extractor de aire o un congelador para -

secado.
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(¢) Balanza. Que tenga una aproximacidén a 0.5 g.
Procedimiento

{(a) Preparacidn de las bandejas. Lave las bandejas y
colbquelas en una secadora por cinco horas y luego pdngalas

a enfriar en un estante o mesa limpia, y péselas.

(b) Pesada de las muestras. Si la muestra a sido con-
gelada, déjala reposar fuera del congelador para que se e--
quilibre con la temperatura ambiente. SAquela del recipien-
te en gque ha estado guardada y mézclela hasta homogenizarla
y luego se pesan de 200 a 500 g. en una de las bandejas ta-
radas. La cantidad de muestra que se tome depende del --
contenido de humedad. Extienda la mueétra sobre la superfi

cie de la bandeja en una capa delgada.

(c) Secado. Ponga la bandeja con la muestra en la se
cadora a temperatura de 60°C y déjese por un minimo de 48 -
horas o hasta que el 95% del-agua aproximadamente se haya -
elimihado. La temperatura no debe estar mis alta de lo indi

cado debido a que afecta algunos valores tal como la ligni-

na. Se puede secar.la muestra tambi&n por congelacidn.

(d) Coloque la bandeja en un cuarto o armario libre-

de insectos por 72 horas en donde las condiciones de humedad
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sean iguales a las que prevalezcan al momento de moler la -

muestra.

(e) Pese la muestra e inmediatamente se debe moler a -
través de un tamiz de un milimetro. {Véase la pdgina ¥101 -
para las instrucciones de como preparar las muestras para -
la determinacién de elementos menores). '

!

(f) Deposite la muestra molida en un recipiente que-
no permita la entrada del aire, tal como una botella pléasti:

ca o de vidrio de 250 ml. de capcidad.

(g) Indentifiquen la muestra con una etiqueta similay

~

.

a la sgiguiente:

No. de la muestra

ot e e

No. o nombre del proyecto

No. o nombre del experimento __ é

Fecha de recoleccidn

Clase de muestra

Responsable del proyecto i
Iniciales dei‘iaborétéris{a

s o o

-~Cé8lpulo -

AT AT, i

Porcentaje de materia seca:

oy ————— g
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(a) (peso muestra parcialmente seca + bandeja) - (peso de bandeja):x 100
(peso muestra "tal camo ofrecido "o "como recolectado" + bandeja)-
peso bandeja.

o
(b) peso muestra parcialmente seca x 100

peso "tal como ofrecido" o "como recolectado"
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DETERMINACION DE ENERGIA BRUTA
Principio

La cantidad de calor, medido en términos de calorias, que se-
produce cuando se oxida una substancia totalmente en un ca-
lorimetro de bomba, se denomina la energia bruta (EB) del

material.

Una muestra del material cuyo contenido energetico-
se va a medir, se coloca en una cépsula de combustidn y a—i
la vez se deposita en una bomba de oxigeno con un conteni
do de 25 a 30 atmbésferas de oxigeno. La bomba se cubre con;
2000 g. de agua en un calofimetro adiabitico. Luego de ha-
ber ajustado la bomba y el calorimetro a la misma tempera—§

tura, la muestra se incinera con un alambre fusible. El au,

}
‘mento de temperatura se mide bajo condiciones adiabdticas.

D

%

El contenido caldrico de la muestra se calcula mul-:
tiplicando el equivalente hidrotérmico del calorimetro pori
|

i
4
¥

correcciones menores que hay gue hacerle a la oxidacidn --i

el aumento en temperatura y restandole al producto algunas

del alambre fusible y a la produccidn de &cido. Véase la ~I

pégina 701 para las difiniciones.



a)

b)

c)

a)

b)

c)
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EQUIPO.

Calorimetro Parr de bomba y accesorios o su equi
valente. El calorimetro puede estar equipado --
por un control automidtico de temperatura que ha-
ce menos laborioso el anilisis, pero este con---
trol no es indispensable para obtener resultados

precisos.

Balanza para pesar soluciones con una capacidad-
para 3,000 g, y con precisidn hasta de 0.1 de

g.

Para una mejor ilustracidn de la nomenclatura del
calorimetro de bomba 'de Parr, dirijase en la 1l4-

mina en la pagina 1901i-1-,
REACTIVOS,

Solucidbn estandarizada de carbonato de sodioc, --

equivalente & 3 cal/ml. (3.658 g. de Na CO3 por 1i

2
tro).

Indicador de metilo anaranjado.

Tabletas de combustifén o cristales de grado estéln



a)

b)

-c)

da)
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dar primafio de &cido benzdico.
PROCEDIMIENTO.

Pese por diferencias aproximadamente 1.0g. de
muestra y coléquela en una c&psula limpia de com--
bustibén. Las muestras pueden comprimirse pero -

ello no es necesario.

Ponga un trozo de 10 cms., de longitud de alam-~-
bre fusible entre los electrodos del calorimetro
v coloque la cépsula de combustidn contenien-
do la muestra, en el electrodo de lazo. Ajuste-
el alambre fusible de manera éue entre en contac

to con la muestra.

Coloque aproximadamente 1 ml. de agua en el ci--—
lindro del calorimetro y rdtelo a manera de hume
decer las paredes internas. Este pasc no se ha-
ce necesario si el calorimetro se encuentra afin-

humedo de la determinacidn previa.

Ensamble la bomba, ajustando la tapadera de ros-
ca, cerrando la vAlvula de escape de presidn y -
liendndola con oxigeno a 25 atmésferas de pre—--

s 2
510n.
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Coloque el balde en el calorimetro, ponga la bomba -

dentro del balde y coloque el broche terminal.

(e) Pese 2000 g. de agua destilada en la balanza de
pesar soluciones (use un frasco volumétrico de 2000 ml. pa-
ra depositar el agua) y con mucho cuidado de no derramar na

da, viértala en el balde del calorimetro.

(f) Cierre la tapadera (teniendo la precaucidn de que

los termdmetros estén levantados) y luego bajelos, y ponga-
los a funcionar el motor de circulacidn del agua. Remueva ~-.
la tapadera de la clmara de agua de calorimetro ¥ilheitaldede—
agua hasta que empieze a salir por el tubo de drenaje. Esta?
operacidn finicamente se hace necesarira al iniciar el traba:

jo del dia.

(g) Ajuste la temperatura del agua en la cimara que

_sea aproximadamente igual a la del calorimetro. Esta opera!

i

!

" ¢idn se logra con la adicidn de agua caliente o fria segtin-!
) |

sea necesario, dejando transcurrir un minito para que equili
L

& M

bre. Luego se ajusta cuidadosamente la temperatura para que |

sea exactamente igual, haciendo lecturas de temperaturas a -

H
H

intervalos de un minuto duranté tres minutos.
(h) Lea y registre la temperatura inicial con una a--
sproximacidn -de 0:0002°C y luego incinere la muestra. AFreZ

S OO VO UGE USSR g PR UGG RS SO Y



- 128 -

gue agua caliente o fria, seglin sea necesario, para mante-
ner la cdmara de agua a una temperatura equivalente a la -

del calorimetro, durante el periodo de ascenso.

(i.) Compare y ajuste con frecuencia cuidadosamente
la temperatura de la clmara exterior, con la del balde en-
el interior del calorimetro para asegurar la condicidn adia
batica o sea que las temperaturas sean iguales. Haga la lec
tura y registre la temperatura final cuando sea idé&ntica,-
después de tres lecturas consecutivas con un minuto de in-,

tervalo entre una y otra.

(j) Levante los termbmetros, abra el calorimetro y—:
saque la bomba del balde, dejando escapar la presidn que -
permanece dentro de la bomba y después &brala. Cuidadosa--,

. mente tome las piezas que quedan de alambre fusible en losi
electrodos; enderécelas y mida la longitud total de ellas-:
en centimetros. Las calorias en el alambre fundido se pue
den determinar con la escala de medicidn que se suple con

el alambre.

(k) Enjuague toda la superficie interna de la bomba!

con una corriente de agua destilada neutra v recdjala en
;
un beaker limpio. Para detérminar la cantidad de &cido for:
i

‘mado proveniente de la oxidacidn incidental de compuestos-!

. nitrogenados y azufrados, titule el agua del lavado con.und
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Calculos
(a)
EB-(cal./g.) equiv. hidro- | an. de cal.
en base teamp. temp. | térmico de la-| alambre x por| -ml.
"tal como = | final-inicial| bomba fundido cm. Na,C03
ofrecido" peso de la muestra -

Ejemplo:

Una muestra de alimento de 1.0214 g. en base "tal como ofreci-.

do" tuvo wna temperatura incial de 23.13°C y una temperatura final de —-

25.25°C El equivalente ~hidrotérmico bomba es de

2412 cal. por gma-!

do centigrado. Se fundieron 7.0 cm. de alambre fusible con una corr'egi

cibn de 2.3 cal. por cm. de alambre y se emplearon 6.0 ml. de Na,CO, —

(equivalente a 6.0 cal.).

Entonces!:

EB (cal./g.) = (25.25 - 23.13) 2412 -(7.0 % 2.3) 6.0 = 3840 cal./g

1.0234 g.
ofrecido!

Nota: Registre la informacién en el formato como Keal./kg.
Ajuste a base seca:

(a) EB (kcal./kg.) en base "tal como.ofrecido” x 100

de muestra en "base tal como o 3804 Keal/kg:

s s 4

% de materia seca en muestra 'tal como ofrecido"

G A 0 e
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(b) EB (kcal./kg.) en base “parcialmente seco" x 100
% de materia seca en base "parcialmente seco

Determinacién del equivaltente hidrotérmico

de la bomba

(a) El equivalente hidrotérmico (calorias por grado de aumento,
de temperatura) de la bomba, balde y agua se obtiene siguiendo el mismo
procedimiento descrito anteriormente pero empleando una mues
tra de un contenido caldrico conocido (pastilla de combus--
tién de &cido benzdico). Caduzca un minimo de cuatro deter-,
minaciones y tome el promedio de ellas como el valor repre-
sentativo que podri seguir usindose indefinidamente, a no-

ser que se cambien algunas piezas de la bomba.

(b) Seque el &cids Dbenzdico a 105°C durante la no--
che, déjese enfriar en desecador y pese por diferencia una—§
pastilla o aproximadante lg. en una botella de pesar con -—%
tapadera. | %

(¢) Determine el aumento de temperatura proveniente-

de la combustidn del &cido benzdico.
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Calculo

cal.
Equivalente peso de muestra, cal./g. del , cm. de alam- LOT 4
Hidrotérmico = del a. benzdico”™ a. benzdico  bre fundido “em. Na, €O,
cal. por gardo (temp. final — temp. incial) e

Ejemplo:

Una muestra de 1.0622 g. de Acido benzdico tiene un calor de )
combustién de 6318 cal. por g. la temperatura incial corregida de la
bomba es de 20.280°C y la final 23.045°C. Se fundieron 4.8 cm. de alaJ_r_l-
bre fusible con un valor caldrico de 2.3 cal. por cm. y se titularon —
7.5 ml. de NaZ'CO3 equivalentes a 7.5 cal.
Equivalente *

Hidrotérmico = (1.0622 x 6319) + (4.8 x 2.3) + 7.5 = 2u34 cal. 5
cal. por grado (23.045 - 20.280)
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Ejemplo de cuatro determinaciones realizadas y del cilculo pa-

ra obtener el valor promedio del equivalente hidrotérmico de la bomba:

peso de la muestra

y recipiente 43,7622 42.7000 41.6695  40.6137
Peso del recipiente 42.7000 u41.6695 L40.6137  39.5656
peso de la muestra 1.0622 1.0305 1.0558 1.0481
Temperatura final 23,045 24,17 25.12 25.76
Temperatura inicial 20.28 21.u8 22,37 23.03
Aurento de temperatura 2.765 2.69 2.75 2.73
Acido (cal) 7.5 7.0 7.0 7.0
Alanbre (cal) 11.0 16.5 15.0 10.0

Calor de combustifn
del Acido benzdico

(cal) 6319 6318 6319 6319
Calorias del acido

benzdico 6712 6512 6672 6623
Total de calorias 6730 6535 6694 8640
Equivalente

hidrotérmico,

cal/grado 2434 2434 2429 2432
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Determinacidn de energia bruta en

la orina

(a) La energia urinaria (EU) o (UE) puede determinar
se a partir del contenido de nitrdgeno urinario (NU) por me
dio de la formula de Steet gﬁ al. (196u).

EU (keal. por Kg.) +117 + 26 (% de NU)

Esta férmula fué desarrollada con informacidn proce-'
dente de bovinos y ovinos y pueden aplicarse siempre y cuan
do la cantidad de energia urinaria represente una pequefia -
parte de la energia total, como en el caso de la determinaﬁ

cidén de energia metabolizable de los alimentos en la elabo—

racién de cuadros de composicidn quimica.

(b) Cuando se necesite una determinacidn mis exacta,|

1
se debe secar una muestra de orina y la energia se determi-

H
H

na con un calorimetro de oxigeno. Las muestras de orina de-

ben secarse en un recipiente combustible de peso conocido.

Un beaker pléstico’ de tamaﬁozreducido puede servir para --i

este fin. ;

b

(c) Se pesa una muestra de 5 ml. de orina en un bea-;

ker de 5 ml. de capaciaéﬁ“déaiﬁiéahxho : previamente\ fan&—r

do.’ de la muestra de orina seé realiza tal y como se descri}

be en la-pagina-1501. . - e e
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(d) El1 método preferido para el secado de la orina -

es por congelamiento.

(e) E1 método alterno de secado es por medio de una
estufa al vacio a 40°C con poco més de 700 mm. de vacio has

ta que la muestra esté casi'seca.

(f) Cuando no se dispone de ninguno de los dos medios
descritos anteriormente para secado, se seca la muestra en-

una estufa a 45°C. La
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DETERMINACION DE CENIZA
Principio

La muestra se incinera a 600°C para gquemar todo el -
material orgaénico. El material inorginico, que no se destru-

ye a esta temperatura se le llama ceniza.
Equapo

(a) Horno de incineracidn.

(b) Crisoles de porcelana (para andlisis de elemen--
tos trazas, ve la pagina 4101). |

(¢) Desecador, con desecante de perclorato de magne-

sio.
Procedimiento

(a) Coloque los crisoles nuevos o limpios en un hor '
no de incineracidn a 600°C durante una hora. Luego trasla-:
de los crisoles del horno al desecador y enfrielos a la tem-
peratura del laboratorio. Péselos tan pronto como sea posi--

ble para prevenir la absorcidn de humedad, usando siempre -+

pinzas de metal para manejar los crisoles después de que se

inclneran o secan.
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(b) Pese por diferencia 1.5 a 2.0 g. de muestra en-
un crisol de porcelana previamente tarado. Coldquelo en un-
horno incinerador y manténgalo a temperatura de 600°C duran

te la noche.

(c) A la mafiana siguiente traslade el crisola un de
secador y enfrielo a temperaturg del laboratorio. Cuando es-
té& frio, pesa el crisol tan pronto como sea posible para ---

prevenir la absorcidn de humedad y registre el peso.

(d) Guarde la muestra de ceniza para el caso que Sse

deseen realizar deterﬁinaciones de minerales posteriormente.
Célculo

Porcentaje de ceniza en base "parcialmente seco" o-

"tal como ofrecido":

peso de ceniza x 100

peso de la muestra

Conversidn a base seca:

de ceniza de la muestra "tal como ofrecido” x 100
de materia seca de la muestra "tal como ofrecido"

SR o

0]

(b)

de ceniza de la muestra "parcialmente seco" x 100
de materia seca de la muestra "parcialmente seco"

B
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TETERMINACION DE FIBRA CRUDA
Principio

Una muestra libre de humedad y grasa se digiere primero-
con una solucidn de dcido débil y luego con una solucidn de
base débil. Los residuos orginicos restantes se recogen en
un crisol de filtro. La pérdida de peso después de quemar-.

la muestra, se denomina fibra cruda.
Equipo

(a) Aparato de extraccidn que consiste de calenta-
dores individualmente controlados y condensadores enfriados’
por agua, disefiados para mantener un volumen constante de -

solucidn durante la digestidn, i

(b) Recipientes para la digestibn. Utilice recipieé
tes de digestidn de tamafio y forma tal, que la spperficie -
de la solucidn no se encuentre a menos de 25 mm. o a mas de’
38 mm. de profundidad. Dependiendo del tipo de condensador—i
que se use. se recomienda un frasco Erlenmeyer de boca anch;
de 500 ml. o un beaker de forma .alargada degoo m1. de capa-,

cidad.

(c) Monte dos frascos de base redonda de 5 litros-
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de capacidad cada uno sobre dos calentadores y les adapta-
un condensador y un sifdn con tubo de goma a cada frasco.-
Esto es con el objeto de mantener en ebullicidn el &cido --
sulflirico v el hidrHéxido de sodio antes de agregarlos a los

recipientes de digestidn.

(d) Tela de lino con aproximadamente 20 hilos por
centimetro, o tela de filtrar nimero 40 producida por la --

National filter Media Corporation New Haven 14, Connecticut.
Reactivos

(a) Solucidn de &cido sulflrico. 0.255 N. Agregue
1.25 gramos de HZSOM/IOO ml. de agua. Controle la normali-
dad por medio de la titulacidn vy ajlstela si es necesario a

0.255N.

(b) Solucibdn de hidrdxido de sodio. 0.313 N. Agre-

gue 1.25 g. NaOH/100 ml. de agua libre de Na,CO Controle-

3
la normalidad por medio de la titulacibn y ajlstela si es —
necesario a 0.313 N. i

(c) Asbestos. Generalmente es satisfactorio el gra
do Gooch de fibra media, lavado en &4cido e incinerado. Si .
se hace neceario probarlo coldquelp en un bafic de vapor -——

por 8 horas con una solucidn al 5% de NaOH y luego lévelo -



- 139 -

bien con agua caliente. Después digiéralo por 8 horas con
HC1 (1 +3) y de nuevo lavelo con agua caliente. S&quelo e -
incinérelo en calor rojo brillante.

(d) Rociador antiespumante A de Dow-Cornig, o al--
cohol octilico.

(e) Alcohol etilico.
Procedimiento

(a) El residuo de muestra proveniente de la deter-
minacidn del extracto etéreo se puede utilizar (use el peso
original de la muestra, antes de sacrla y de haberila extrai
do con éter). Si este residuoc no se utiliza, proceda de la
siguiente manera para obtener una muestra seca, libre de ex

.

tracto etéreo.

(b) Pese por diferencia de 1.5 a 2.0g. de myestra
en un dedal de alundum. S&quela en una estufa a 105°C duran
3

te la noche y pese 6 muestras de la manera que se indica en

el paso ) siguiente.

(e) Extraiga la muestra con é&ter por 16 horas (vea

la determinacibn de extracto estéreo, pagina 2301). ,

(d) Transfiera a los recipientes de digestidn el -

residuo extraido, junto con aproximadamente 0.5 g. de-asbes
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tos. Rocie una pequefia cantidad del Antiespumante A de Dow-
Corning en el recipiente, o agregue una o dos gotas de al-—-
cohol octilico. Por medio del sifén vacie 200 ml. de la so
lucidn hirviente de &cido sulflirico en el recipiente de di--
gestibn y coldquelo sobre el calentador del extractor previg
mente calentado y clbralo con el condensador. La solucidn -
debe empezar a hervir en un minuto. Rote el recipiente con
frecuencia hasta que la muestra se humedezca completamente.-
Tenga el cuidado de que todo el material siempre est& en con
tacto con la solucidn. Una ridfaga de aire dirigida dentro --
del frasco se utiliza para reducir la produccidn de espuma -
si1 ésta fuera problema. Repita este mismo procedimiento con

las otras muestras a intervalos de 5 minutos.

(e) Cuando la primera muestra que se colocd haya --
hervido por espacio de 30 minutos exactamente, remuévala y--=
filtrela a través de una tela de lino colocada en un embudo-
acanalado y lavela con agua hirviendo hasta remover tode el
fcido. Lave la muestra de nuevo del filtro de lino al reci;
piente, usando 200 ml. de solucidn hirviendo de hidrdxido de

;
sodio y coloque el beaker nuevamente en el calentador. La so
lucidn deberd empezar a hervir en un minuto. Deje transcu--
rrir 5 minutos desde el momento en que se removid la muestra
tratada con &cido sulffirico del calentador, hasta que la --

muestra tratada con hidrdéxido de sodio empieze a hervir. si-

suiendo esta secuencia de tiempo, el laboratorista puede co-

P
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rrer seis. determinaciones a la vez.

(f) Caundo la primer muestra con el hidrdéxido de -
sodio haya hervido exactamente durante 30 minutos quitela -
del calentador y filtrela sobre la tela de lino de igual ma
nera como se indicd anteriormente. Lave la muestra con a--
gua hirviendo y filtrela por medio de succidn, a través de-
un crisol de Gooch que contenga capas delgadas de asbestoé—
en el fondo. Ello se prepara colocando primero asbestos --
en solucidn con agua y luego vaciando una pequefia cantidad
en el crisol de Gooch. Finalmente lave la muestra que ‘esté-
dentro del crisol con aproximadamente 15 ml. de alecohol etl
lico al 95%.

i

(g) Seque la muestra en una estufa a 105°C durante
la noche. Enfriela a temperatura del laboratorio en un dese
cador y pesela.

(h) Incinere el contenido del crisol en un horno -.
a 600°C durante una hora o mis. Enfrie el residuoc en un de-
secador a temperatura del laboratorio y péselo. Reporte la
pérdida de peso como equivalente a fibra cruda.

Si las muestras de fibra cruda son dificiles de fil
trar a través de los crisoles de Gooh, se les puede agregar
asbestos antes de vertir la solucidn de &cido sulfirico pa-
ra digerilas. También, se puede facilitar la filtracidn la-,
vando la muestra antes de pasarla al crisol de Gooch. con -

la solucidn caliente de KZSO al 10% La solucidn de KQSO _

I

in
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se puede agregar durante el filtrado en cualquier momento -

que ésta sea dificil.

Célculo

Porcentaje de fibra cruda en base "parcialmente“seco” o

"tal como ofrecido":

pérdida de peso por incineracidbn x 100
peso de la muestra antes del secado y de extraccion con eter.

Conversidn a base seca:

de fibra cruda en la muestra "tal como ofrecido" x 100
de materia seca en base "tal como ofrecido"

(a)

ol e

o]

de fibra cruda en la muestra "parcialmente seco" x 100
de matera seca de la muestra parcialmente seco"

(b)

ol ge
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DETEMINACION DE EXTRACTO ETEREO
Principio

El éter se evapora y se condensa continuamente, y al
pasar a través de la mustra, extrae materiales sqlubles. El
extracto se recoge en un beaker y cuando el proceso se com
pleta, el &ter se destila y se recolecta en otro recipiente

y la grasa cruda que queda en el beaker, se seca y se pesa}
Equipo

(a) Aparato para la extraccidn de grasa, Goldfisch.
(b) Beakers para solvente.

(c) Dedales de extraccidn, alundum.
Reactivos

(a) Eter dietilico, anhidro.

Si no hay é&ter anhidro disponible, se prepara segin-
el procedimiento siguiente: Lave &ter comercial con 2 o 3 -
porciones de agua y agréguele hidréxido de sodio o hidréx:i_—r
do de potasioj deje hasta que la mayor parte del agua se se
pare del éter y decantelo en una botella seca. Agréguele‘i

unos pedazos pequefios de sodio met&lico que hayan sido 1imd

piados cuidadosamente y permita que la evolucidn del “hidrd-
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geno cese. Almacene el &ter, asi deshidratado, sobre sodio-
met&lico en botellas con la tapadera floja. Pdngale granos-

de zire a los recipientes que contienen &ter tanto nuevo co

mo usado, con el objeto de prevenir la formacidn de perdxi-

dos peligrosos.

Procedimiento

(a) Pese por diferencia de 1.5 a 2.0g. de muestra y-
coldéquelos en un dedal de extraccidn, limpio y previamente-
extraido.

(b) Seque la muestra a 105°C durante la noche, o use
1; muestra proveniente de la determinacidn de materia seca.

(¢) Limpie y seque los beakers para solventes en la-
estufa'a 105°C por una hora. Coldquelos en el secador y en-
frielos a temperatura del laboratorio; péselos y registre -
el peso (tara).

(d) Coloque el dedal y la muestra en el recipiente -
para muestras y fijelo bajo el condensador del aparato de -
extraccidén Goldfisch. Agregue de 30 a 40 ml. de éter dieti
lico al beaker del solvente y cocldquelo sobre el condensa--
dor, aseguridndolo con el anillo de rosca el cual se debe a-
pretar con la mano, tanto como sea posible. Abra la llave -

del agua que enfria el condensador; suba las placas calien-

tes hasta que se pongan en contacto con los beakers y pren-
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los calentadore. Observe si hay escapes de éter después de
que é&ste comienza a hervir y a condensarse. Cuando el nivel
del &ter en el beaker baje a un nivel constante, debido a -
que una porcidn siempre estd volatilizindose y condenéndose,
el aparato puede dejarse solo y realizar observaciones pe--—
riddicas. El periddo de extraccidn es de 16 horas.

{e) Después de que la extraccibn se complete, baje -
los calentadores y permita que el dedal drene completamente
Remueva las muestras y coloque en su lugar los tubos de vi-
drio para recoger el &ter. Vwuelva a colocar los beakers y
suba las placas calientes y destile el &ter en los tubos re
cibidores. Poco antes de que el &ter en los beakers se eva
pore hasta sequedad, baje las placas calientes y remueva --
los beakers. Vacie el &ter de los tubos recibidores en un -
recipiente espetial para conser;ar el &ter usado. Complete-
la evaporacidn al aire del &ter que queda en los beakers, -

dejéndolos sobre la mesa de trabajo durante un rato.

Seque los beakers en un estﬁfa a 105°C, a prueba de-.
explosidn, por 30 minutos; después enfrielos en el deseca--:
dor a temperatura del laboratorio y péselos.

C&lculos

Porcentaje de extracto etéreo en base "parcialmente-

seco”™ o "tal como ofrecido":
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del extracto etéreo x 100

peso

de la muestra.
Conversién a base seca:

de extracto etéreo en la muestra "2l como ofrecido" x 100

P

o

(b

e

de materia seca en base "tal como ofrecido"

de extracto etéreo en base "parcialmente seco' x 100

e

de materia seca de la muestra "parcialmente seco".
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DETERMINACION DEL EXTRACTO LIBRE DE NITROGENO
Principio

El extracto libre de nitrdgeno (ELN) de un alimento-
'se determina por diferencia despuds de que se han completa-
do los an&lisis para ceniza, fibra cruda, extracto etéreo y
proteina cruda. E1l extracto libre de nitrdgeno es necesa--
rio para realizar el calculo del total de nutrientes digeri

bles (TND).
Calculo

Porcentaje de ELN en base seca=

o)

100 - (% cenizat % fibra cruda *+ % extracto etéreo +

%

% proteina todo en base seca)

Ejemplo. Teniendo los siguientes valores en base se-
ca: ceniza 7.2%; fibra cruda 32.7%; extracto etéreo 3.3% y-.
proteina cruda 15.3%, el chlculo se haria de la siguente mg

nexra:

100 - (7.2 + 32,7t 3.3 + 15.3) = u1.5 %

Método de conversidn a base "tal como ofrecido" (es-

te procedimiento sirve para cualquier componente de un ali
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mentio).

% del componente en % de materia seca de la muestra
base seca x en base "tal como ofrecido" x 100
100 . 100

Ejemplo. Conversidn del ELN de base seca, a base "tal

como ofrecido":

(a) Contenido de materia seca del alimento = 89.3%

(b) Contenido de EIN del alimento. en base seca= 41.5 %

i

Entonces: 41.5 x 89.3 x 100= 37.1 % EIN en base "tal como- '

100 100
ofrecido"
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DETERMINACION DE NITROGENO Y PROTEINA

C RUDA
Principio

El nitrdgeno de las proteinas y otros compuestos se
transforma a sulfato de amonio por medio de la digestidn --
con &cido sulflirico en ebullicidn. E1l residuo se enfria, se
diluye con agua y se le agrega hidrdxido de sodio. E1 amo-
nio presente se desprende y a la vez se destila y se recibe

en una solucidn de dcido bdrico que luego es titulada con =i

~dcido sulflrico estandarizado.

Existe también un procedimiento alterno que utiliza-
dcido sulflirico estandarizado para recoger el amonio y una-
base estandarizada para titular el exceso de acido en caso-

de que se pase el punto de titulacidn.

Ambos métodos ofrecen resultados satisfactorios pero
con el segundo existe e onomla de reactivos. Sin embargo,-.
por el método del &cido bbdrico, se economiza bastante tiem-
PO yavque este &cido, no tiene que ser estandarizado o medi
do con precisidn y tampoco hay complicaciones al absorber -,

todo el.amonio destilado cuando se trabaja con muestras de-

alto contenido de nitrdgeno. --
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Equipo
(a) Aparato de digestibn y destilacifén macro-Kjeldahl
(b) Frascos (balones) de Kjeldahl de 650 ml.
(c¢) TFrascos Erlenmeyer de 500 ml.

(d) Dos buretas.
Reactivos

(a) Solucidn indicadora (0.1% rojo de metilo y 0.2%-

verde de bromocresol en alcohol de 95%.

(b) Solucidn estandarizada de Acido sulflrico; 0.1N.'
Estandarice €l 4cido contra tris(hidroximetil) aminometano,
conocido también como 2 amino-2- (hidroximetil)—l,3—propan9é
diol que tiene un peso equivalente de 121.14 g. Una muestra
de 0.3029 g. aisuelta en agua es equivalente a 25 ml. de --i

0.10 N stoq. Use la solucidn indicadora (a). Corra tres -

determinaciones como minimo y promedie el resultado de las-

1

tres. . :

¢
(¢) Acido sulflirico concentrado, 393-98% grado de ---
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reactivo.

(d) Mezcla catalizadora. Mezcle 7% de sulfato de co
bre fino, cristalino, grado de reactivo con sulfato de pota
sio grado de reactivo.(También se consigue la mezcla ya pre

parada en paquetes.)

(e) Cinc en granulos.

(f) Solucidn de hidrdxido de sodio, libre de nitrdge
no. Disuelva 450 g. de hidrdxido de sodio por litro de a—-.
gua. Generalmente se preparan 18 a 25 litros de una sola -°
vez y esto se logra mezclando cantidades pequefias de agua -
e hidrdxido de sodio en forma alterna en un recipiente gran
de de metal, vy la solucidn se va mezclando con una varilla-'
de metal o de vidrio hasta que el sodio quede completamente
disuelto cada vez que se agrega. Déjese la solucidn en re-
poso durante toda la noche para que enfrie y luego viértala-
a una botella de polietileno con la ayuda de un pichel de -

porcelana.

(g) Solucidn de &cido bdOrico al 4%. Disuelva 40 g. -, -

de &cido bdrico por litro de agua y agregue 5 ml. de la so-

lucidn indicadora.
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Reactivos para el procedimiento alterno

{a) Prepare todo los reactivos descritos aneriormen-

te del punto (b) al (f) inclusive.

(b) Solucidn de hidrdxido de sodio; 0.1 N. Agregue W
g. de NaOH grado de reactivo. por litro de agua destilada -
(libre de COQ). Estandarice el hidrdxido de sodio contra bi-
ftalato de potosio que tenga un peso equivalente a 25 ml. -

de 0.10 N NaOH.

(c¢) Indicador rojo de metilo. 0.2% rojo de metilo en'

alcohol etilico de 95%.

Procedimiento

;

(a) Pese por diferencia una muestra qué contega aprgg
ximadamente de 25 a 50 mg. de nitrdgeno. Cuando se trate -
de muestras de alimento, la cantidad puede oscilar entre -
1.5y 2.0 g; para heces frescas, de 4 a 6 g. y para orina —-
fresca, 5 ml. pero ademids se debe pesar ya que la orina va-

ria mucho en gravedad especifica.
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Para evitar la pérdida de material en muestras s61i-
das, coloque un papel filtro en un embudo, ponga la muestra
en el papel y arrdllelo en la parte superior a manera de se
llar la muestra y depositela con todo y papel en el baldn -

de Kjeldahl donde se va a digerir.

(b) Corra simulté@neamente con las muestras, dos blég
cos (papel de filtro) en todos los pasos del procedimiento-,
y réstele a la titulacidn de las muestras, la titulacidn --
del blanco. Generalmente el valor promedio del blanco sirve:

para las muestras que se corren durante el dia.

(¢) Agregue 10 g. del catalitico con una cuchara de—;
medir y luego 25 ml. de &cido sulffirico concentrado. Para—i
muestras con bajo contenido de Aitrdgenoc, aumente la canti-
dad de acido sulffirico en 10 ml. por cada gramo adicional -

de materia organica sobre una muestra de 2 g.

(d) Coloque los balones en los calentadores del apa-

rato Kjeldahl y pdngalos a funcionar simult@neamente con el
abanico extractor. Mantenga én observacidn el proceso de —-
digestibn hasta que cese la formacidn de espuma. Si la es-
puma en una muestra determinada sube por el cuello del ba--.
16n, retire el frasco del calentador para que la espuma de-

saparezca y luego vuelva a colocarlo. Cuando se trata de -

muestras liquidas, la formacidn de espuma es comiln.
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La digestibn de%e proseguir hasta que haya transcu--
rrido 30 minﬁtos después de que la solucidn se aclare y todo
el carbdn se haya oxidado; se deben rotar los balones oca--—:
sionalmente durante todo el procedimiento. Terminada esta-
fase, se apagan los calentadores y se dejan enfriar los ba-
lones manteniendo prendidos los extractores para permitir -

el escape de todos los gases.

(e) Antes de que se solidifique el residuo digerido,
agregue con cuidado 250 ml. de agua fria del grifo mientras
se terminan de enfriar los balones con agua corriente. Si-
el material residual se ha solidifiéado, disuélvase éste me
diante la rotacidn de los balones antes de continuar el pro

cedimiento.

(f) Agregue 50 ml. de la solucidn de &cido bbrico a
los frascos Erlenmeyer de 500 ml. y coldguelos bajo los ex
‘tremos de los tubos de destilacidn ligeramente sumergidos-

en la solucidn. (Véase el procedimiento alterno més adelan:

te)d.

(g) Conecte el agua en los condensadores y ponga a -
funcionar los calentadores del sistema de destilacidn para
que estén calientes cuando se inicie ésta. Asi se evita que

el Acido bérico suba hacia los balones de destilacidn.
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{h) Agregue con cuidado 110 ml. de NaOH a cada baldn,
manteniéndolo inclinado para que la solucidn se deslice por
si un costado hasta el fondo. 8Si en el proceso de digestidn
empled més cantidad de &cido sulffirico (c) de lo necesario -
agregue 35 ml. de NaOH por cada 10 ml. de HQSOu adicional. -
Agregue unos granulos de cinc al baldn (1_2g.) y rapidamente
conéctelo al condensador. Una vez ajustado el tapdn del con-
densador, mezcle el contenido del balén roténdolo suavemente

Los iones de cobre formarin un complejo amonio-cipri-
co de color azul oscuro gque indica la presencia de suficite-
NaOH para neutrilizar el exceso de &cido sulffirico y permi--

tir la liberacidn del amonio.

(i) Destile unas dos terceras partes del contenido -
del baldn o hata que se hayan recogido unos 200 ml. del des
tilado en los frascos Erlenmeyer. Retire los frascos Erlenm
eyer y luego apaugue los calentadores, permitiendo asi que -
los condensadores terminen de destilar por unos cinco minu--
tos mientras tanto los balones de kjeldahl se van enfriando.
Lave los tubos de los condensadores con agua neutra que ha-
va sido previamente titulada con un indicador y &cido sulf-

rico.
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(§) Titule el amonio recogido con &cido sulffrico es
tandarizado a 0.1 N, hasta obtener un color morado muy té-

nue, o que desaparezca del todo el color.

(k) Vacie los frascos Erlenmeyer y déjelos drenar --
con la boca hacia abajo en una parrilla. Quedarin listos--
para la prdoxima destilacidn sin necesidad de volverlos a la

var a lavar.

(l)VVacie el contenido de los balones kjeldahl pasan
dolo por un cedazo para recobrar los grinulos de cinc que -
pueden ser usados nuevamente. Enjuague los balones en agua
del grifo y pdbngalos a drenar en una parrilla. Quedarén --

listos para la prdxima digestidn.
Procedimiento alterno

(a) Pese, digiera y diluya la muestra tal como se des
cribe en los puntos (a) hasta (e) anteriormente descritos.
i
(b) Agregue a los fracos Erlenmeyer de 500 ml. exac-
tamente 50 ml. de &cido sulffirico estandariéado a 0.1 N en-
lugar del Acido bdrico y colbquelos en los condensadores --
tal y como se explica en el paso (f) anterior. Continfie el-
procedimiento a través de la destilacidn como se indica en-

los pasos (g) (h) e (i).
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(c) Agregue 5 gotas de la solucidn indicadora de ro-
jo de metilo. Con la solucidn estandarizada de hidréxido de
sodio 0.1 N, titule el exceso de &cido sulffirico que no ha-

sido neutralizaddb por la amonia.

Nota: si la titulacidn de un valor de cero, entonces
significa que la muestra contiené mucha amonia para ser abs
sorbida por 50 ml. de HZSOH 0.1N., En este caso, repita la -

determinacidén con una muestra mls pequefia o un vollimen mayor

de &cido sulfirico estandarizado.

(d) Continfie el procedimiento tal y como se describe:
en los pasos (k) y (1) anteriormente citados.

‘

Calculos

(a) Cuando se emplea el &cido bdrico, el porcentaje-

de nitrdgenoc en la muestra se calcula de la manera siguiente

ml. de Acido ml. de &cido
Porcentaje de en titulacidn ml. de fcido N del
nitrdgeno en = de la muestra del blanco Gcido x 100
la muestra peso de la muestra en gramos
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ml. de acido ml. de &cido

Porcentaje de en"titulacién en titulacidn N del
nitrbgeno en = de la muestra del blanco Gcido x 0.014 x 100

Peso de la muestra en gramos

(b) Para calcular el porcentaje de nitrdgenc en la -

P P .
muestra cuando se usa acido sulfiurico para recoger la-amonia:

Porcentaje de ml. de n del ml. de base
nitrbgeno en = &cido x &cido) - en titulacion x base x 0.014% x 100
la muestra Peso de la muestra en gramos

(e) para convertir porcentaje de nitrdgeno a porcen-

taje de proteina cruda:

Proteina cruda = N% x 6.25.

Ajuste @l porcentaje de proteina cruda a base seca

oL

(a)

de proteina de muestra "tal como ofrecido” x 100

de materia seca en muestra "tal como ofrecido

554

o

()

de proteina en muestra "parcialmente seco" x 100

o®

de materia seca en muestra "parcialmente seco"
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DETERMINACION DE FIBRA POR EL METODO'

/ACIDO-DETERGENTE
?rincipid

Este procedimiento permite una rapida determinacibn -
de la lignocelulosa en los alimentos. Sin embargo en esta -
fraccidén también aparece.el silice la diferencia entre el va
lor de las paredes celularesvy la fibra &cido-detergente a -
sido de una estimacidn del valor de la hemicelulosa ya que -
esta diferencia también incluye una fraccidn de proteina ad-
herida a las paredes celulares. El metodo de fibra por &cido
detergente tambié&n se emplea como paso preliminar en la deter

minacidén de la lignina.
Equipo

(a) el mismo que se emplea para la determinacidn de -

las paredes celulares (vease p&gina 2801).
Reactivos
(a) Solucidn &cido detergénte Acido sulfurico, grado

reactivo, estandarizado a 1N. Ello se logra agregando —-----

49.04g. de H,S0, por litro de agua destilada. Para preparar-



- 160 -

18 litros de solucidn; se necesitan 882.72 g. de H,80,. A-
grege 20 g. de bromuro de amonio cetyl trimetill (CTAB), -
grado técnico por litro de la solucion 1 NsdeH,S0,.
o 360 g. por 18 litros y agitese para facilitar la disolu-

>~
CclOn.

(b) Decalin, Decahidromaftaleno.

(c) Acetona, grado de reactivo.

(d) Hexano, grado de reactivo.

Procedimiento

(a) Pese por diferencia aproximadamente 1 gramo de
muestra y despositela en un beaker u otro recipiente adecug

do para reflujo.

(b) Agregue 100 ml. de solucidn de écido—detergent%
a temperatura ambieﬁte, y 2 ml. de decahidronaftaleno. Ca--
liente la solucidn para que hierva en el termino de 5 a]@lgé
nutos Cuando se inicia la ebullicidn, baje el calor para evi
tar la formacidn de espuma y mantengase en reflujo por {

60 minutos contados a partir del inicio de la ebullicibn --

que debe ser lenta durante todo el progedimiento.
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(¢c) Filtrese la solucidn con poca sucecidn, a través
de un crisol previamente tarado que podria ponerse en serie
en el tubo de unidn multiple disefiado para fibra cruda. Con
una varilla de vidrio afloje la capa de muestra que se ha -
compactado en el fondo del crisol y lavela 2 veces con agua
caliente (90-100°C ). Lave los lados del crisol de la misma

manera.

(d) Repita igualmente el lavado con acetona hasta -
que desaparezca totalmente el cglor, desintegrando cual---
quier grumo que se haya formado paraque el solvente entre en -

contacto con todas las particulas de fibra.

(e) Lave la muestra con hexano mientras alin conten-
ga acetona (el hexana. se puede omitir si la formacidn de gru

mos no constituye un problema. %

Mantenga la muestra bajo succidn hasta que se libre
del Hexano y sequela a 105°C por 8 horas o durante toda la -
noche; luego se saca de la estufa, se enfria en un deseca--

dor y se pesa. !

Célculos

Porcentaje de fibra &cido detergente en base " par-

cialmente seco" o " tal como ofrecido':
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(peso del crisol + fibra-peso del crisol tarado) x 100
peso de la muestra

Ajuste a base seca:

(a)

de fibra &cido detergente en muestra " tal como ofrecido " x 10D
de materia seca en la muestra "tal como ofrecido"

SO[ @

o]

(b) % de fibra &cido detergente en muestra "parcialmente seco" x 100
% de materia seca de la muestra " parcial mente seco

DETERMINACION DE LIGNINA POR EL METODO ;

ACIDO-DETERGENTE
Principio

Este procedimiento utiliza como primer paso, la téc
nica empleada para la determinacidn de fibra. El detergente'
extrae la proteina y otros materiales solubles en Acido que'
interfieren con la determinacibdn de la lignina. E1 principio
de este procedimiento estriba en que el residuo de la Filkira®
&cido detergente, consiste principalmente de 1lignocelulosa

de cuyo compuesto se disuelven y separa la celulosa por me-
1
t

dio de la solucidn de H,50, al 72%, quedando la lignina y --
la ceniza no - soluble en &cido. Tambié&n la cutina, contenida
en cantidades apreciables en ciertas muestras, se toma como

si fuera parte de la lignina.
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Equipo

(a) E1 mismo equipo necésario para la determinacidn

de la fibra Acido detergente (véase pagina 3201 ).

(b) Bandeja de vidrio.

(c) Horno de incineracidn., con control de tempera-

tura a 500°C.

Reactivos

(a) acido sulffirico, 72%. Como prepar un litro de -

solucidn:

100 x 88.02 peso monecular x 12 mols = g, de H,SO, necesarios.

per——

% de HZSOH en la solucién del mismo

(b) 1000 % 1.364 T g. H,80, = g.de H,S0, necesarios.

Pese el agua necesaria (b) en un beaker de 2000 ml,
{

y en un recipiente aparte, pese al &cido que se va a necesi

tar. lentamente agregue el &cido al agua contenida en el ~=
beaker de 2000 ml., asentado en agua fria y agitese ocasio-
nalmente con ung varilla de vidrio. Determine la gravedad

especifica de una alicuota de 5 ml. de la solucidn (a 20°C)

+ gravedad especifica de la solucidn de stou al 72%.



- 16 -

P R 2t - emmmm -

“con una pipeta volumétrlca; colocando la muestra en una --°
"botella de pesar tapada y pesédndola en una balanza analiti
ca. Ajuste la gravedad especifica a 1.634% a 20°C mediante :
el agregado de cantidades pequefias y medidas de agua o de -

- 8cido.

Procedimiento

(a) E1 primer paso es el de preparar la fibra &cido

~detergente tal como se describe en la pégina 3201. !

(b) Coloque los crisoles en la bandeja de vidrio y-;
ésta en forma tal que tenga un extremo mds levantado que -

el otro (2cm.) para que el dcido drene libremente.

¢

! (c) Cubra el contenido de los crisoles con el HQSO

+

~al 72% frfo y mézclese con una varilla de vidrio hasta ---:

§formar una pasta suave, deshaciendo todes los grumos. Lle-
‘ne los crisoles hasta la mit#d con el fcido y mezclese nuei
‘yvamente, dejando la vamilIE’éé"VTdrio dentro del crisol,——;
}
Yuelvase a llenar con«H~S@»f&1—72%~y mézclese a intervaloé
. de una hora mientrag el éc1dq va_drenando. No es necesarloi
DR S

‘mantener los crisoles llenos\todo el tlempo, con 3 agrega—»

" dos es fuficiente.

i
4
1
|
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{d) Mantenga los crisoles a temperatura de 20 a 23°C

(e) Transcurridas 3 horas, extraiga tanto &cido co

mo sea posible.con vacio.

Con vacio. Lave el residuo otra vez con HZSOu al -

72% y extraigalo.

(£f) Lave el contenido de los crisoles con agua ca-
liente (85-95°C) hasta que quede libre del dcido. Remuéva-

les la varilla de vidrio.

(g) Seque los crisoles durante la noche a 100°C de’

temperatura y luego péselos.

(h) Incinere el contenido de los crisoles en un --
horno a 500°C durante 3 horas: espere a que baje la tempe—‘
ratura a 250°C y pidselos a un desecador par que terminen -

de enfriar y luego péselos. ]
Calculo

. . . - . '
Porcentaje de lignina en base " tal como ofrecido™:

o "parcialmente seco':

(peso del crisol y lignina- peso del crisol y cenizas) x 100

peso de la muestra. U
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(b) % de lignina en muestra "parcialmente seco" x 100

de materia seca en muestra "parcialmente seco™

39| o

DETERMINACION DE LIGNINA, CELULOSA Y SILICE

(CENIZAS INSOLUBLES) POR PERMANGANATO
Principio

Un método indirecto para la determinacidn de la --
lignina por medio del permanganato, permitela determinacidn,
de la celulosa y cenizas insolubles también. La determina--
cién de cenizas insolubles es una manera de estimar el con-
tenido de silice que en muchos forrajes, es factor sobresa-
liente en la reduccidn de la digestibilidad. EI1 método de-
lignina por permanganato presenta una alternativa al método’
del &cido sulffirico al 72%. Considerando que cada uno tie-

ne sus propias ventajas, la escogencia del método depende -

de las muestras que se van a analizary el uso que se le —-

4 :

La ventaja del método por permanganato sobre el mé

destine a los resultados.

todo del Acido sulflirico al 72% pueden resumirse en los si-'

guientes puntos:

(1) E1 procedimiento es més corto:

(2) Los_ reactivos son mencs corrosivos y no exigen normali-
zacidn. - . -
{3) Los resultados estén menos afectados por el da
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fic que sufre la muestra debido al calor de los aparatos em
pleados y por consiguiente, se aproximan mis al verdadero -

valor de contenido en lignina.

Sin embargo, la cutina que es una fraccidn muy dim-
portante en muchas de las cubiertas exteriores de la semi--
llas, no se determinan con este método. Una variacidn que-
se introduce en estos casos, es la de preparar el permanga-
nato para celulosa y tratar la muestra con &cido sulflrico-
al 72% y asbestos, por espacio de 3 horas. Este procedimien
to resulta en el fraccionamiento de la lignina cruda en las

dos fracciones descritas seguidamente.

Una desventaja que se le puede atribuir al método-
por permanganato, es que las particulas de mayor tamafio no- -
las penetran completamente los reactivos y por lo tanto en—
estos casos, los resultados dan valores bajos. En consecuegi
cia, los materiales con alto contenido de humedad deberan -:
secarse parcialmente y molerse a través de un tamiz de 1 mmé
para reducir el tamafio de las particulas. Este método por -
lo tanto no es adecuado para heces y forrrajes frescos que- |
han sido molidos en un molino para carnes, cuya forma fisi—‘
ca es inapropiada. Debidido é la posibilidad de dafiar la -

muestra con calor, es preferible usar &cido sulflirico al 72%

para determinar lignina.
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Teoria del método: los materiales que interfieren-

con la determinacidn, se separan con la preparacidn de la -
fibra &cido-detergente que est& compuesta principalmente —-
por lignina, celulosa y minerales insolubles. La lignina se
oxida con una solucidn de &cido acético amortiguada con per
manganato de potasio conteniendo hierro trivalente‘y plata --
monovalente como cataliticos. Los dxidos de manganeso y hie
rro que se depositan, se disuelven con una solucidn alcohd-
lica de &cido oxAlico & hidroclorhidrico, permanenciendo la
celulosa y los minerales insolubles. E1 contenido de ligni-
na se deternina en base a la pérdida de peso de la muestra,
ocasionado por los tratamientos a que ha sido sometida: mieg
tras que la celulosa se determina en base en la pérdida de -
peso de la muestra al ser incinerada. El1 residuo de cenizas
consiste principalmente de silice y gran parte del material
no silicato residual, puede eliminarse por medio del lavado-

con acido hidrobrdmico concentrado.
Equipo

(a) El mismo que se emplea en la determinacidn de-

lignina &cido detergente (pdgina 3301).

Reactivos

(a) Permanganato de potasio. saturade disuelwva 50g.
de KMnO
N
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grado de reactivo por litro de agua destilada o 800 g. KMnOu

para un volUmen de 18 litros de agua destilada. Manténgase

la solucidn protegida de la luz solar directa.

(b) Solucidn buffer de lignina. Para preparar un -
litro de solucidn, disuelva 5.0 g. de nitrato férrico nonahi

dratado Fe (NO 'QHZOI y 0.15 g. de nitrato de plata en 100

3)3
ml. de agua destilada. Combine esta mezcla con 500 ml. de-
dcido acético glacial y 5.0g. de acetato de potasio (grado-
de reactivo). Agregue 400 ml. de alcohol butilico terciario

(grade de reactivo) y mézclese la solucidn. Para preparar-

12 litros se emplean las siguientes cantidades de reactivos;

Nitrato férrico nonahidratado 72.0 g.

Nitrato de plata 1.8 g.

Acido acético 6.0 litros t
Acetato de potasio 60.0 g.

Alcohol butilico terciario 4.8 litros
Agua destilada 1.2 litros

(c) Solucidn de permanganato combinada. Antes de -
ser usada, combine y a la vez mezcle la solucidn de perman-
gaﬁatd de potasio saturada éon la solucidn buffer de 1inginé
en la relacidn de 2:1 por voiﬁmen. La porcidn no utilizada

de esta mezcla puede mantenerse por una semana en refrigera
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cidn en ausencia de luz. ISta solucidn puede utilizarse si -

mantiene el color morado y estid libre de precipitado.

(d) Solucidn desmineralizadora. Para cada litro -
de solucidn. disuelva 50 g. de &cido oxilico dihidratado en
700 ml. de alcohol etilico de 95%. Agregue 50 ml. de acido
hidroclorhidrico concentrado (aproximadamente 12 N) y 250 ml.
de agua destilada y luego mézclese. Para preparar 18 litros

se emplean las siguientes cantidades de los reactivos:

Acido ox8lico 300.0 g.
Etanol 95% 12.5 litros
Acido hidroclorhidrico conc. 900.0 ml.

Agua destilada 4,5 litros

(e) Alcohol etilico de 80%. Para un litro mezcle -.
155ml. de agua destilada y 845 ml. de alcchol etilico de --
95%. Para prepararl8 litros mezcle 2.8 litros de agua desti-
lada v 15.2 litros de alcohol etilico de 95%.

(f) Acido hidrobrdmico, grado de reactivo.

Procediniento

va) El residuo de la determinacidn de fibra por el;
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método dcido detergente puede utilizarse (aplicando el peso
original de la muestra). Si no se usa este residuo, se de-

ben seguir los pasos (b), (¢) y (d) a continuacidn.

{(b) Pese aproximadamente un gramo de muestra que ha
ya sido previamente molida através de un tamiz de 1 mm. Si-

la muestra tuviera mis de 15% de lignina, use 0.5 g.

(c) Se coloca el crisol en un horno de idncineracidn
a 500°C por espacio de una hora o mds y luego se enfria en -

desecador y se pesa.

(d) Prepare la fibra &cido detergente de acuerdo -
al procedimiento descrito en la pégina 3201,

(e) Cologue los crisoles que contdenen la fibra &ci
do detergente en una bandeja de vidrio de poca profundidad -
que tenga aproximadamente una capa de 1 cm. de espesor de —%
agua fria. La fibra dentro de los crisoles no se debe mojari.

(f) Agréguele a los crisoles aproximadamente 25 mlﬁ
de la solucibén combinada de permanganato de potasio sin llg
narlos demasiado. Ajuste el nivel del agua en la bandeja a-
manera de reducir la corriente de paso de 1la solucidn a tra
vés de los crisoles. Coloque una varilla corta de vidrio en

cada crisol, ¢on el objeto de revolver su contenido, desha=-
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cer los grumos y bafiar todas las particulas que se adhieren-—
a lascparedes internas del crisolo con la solucidn de perman
ganato.

(g) Permitase a los crisoles permanecer 90 + 10 mi-
nutos a temperatura de 20 a 25°C agregando si fuera necesa== .
rio, un; cantidad adicional de la solucidn combinada de per-

manganato. Hay que recordar que el color morado lo debe con

servar conStantemente.

(h) Traslade los crisoles al dispositivo de filtra-
cibn y filtre toda la porcidn liquida remanente. No se la-
ve la muestra. Coloque seguidamente los crisoles en bande--
jas limpias de vidrio o porcelana y llénelos hasta la mitad
con la solucidén desmineralizadora. Después de transcurridos—-
unos . 5 minutessfiltre la porcidén liquida remanente y vuélvase
a llenar ‘hasta la mitad con la misma solucidn. Se debe to--
mar la precaucibén de evitar el derrame debido a la produccidn
de espuma. Repita la adicidn de la solucidn desmineraliza—:
dora por tercera vez si se nota que el filtrado del segundoQ
tratamiento se encuentra de color café oscuro. Lave las pa{
redes internas de los crisoles con una corriente fina de la{
solucidn desmineralizadora contenida en una botella de lava-

do por compresidn, hasta que el color de la fibra sea el -i=j
i

blanco. El tiempo total necesario en este paso es de 20 a 30

minutos. - — e
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(i) Llene y lavecl contenido de los crisoles con alcohol-
etilico de 80%; filtrelo y repita este lavado por dos veces-

consecutivas.

Lave y filtre la muestra dos veces también con ace-

tona, de igual manera gue se hizo con el alcohol.

1. Para obtener el contenido de lignina.

@;eque los crisoles durante la noche a 105°C de -
temperatura; luego déjense enfriar en un desecador y péselos
El contenido de lignina se calcula en base a la pérdida en -

peso original de la fibra obtenida por el método &cido de--

tergente.

2. Para obtener el contenido de celulosa.
Incinere la muestra procedente de la determina--
cidn de lignina a 500°C durante 3 horas; déjese enfriar en -
un desecador y pésela. La pérdida de peso equi-vale al conte-

nido de celulosa.

3. Para obtener el contenido de silice.

Se puede obtener un valor supuesto del contenido

de silice mediante la percolacibén del residuo de ceniza en {
los crisoles, con &cido hidrobrdmico concentrado (48%) hast;

que todo el color haya desaparecido. (La muestra que se usa-

en este caso es el residuo de cenizas obtenido anteriormemte
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en la determinacidn de celulosa). Se lava la muestra con a-

cetona vy se filtra. Luego se incinera a 500°C por 3, se en-
0 -

fria en desecador y se pesa. (Este paso Bo es necesario sl el re

siduo de ceniza es menor del 2% de la muestra original).
Precauciones:

a) Los crisoles .que contienen la fibra con un con--
tenido alto a su vez en lignina, necesitardn una mayor canti
dad de 1la solucidn de permaganato, pero evite el uso de can=

tidades innecesarias.

b) La aparicidn de un color amarillo o café es indi

cativo de que el permanganato se ha agotado.

c) Si el crisol esté lleno, filtre la solucidn con-

ayuda del vacio y agréguele mis solucidn.

d) Si persiste un color amarillo después de haber -

tratado la fibra con la solucibén desmineralizadora, ello es-

indieativo de una remocidn incompleta de la lignina. Esto o=
curre Unicamente en materiales con un alto contenido de lig-
nina.

e) La cutina presente en algunas cubietas de semi—;

llas y otrasplaﬂﬁszoxida con el permanganato y por lo tanto-

no aparece como parte de la fraccidn de lignina, ni se blan-
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quea con los tratamientos.

f) Las cubiertas de las semillas aparecen como man-
chas o vetas de colores entre las particulas de celulosa y -

no deben confundirse con un proceso de oxidacidn incompleta.

g) Un exceso en el usoy por lo consiguiente en el paso =
de la solucidn de permanganato a través de los crisoles debe
evitarse cuando se trata de muestras con un contenido bajo -
de lignina; principalmente con los pastos tiernos o inmadu--
ros en cuyo caso, una -sbla aplicacibdn de permanganato es su;
ficiente. La fibra en los pastos inmaduros es répidamente ;
deslignificada y por lo tanto, existe el peligro de una pér;
dida de los carbohidratos contenidos en la celulosa, si se -

usa un exceso de la solucidn.

H

H) Se puede obtener una disminucidn en el tiempo ae

(]
paso de la solucidn a través del crisol mediante el ajuste -
del nivel de agua en la bancdeja, reguléndolo a una altura cé

si igual a la que tiene la solucidn dentro del crisol.

i) Las precauciones descritas anteriormente no es -
i
necesario tomarlas al usar la solucidn desmineralizadora. j

ey
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Calculos

Porcentaje de lignina en base "parcialmente seco" -

o "tal como ofrecido:

(peso fibra Acido detergente-peso residuo de fibra por permanganato) x 100
peso de la muestra antes de la determinacidon de fibra acido detergente

Porcentaje de celulosa en base "parcialmente seco'-

o "tal como ofrecido":

(peso del crisol + residuo de fibra por permang. - peso ¢risol v ceniza) x 100

peso de la muestra antes de la determinacién de fibra acido detergente

Porcentaje de silice en base "parcialmente seco” o
"tal como ofrecido".
;

|

(peso de la ceniza después del lavado con &cido hidrobrémico ) = 100

peso de la muestra antes de la determinacion de fibra &cido detergente

Ajuste a base seca (lignina, celulosa o silice):

(a) % analizado en muestra "tal como ofrecido" é 100

de materia seca en muestra ™tal como ofrecido" §

ESTRS

0]

(b) % analizado en muestra "parcialmente seco" % 100

de materia seca en muestra "parcialmente seco"

o®] o
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PREPARACION DE LA SOLUCION DE CENIZAS PARA LA

DETERMINACION DE CALCIO, MAGNESTO Y FOSFORO
Principio

La ceniza soluble se diluye en un medio &acido y la

fraccidn insoluble se descarta por sgparacién en el filtrado.
Equipo
(a) Calentador de plantilla.
Reactivo
(a) Acido clorhidrico concentrado.
Procedimiento

3

(a) Una vez incinerada la muestra y enfriado el --~

crisol, agréguele 5 ml. de HC1 concentrado.
(b) Agregue unos 20 ml. de agua destilada y ponga-._
el crisol en un calentador de plantilla a 100°C y evapore el

liquido a unos 10 ml.

(c) Agregué 10 ml de agua destilada y caliente -a—
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unos 90 C. Enfrie la solucidn y filtrela en un papel de --
filtro de bajo contenido de ceniza (Sharkskin, S & S) usan-
do un embudo de espiga larga, para que caiga el filtrado en
un frasco volumétrico de 100 mi. Enjuague,el crisol y pase
por el papel de filtro agua destilada de manera que también

caiga dentro del frasco.

(d) Lleve la solucibn a volfimen con agua destilada.

(e) Conserve la solucidn para la determinacidn de

calcio, magnesio y fdsforo. ;
DETERMINACION DE CALCIO

Principio

E1l 4cido etilenodiamino tetra acético (EDTA) for-'
ma, en soluciones béasicas, un complejo Scluble y ligeramente iéﬁzg
do con calcio y magnesio lo mismo que con muchos otros met%
les. Cuando el ion magnesio est& presente, un buen punto i
final se observa con el indicador negro de eriocromo. El --
calcio es fijado por el EDTA antes que el magnesio, de tal-
manera que una solucidn desconocida de calcio que contenga%

una cantidad conocida de magnesio se puede titular con EDTA

para determinar el galcio presente. La interferencia por -
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otros i1ones debe eliminarse.
Equipo
(a) Microburetas. -

Reactivos
H
(a) Solucidn buffer. Mezcle 67.5 gramos de clor-
hidrato de amonioc con 570 ml. de hidrdxido de amonio concen

trado y llévese a 1 litro de volfimen.

(b) Indicador. Disuelva 0.25 gramos de negro de e

riocromo en 50 ml. de dietanolamina.

(e) Solucidn de sulfato de magnesio. Disuelva a-i
proximadamente 2.0 gramos de MgSOq7H20 en un litro de agﬁa.—
Un. titulo exacto de EDTA debe determinarse por titulacidn _
de la solucibn de sulfato de magnesio con la solucidn de —{
EDTA. (1 ml. de la solucidn de sulfato de magnesio debera -

ser evaluada en relacidn a la equivalencia en mililitros de}

solucidn de EDTA.

?
3

H

(d) Solucidn de EDTA. Disuelva 6.65 gramos del e—'
tileno diamino tetra acetato disbdico, grado reactivo en su

ficiente agua para preparar un litro de solucidn. (L0 ml. .-
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EDTA deberid ser evaluado para saber a cufntos miligramos -

de calcio equivale.
(e) Oxalto de amonio saturado.
(f) Acido hidroclorhidrico concentrado.

(g) Indicador rojo de metilo. 0.1% en solucidn al
cohblica. Disuelva 0.1 gramos en alcohol etilico de 95% y -

11évese a 100 ml. de volumen.

(h) Calecio normal. (Un miligramo de Ca por ml.).
Disuelva 2.4973 g. de carbonato de calcio puro en aproxima-
damente 100 ml. de HC1 diluido. Dilfiyase con agua exactamen

te a 1 litro. !

(1) Hidrbdxido de amonio al 1%. Diluya 10 ml. de -

NHHOH react vo en 1 litro de agua.
Procedimiento+
(a)C on una pipeta tom® una alicuota de la solu--:

cidn de ceniza que contenga de 0.05 mg. a 1.5 mg. de calcio;

y depositela en un tubo de centrifuga cbdnico que contenga -

+Para la preparacidn de solucidn de ceniza, ver pagina 3651.

a
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3 ml. de oxalato de amonio saturado.

(b) Adicione 1 gota de indicador rojo de metilo y
ajuste el pH a 5.0 - 5.5 (color rosado tenue del indicador)
usando una solucidén diluida de &cido hidroclorhidrico o de-
hidrfxido de amonio. Mezcle el contenido completamente, -
déjelo reposar por una hora y luego centrifliguese por 5 mi-.

nutos a 3,000 rp m.

(@) Cuidadosamente vacie el liguido sobrenadante,
resuspenda el precipitado y lave los lados del tubo con a-
proximadamente 3 ml. de hidrdxido de amonio al 1%. Centrifl

guese nuevamente y de nuevo elimine el liquido sobrenadante.

(d) Disuelva el precipitado en 0.5 ml. de &cido -
hidroclorhidrico concentrado y lave la muestra con agua de%
tilada en un beaker de 100 ml. Dilliyase aproximadamente a —;
30 ml. y adicione 5.0 ml. de la solucidén buffer y varias go;

tas del indicador negro de eriocromo. ¢

(e) Con ayuda de una bureta, adicione 0.5 ml. de—%

la solucidn de sulfato de magnesio. El color deberd ser vi

no tinto. .
i

€

(f) Adicione la solucidn de EDTA con una bureta hasta

que se obtega un coilor azul difinido, luego agregue de
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0.1 - 0.5 ml. extra, Titule de nuevo con la solucidn de sul
fato de magnesio hasta que se pierda el color azul y aparez

ca nuevamente el color vino tinto.

(g) Si-no se obtiene un puinto final definido, afa
da aproximadamente 0.25 gramos de cianuro de sodio a la ===
muestra después de agregar el buffer.

Céalculo

Porcentaje de calcio en base "parcialmente seco" -

‘0 "tal como ofrecido":

(titulacidn de Mg del

(a) Titulacidn de Ca de EDTA ml. EDTA - EDTA x ml. MgSO,) x 100
mi. de alicuota de la solucion de-cenizas x peso de muestra en g.
100 antes de incinerar x 1000
o

]

. (titulacién de Mg del
(b) Titulacibn de calcio del EDTA ml EBTA - EDTA x ml. MgSO,) x 10
mL. de alicuota de la solucidn de cenizas x peso de muestra en g.

antes de incinerar. i

Ajuste a base seca:

(a)

de calcio en muestra "tal como ofrecido" x 1DO
materia seca en muestra "tal como ofrecido :

oej e
o
[0]

H
i

(b)

o

calcio en muestra "parcialmente seco X lPO
materia seca en muestra "parcialmente secom.

c\ﬂ o°
[aR{al
(0]
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DETERMINACION DE MAGNESTO
Principio

El dcido etilendiamino tetra acético (EDTA), for-
ma en solucidn b&sica un complejo soluble y ligeramente io-
nizado con ealcio y magnesio, lo mismo que con otros meta--
2ésl-Fodos los iones de calcio forman un complejo en presen
cia de los iones de magnesio. Cuando se usa el indicador -
Eriocromo negro T, se observa un buen punto final en presen
cia de iones dé magnesio. El calcio se determina tal como -
se hizo en el procedimiento para calcio y la cantidad equi:
valente de EDTA se resta dejando la cantidad correspondien
te a 1los iones de magnesio. Usando el equivalente de magne
sio de la solucidn de EDTA titulada, se pueden calcular los'

o . . )
miligramos de magnesio que contiene la mustra. :

Equipo
(a) Microburetas. |
Reactivos

(a) Solucidn buffer. Mezclense 67.5 g. de cloruyo-

de amonio con 570 ml. de hidrdxido de amonio concentrado -
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y dilfiyase a 1 litro.

(b) Indicador. Disuélvase 0.25 g. de Eriocromo ne

gro T en 50 ml de dietanolamina.

(¢) Solucidn de sulfato de magnesio. Disuelva a==
proximadamente 2 g. de MgSOu.7H20 en un litro de agua. E1 -
equivalente de EDTA de esta solucidn se debe determinar por
titulacidn con la solucidn de EDTA. (1 ml. de la solucibdn 4
de sulfato de magnesio necesita ser evaluado para saber a {

cuantos mililitros de la solucidn de EDTA corresponde.

(d) Solucidn estandarizada de magnesio. Un mili-
gramo por ml. Diguelvanse 8-3606 g. de cloruro de magnesio —:
6-hidratado, en un pequefio volumen de agua dilliyase a 1 li-

tro don agua.

Procedimiento+

(a) Tome con una pipeta, una alicuota de la solu—;
cibdn de cenizas que contenga entre 0.02 y 1.5 mg. de magne-
sio, depositela en un beaker de 100 ml. y dilfiyase a 30 ml.;:

con agua destilada.

i
]

+Véase la pagina 3651 para la preparacidn de la. solucidn.’de
ceniza.
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(b) Agregue 5 ml. de la solucidn buffer y unas --—

pocas gotas de la solucidn indicadora.

(c) Agregue de 0.2 a 0.5 ml. de la solucidn de --
sulfato de magnesio y titfilese con la solucibén de EDTA has-
ta obtener un color azul definido.

(d) Agregue de 0.2 a 0.5 ml. adicionales de la so
lucidn de EDTA,hasta que aparezca el primer tinte de color-

vino ténue en la solucibn azul. ;

(e} S8i no se obtiene un punto final claroc, adicie
ne 0.25 g. de cigiwo de sodio a la muestra después de que!
la solucidn buffer se haya agregado. Limpie el equipo con -
cuidado de tal manera que no haya contaminac¢ibdn de otro é--
‘guipo o de la persona que corre los anflisis. Si hay integg

ferencia y ésta persiste, véase la cita bibliogréfica.

Cé&lcuilo -

H
i
i
Porcentaje de magnesio en base "parcialmente seco"

o " tal como ofrecido":

iil. de EDTA ml. de EDIA
equivalente en magnesio ml. de EDTA equivalentes de - equivalentes;a
de la solucién de EITA  titulados calcio en alicucta MeSO, afiadidc  x 100

ml. de solucibn alicuota de ceniza x peso de muestra incinerada en g.
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Conversidn a base seca:

(a) % de magnesio en base "tal como ofrecido " x 100

% de materia seca de la muestra "tal como ofrecido"

(b) % de magnesio en base "parcialmente seco" =x 100

ov

de materia seca de la muestra "parcialmente seco"
DETERMINACION DE FOSFORO
Principio

El ion de ortofosfatfo reacc ionzcon molibdato de-
amonio para tomar un compuesto de molibdato de fbsforo. El-
compuesto de molibdato de fdsforo se reduce a azul de molib
deno con &cido amino naftol sulfénico. ELl color azul forma
do estl en proporcidn directa con el ortofosfato presente.

Equipo

‘(a) Espectrofotdmetro, Spectroniec "20", o su equi

valente.
Reactivos

(a) Solucidn normal de fésforo; 0.1 mg. de fdsfo-
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ro por ml. Disuelva 0.43%4 g. de KHZPO4 puro y seco en 300
ml. de agua destilada y 200 ml. de &cido sulflrico, iN. A--
gregue unas pocas gotas de permanganato de potasio al 2%, -
como preservativo y dilliyase con agua a 1 litro. Para ob--

tener soluciones normales, diliyase tal y como sea necesario

(b) Solucidn de &cido sulflirico, 10 N. Vacie con-
cuidado 280 ml de &cido sulflrico concentrado en 720 ml. de

agua.

(¢) Reactivo de molibdato de amonio. Disuelva —-
12.5 g. de molibdato de amonio en aproximadamente 100 ml. -
de agua. Agregue la solucibn de molibdato a 150 ml. de &ci-
do sulflirico, 10 N contenido en un frasco volumétrico de --
500 ml; dilliyase a volumen con agua y almacénelo en el re-

frigerador.

(d) Solucidn de bisulfito de sodio al 15%. Disuel
va 15 g. de bisulfito de sodio en agua y llévese a un volu-

men de 100 ml.
(e) Sulfito de sodio al 20%. Disuelva 10 g. de sul’
fito de sodio anhidro en agua y dilfiyase a un volumen de 50

ml.

(f) Reactivo de &cido amino-naftol sulfdnico
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(ANSA). Pese 250 mg. de &cido amino-naftol sulfénico, gra-
do de reactivo y haga una pasta con una o dos gotas de la -
solucidn de bisulfito de sodio al 15%. Luego agregue 97.5
ml. de la solucidn de bisulfito de sodio ad 15% y 2.5 ml. de
la solucidn de sulfito de sodio al 20%. Si todo el &4cido -
aminonaftol sulfénico no se disuelve inmediatamente, pdnga-
le més solucidn de sulfito de sodio al 20% en cantidades de
0.5 ml. cada vez, hasta que la solucibn sea completa. No a-
gregue en exceso el diluyente. Deje la solucidn en reposo -
durante la noche y luego filtrela a través de un papel fil-
tro Whatman No. 41 o su equivalente. Almacénela en una bo--

tella de vidrio, color pardo.
Procedimientot

(a) Tome en una pipeta una alicuota de la solucidn
de cenizas que contenga de 0.01 mg. a 0.2 mg. de fésforo y-
vaciela en un frasco volumétrico de 50 ml. Agregue aproxi-
madamente 25 ml. de agua destilada y 5 ml. del reactivo de~
molibdato de amonio. Agite el frasco para mezclar la solu-
cidn y agréguele 2 ml. de reactivo ANSA. Llévese a volumen-

con agua v luego se tapa y se mezcla bien.

(b) Registre la tramitancia de la solucidn exacta

+ Vea la pagina 3651 para la preparacidn de la solucidn de
cenizas.
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mente a los 20 minutos después de haber agregado el reacti-
vo de ANSA. Compare la tramitancia con un blanco, usando -
agua destilada en lugar de la muestra alicuota. Lea la con
centracidn de fbdsforo, comparando la tramitancia obtenida,

contra una curva normal de fosforo previamente preparada,--

que contenga de 0.01 a 0.25 mg. de fbésforo por 50 ml.

Calculo

Porcentaje de fbsforo en base "parcialmente seco"

o "tal como ofrecido":

mg. de fosforo en la alicuota x 10

ml. de la solucidn alicucta de cenizas x peso de la muestra incinerada.
Conversibn a base seca:

(a) % de fOsforo en 1s muestra "™tal como ofrecido™ x 100

oe

de materia seca en base "tal como ofrecido"

(b) % de fbsforo en la muestra "parcialmente seco" x 100

%de materia seca de la muestra "parcialmente seco"
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MUESTRA

"tal como ofrecido" o "tal como recolectado"

SI LA MUESTRA CONTIENE MAS DE 88%
DE MATERTA SECA

51 LA MUESTRA CONTTENE MENOS DE 88%
E MATERTA SECA

Moler la muestra en tamiz de 1 mm.
(para el anfilisis de elementos

Menores vea pag. 4101).

Analice la muestra Determine la ma

para los eompnentes teria seca total
deseados. 3}8536 muestra a

"IE1 resultado dara el contenido de

materia seca en la muestra "tal como
ofrecido" o "tal como recolectado'.+l,

+Este valor puede eimplearse para
calcular el rendimiento de materia

seca por Ha.

Determine % de materia seca parcial

en la muestra "tal como ofrecido" :
(a) Séquela en estufa con aire

caliente forzado a 60°C o

por congelacifn.

(b) Deje la muestra equilibrarse
con la humedad del aire.

(c) Pese la muestra.

{Este anilisis se reporta como %

de materia seca parcial de la
miestra "tal como ofrecido" o

"tal como recolectado".

Miela 1a muestra immediatamente,
usando un tamiz de 1 mm. (para el
andlisis de elementos menores

véa pégina 4101).

Limina 1601-1. Esquema para la preparacidn de muestras para el anilisis

quimico.
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Determine el % de materia seca a
femperatura de 105°C. El resulta-
do que se obtiene se reporta co-
mo contenido de M.S. en la mues-—

tra "parcialmente seco'.

Para calcular el contenido de

materia seca en la muestra "tal
como ofrecido™ o "tal como reco-
lectado" = % de M. S. parcial en
muestra "tal como ofrecido" x %
M. S. de muestra "parcialmente —

seco" x 100

Analice la muestra para los compq

nentes que no se afectan con el

secado.

Nota: Vea la siguiente pigina para

ejemplos del calculo.



Ejemplo de un formato de registro para

anotar los resultados de anidlisis

quimicos

en el laboratorio
CELULOSA
Fecha
Laboratorista
No. lNo; del ' Pesos para | Crisol con Crisolf Celu- | Celu-| Celu- [Mate-| Celu-
de lal beaker obtener celulosa con lesa losa losa ria losa
mues~| ¥ peso de la ceniza en b4 seca en
tra crisol muestra la en en ‘base
' deter+ 'mues- |mues- seca
mina- tra tra
cidn
g. g. g | g % % % %
70 3 76.3223 34.8393 32.16 32.4 94,30 34,
380 27 75.3028 3hibR1N
260A 1.0195 L3278
70 L 36.2591 32.68
380 28 74.2923 35.9289]
P608 1.0105 1.3302

Zol
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