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INTRODUCAO

A anilise de alimentos é um dos principais pontos a serem
observados na 4rea de nutrigdo animal, sendo seu principal objetivo
conhecer a composig@o quimica, de natureza orginica ou inorganica, o
que possibilita comparagdes e mistura de alimentos, e principalmente,
explicagdes e inferéncias sobre o desempenho animal quando se
fornece determinado alimento. Quando se compara o valor nutritivo de
dois ou mais alimentos é necessario considerar seus respectivos teores
de matéria seca, pois expressamos os nutrientes em base seca, ou seja,
em relagdo a matéria seca total do alimento.

A coleta de amostras dos alimentos, visando a analise quimica,
tem por finalidade obter amostra perfeitamente representativa da
média geral do material a ser analisado. Torna-se portanto essencial
todo cuidado na coleta de tais amostras, pois erros cometidos na
amostragem ndo podem ser retificados ou compensados, por mais
cuidadosas que venham a ser as futuras analises (SILVA, 1981).
Segundo Gross & Averdunk, citados por McDONALD (1981), a
amostragem € a principal causa de erros na determinagfio da matéria
seca. Junte-se a isso a necessidade de manutengdio da qualidade da
amostra do local de coleta até o laboratério onde serdo realizadas as
analises fisico-quimicas.
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A determinagio da matéria seca ou da umidade € o ponto de
partida da andlise de alimentos. Existem formas de sua determinagéo,
tais como: liofiliza¢do, secagem em estufa (com ou sem ventilagio
for¢ada), vicuo (com ou sem elevagio da temperatura), destilagdo com
tolueno, microondas, infravermelho, métodos quimicos, etc. Silagens e
outras forragens submetidas a fermentagdo podem sofrer perdas de
determinadas substincias durante a secagem em estufa, como: acidos
orginicos, amonia, etanol, etc., que podem ser superiores a 10%
(McDONALD, 1981). WOOLFORD (1984) afirma ser possivel a
determinagdo de matéria seca de silagens secando-se as amostras em
estufa a 100°C durante 16 horas, mas que ela é subestimada pela perda
de compostos volateis. Essas perdas, dependendo do teor de matéria
seca e dos acidos graxos, pode ser maior que 22%.

MARTINEZ et al. (1989), secando P. purpureum cv. Taiwan
A-144 em estufa a 70°C durante 72 h, ndo verificaram efeito do
tamanho da particula (2 a 5 cm versus 10 a 20 cm), contudo
recomendaram que secagens a 60°C deveriam ser feitas por um
periodo minimo de 72 h, enquanto que para temperaturas mais
elevadas (70, 80 ou 100°C), 48 h foram suficientes.

HAIGH & HOPKINS (1977) analisaram amostras de 205
silagens pelo método de secagem de estufa a 100°C e pelo de
destilagdo com tolueno. Encontraram até 11% de diferenga entre dois
métodos para os valores de matéria seca determinados. Comparando
estes dois métodos, também, WILSON (1964) encontrou maiores
diferengas para silagens com baixo teor de matéria seca e alto pH,
explicando que, nestas condi¢des, a concentragdo de 4cidos _graxos
volateis (AGV) ¢é alta, e rapidamente perdida no processo de secagem.
Além disso, a proteina em silagens de pH alto é mais degradavel, e
ocorre a liberagdo de compostos volateis como a amonia. DERIKX et
al. (1994), avaliando estercos diversos, verificaram que, para pH
abaixo de 4.0, todo o nitrogénio amoniacal foi fixado, enquanto que o
mesmo efeito de fixa¢do foi verificado para AGV (4cidos graxos
volateis) em pH acima de 10,0.
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AERTS et al. (1974), utilizando temperaturas de 70 ¢ 100°C
para fazer a pré-secagem, em estufas, de diversos tipos de amostras,
ndo verificaram diferengas significativas entre os teores de matéria
seca, apenas uma tendéncia de redugéo dos teores com o aumento da
temperatura. J4 BRAHMAKSTRIYA & DONKER (1971), utilizando
as mesmas temperaturas (70 e 100°C), detectaram aumento
significativo nas perdas de matéria seca.

Para SILVA (1981) existe um método DIRETO, que se baseia
na secagem das amostras em estufas, de preferéncia ventiladas, numa
temperatura de 70 a 80°C, durante aproximadamente 48 h, com o
cuidado de fazer a pesagem das amostras imediatamente apés a
retirada da estufa, ainda a quente. Isto difere do método tradicional, em
que se espera o equilibrio da amostra com a umidade relativa do ar por
12 a 24 h. Este método fornece aproximagdo bastante razodvel da
matéria seca total, sem precisar calcular a matéria seca real (padrdo).
Presta-se tanto para avaliar forragens a serem ensiladas e fenos para
fins de conservagdo, como para estimativas de produtividade de
qualquer planta forrageira. O objetivo deste trabalho foi o de avaliar a
efetividade desta metodologia para silagens.

MATERIAL E METODOS

Durante o ciclo de uma cultura de sorgo (AG-2005-E/Duplo-
propdsito), foram produzidas silagens em barricas de 220 L em cinco
estadios de maturagdo dos grios: A — grios leitosos com 92 dias de
ciclo; B — leitosos/pastosos/99 dias; C — farinaceos/106 dias; D -
farinaceos/117 dias, E ~ duros/134 dias. Depois de um periodo médio
de 70 dias apds a ensilagem, durante os ensaios de digestibilidade,
foram coletadas trés amostras de silagem por barrica (silo),
simultaneamente ao fornecimento aos animais, sendo uma do tergo
superior, outra do meio e a Gltima do fundo. Estas amostras foram
congeladas e posteriormente homogeneizadas em uma amostra
composta por silo. Cada amostra composta foi subdividida em trés
porgdes, submetidas as seguintes determinagdes: uma para matéria
seca em estufa e demais analises quimicas, outra para porcentagem de
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gréos, e a ultima, mantida fresca, para determinagfio da matéria seca
pelo método de destilagdo com tolueno, pH, nitrogénio total (N-total) e
amoniacal (NHj/N-total), segundo DEMARCHI (1993). Nio foi
possivel a quantificagdo dos acidos graxos volateis. :

Uma porgéo das amostras, descongeladas 4 sombra (12 horas),
foram homogeneizadas e colocadas em 4 bandejas de aluminio para
secagem em estufa com circulagfio forgada de ar, regulada a 60°C, até
peso constante (aproximadamente 48 a 72 h). Decorrido este periodo,
foram pesadas imediatamente apés retiradas da estufa, com as
bandejas ainda quentes, determinando-se quatro valores de matéria
seca, denominada de “%MS-DIRETA” (SILVA, 1981). As bandejas
permaneceram 24 horas fora da estufa para atingir o equilibrio com a
umidade relativa do ar, quando entdo foram novamente pesadas,
determinados novos valores de matéria seca, chamados “MS60-
PARCIAL (SILVA, 1981). Apés esta pesagem, duas das quatro
bandejas retornaram a estufa, s6 que reajustada para 105°C, também
para secagem até peso constante (24 h). A pesagem foi novamente
realizada imediatamente apds a retirada das bandejas da estufa, e
calculados os valores de matéria seca, identificados como “MS105-"
DIRETA™”(SILVA, 1981). Este material foi descartado.

As amostras das bandejas restantes foram moidas em moinho
tipo Wiley, homogeneizadas em separadores, envasadas e
identificadas. Foi determinada a matéria seca em cadinhos de
porcelana (2 g de amostra) em estufa sem ventilagio forcada de ar,
regulada a 105°C durante 12 horas (AOAC, 1984. A pesagem foi feita
apos o resfriamento da amostra em dessecador, o valor obtido foi
denominado “MS105-PARCIAL” (SILVA, 1981). Os valores de
%MS60 e %MS105-PARCIAIS foram utilizados para calculo da
matéria seca padrdo nos laboratdrios, multiplicando-se uma pela outra
e dividindo-se por cem, para obter a “%MS PADRAOQ” (SILVA,
1981). O fluxograma completo do esquema de determinagdo da
matéria seca ¢ mostrado na Figura 1.

Uma segunda por¢do das amostras das silagens, ainda
congeladas, foram moidas em liqiiidificador com copo de ago inox,
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utilizando-se gelo seco e nitrogénio liquido para que a amostra ndo
“empastasse” e houvesse significativa redugdo do tamanho das
particulas e maior homogeneizagdo da massa. Para determinagio da
matéria seca pelo método de destilagio com tolueno ou toluol
(CsHsCH;) foi utilizado um equipamento apropriado com baldo de 500
mL, coletor com capacidade para 25 mL e condensador, como
proposto por DEWAR & McDONALD (1961).

(BANDEJA 1) (BANDEJA 2 ) (BANDEJA 3) (BANDEJA 4)

ESTUFA 60°C (48h)

Pesagerm a quent > XS 80 DIRETA

l

Pasagomu a frie apés 24 h

(BANDEJA 1) (BANDEJA 2 ) (BANDEJA 3) (BANDEJA &)

» % MS 60 PARCIAL

ESTUFA 105°C (24h) uongsu
| ESTUFA 105°C (12h)

Pesagern a quents
Pesagem a fris (dessecader)
XMS 105 DIRETA %MS 105 PARGIAL

K WS PADRAD

Figura 1. Fluxograma de determinagio da matéria seca em estufas.
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O tempo de destilagiio aplicado foi determinado através do
teste de recuperacdo d’agua, com utilizagio de pedagos de espuma
umedecidas com 10 e 20 mL de 4dgua destilada, além de bolinhas de
vidro, que evitaram a ocorréncia de explosdes durante a fervura. Esse
material foi imerso em tolueno até completar um volume de 250 mL.
A temperatura foi mantida no maximo até o inicio da fervura, quando
o reostato foi reduzido para impedir explosdes durante o processo e
proporcionar tempo de a dgua se condensar e ficar retida no coletor.
Nio foi possivel a quantificagio do nimero de gotas de tolueno
condensadas por minuto, como recomendado pela bibliografia. A
recuperagdo de 99% da agua contida na esponja foi obtida 2,5 horas
ap6s o inicio da fervura, com a leitura feita apés a imersdo dos
coletores em 4gua para resfriamento até temperatura ambiente, o que
demorou aproximadamente 20 minutos.

As amostras de silagem moidas frescas, depois de
descongeladas a sombra, foram mantidas no processo de destilagdo por
até 8 horas, verificando-se que apés 2,5 horas ja nio havia mais
extragio de dgua da amostra. A quantidade de amostra utilizada variou
em fungdo do ajuste da quantidade de agua nela contida, nio se
permitindo que esta fosse superior a 20 mL, variando-se, com isso, de
30 a 40 g de matéria verde por determinagio. A quantidade esperada
de dgua por amostra foi obtida pela determina¢do da matéria seca
dessas amostras em estufa, conforme descrito anteriormente (Figura
1), mas com uso de Placas de Petri ao invés de bandejas de aluminio.
Esta determinagido foi feita para verificar também as alteragdes
provocadas pela moagem, com gelo seco e nitrogénio liquido, nos
teores de matéria seca das amostras (eficiéncia do método). *

Os experimentos, inteiramente casualizados, com 5 repetigdes,
foram fatoriais de 4 métodos de determinagdo de matéria seca x 5
estadios de maturagdo dos grios, como j4 se descreveu. Aos dados de
cada um deles se aplicou a andlise da varidncia, associada a
comparagao das médias de Métodos pelo teste de Tukey e ao estudo da
regressdo para Estadios.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

As caracteristicas fisico-quimicas determinadas para as
silagens em estudo constam da Tabela 1, assim como alguns
resultados relativos a sua analise estatistica. Tais dados mostram que
todas as silagens nos cinco estddios de maturagdo foram consideradas
de boa qualidade fermentativa, pois tanto o pH (inferior a 4,2), quanto
o nitrogénio amoniacal (menor que 13%), estdo dentro de limites
considerados adequados (Wieringa; Breirem & Uvesli; Nilsson &
Nilsson; Saue & Uvesti, citados por ANDRIGUETTO et al., 1984;
McDONALD, 1981). Por outro lado, o componente linear da
regressdo referente aos Estddios foi altamente significativo em todos
os casos, com exceg¢do do pH, com efeito médio decrescente para N-
total, N-NH; e Densidade de MV, e crescente para NIDA, Densidade
de MS e % de Grios.

Os valores de nitrogénio insoluvel em detergente acido (NIDA)
aumentaram linearmente com a maturidade e consequentemente com
os teores de matéria seca, o que teria sido provocado pela permanéncia
de maiores quantidades de oxigénio na fase inicial da fermentagio
(maior dificuldade de compactagdo e maior presenga de grdos). Isto
aumentou o periodo de respiragio e consequentemente elevou a
temperatura da massa ensilada, provocando aumentos na reagio de
Maillard (VAN SOEST, 1983), alterando a estrutura da parede celular
e tornando o nitrogénio indisponivel para digestio microbiana no
rimen.

A Tabela 2 mostra as médias de Matéria Seca, para
determinagdes tanto em Bandejas de Aluminio como em Placas de
Petri. Em ambos os casos a Interagdo Métodos x Estddios deu valores
de F inferiores a unidade, isto é, ndo houve o menor indicio de
Interag@o significativa, o que justifica a comparagdo separada entre
Meétodos ou entre Estadios.
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Tabela 1. Caracteristicas fisico-quimicas das silagens avaliadas.

Estadios de N-total N-NH; NIDA Densidade % de

maturago (%doN- (% doN  pH (kg/metro’) Grios
(% da MS) total) total) MV MS (base seca)

A 1,81 13,3 7,60 3,96 515 163 35,1

B 1,61 9,94 14,3 4,04 497 187 45,2

C 1,55 11,0 13,2 4,08 491 185 48,9

D 1,50 6,00 17,2 4,00 440 201 51,3

E 1,41 6,38 18,6 4,01 415 207 47,4

Meédia geral 1,58 9,31 14,2 4,02 471 189 45,6
cv 6,78% 132% 25,5% 1,93% 3,7% 53%  5,6%

s( ,:, ) 0,11 1,24 3,61 0,08 17,2 10,0 2,8

Regressao Nivel de significdncia da regressio

Linear 0,001 0,001 0,005 0,838 0,001 0,001 0,001
Quadratica 0,050 0,006 0,205 0,013 0,597 0,026 0,001
Cubica 0,206 0,165 0,568 0,008 0,114 0,516 0,240
R? 0,952 0,859 0,776 0,725 0,959 0,923 0,989‘

1. R? ¢ o coeficiente de determinagfo da regressdo para estadios de maturagiio.

Considerando apenas as determinagdes em Bandejas de
Aluminio, a %MS60-DIRETA ndo diferiu da % MS-TOLUENO, mas
foi significativamente maior (P<0,05) que as demais determinag¢Ses em
estufa, que ndo diferiram entre si (Tabela 2). Isto indica que, para o
tipo de silagem utilizado neste trabalho, 0 método de determinagio
proposto por SILVA (1981) equivale ao método considerado padro.
Os teores mais altos da %MS60-DIRETA em relagio aos demais
indicam que esta variagdo € provavelmente provocada pela menor
perda de compostos volateis, como os acidos graxos volateis formados
durante o processo de fermentagdo, durante a secagem em estufas, com
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relagdio as temperaturas mais altas, proximas de 105°C, ja que a perda
de compostos nitrogenados € praticamente inexistente, segundo
DERIKX et al. (1994). Pode-se questionar também se toda a agua foi
realmente retirada da amostra por este método. Contudo, estes
resultados  sdo  concordantes com os obtidos por
BRAHMAKSHATRIYA & DONKER (1971).

Tabela 2. Porcentagem de matéria seca das silagens.

Estadios Placas de Petri (amostra processada) Bandejas dIe Aluminio (amostra integra)
de %MD %MSIOS  %MS %MS Média %MS60  %MSI105  %MS %MS Média
Maturagio direta  direta  padrio Tolueno Esﬂ;:i o direta direta padrio  Tolueno Esg% -
A 299 289 290 31,6 299D 316 29,8 292 31,6 306D
B 368 358 363 37,7 366C 375 35,1 359 37,7 36,6C
C 364 354 353 372 36I1C 377 34,9 329 372  357C
D 46,0 457 44,7 46,7 458B 458 42,7 439 46,7 44,8B
E 49,7 484 486 50,7 494A 499 46,3 46,0 50,7 483*
Média 398b 388b 388b 40,8 40,5a 37,8b 37,6b 408a
Regressio Nivel de significancia da regressdo . Nivel de significdncia da regresséo
Eineas 0,001 0,001
Quadritica 0,015 0,152
Cibica 0,366 0,442
R? 0,936 0,884

1. Médias seguidas de letras miniisculas iguais dentro de uma mesma linha, ou maiusculas dentro de uma
mesma coluna, dentro do mesmo material, ndo diferem entre si a nivel de 5,0% de probabilidade.

2. R? é o coeficiente de determinagio da regressio para estadios de maturagio.

3. Néo houve interagio significativa entre Estadios e Métodos de determinagio da matéria seca.

O processamento com gelo seco e nitrogénio liquido e posterior
determinagio da matéria seca em Placas de Petri ndo alteraram
significativamente os resultados de matéria seca, mas talvez tenham
reduzido a possibilidade de detec¢fio de diferengas entre os métodos,
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devido ao reduzido tamanho da amostra colocada em estufa, além da
maior probabilidade de erros nos congelamentos e descongelamentos e
sub-amostragens. Isso evidencia o cuidado que devemos ter no uso de
pequenas amostras em ensaios comparativos de métodos de
determinagdo de matéria seca, como este.

Esses resultados mostram que os valores de %MS60-DIRETA
e de %MS-TOLUENO para silagens ndo diferiram significativamente,
mostrando que as perdas de matéria seca pelo processo fermentativo
nesse método, se ocorreram, ndo foram detectadas, e que o método de
%MS-TOLUENO, sem as corregdes, poderia ser substituido pela
metodologia proposta por SILVA (1981).

A %MS-TOLUENO, sem corregdo, pelo fato de ndo diferir da
%MS-DIRETA determinada em Bandejas de Aluminio, sugere que
esta ultima, além de ser mais econémica, pratica e ficil de ser
executada, também ¢ um bom método de avaliagdo da matéria seca de
silagens com as caracteristicas fisico-quimicas das usadas neste
trabalho.

Note-se (Tabela 2), que o componente linear de regressdo para
Estadios foi altissimamente significativo (P<0,001) tanto no caso de
Bandejas de Aluminio como no de Placas de Petri, com efeito médio
crescente em ambos 0s experimentos. o

CONCLUSOES

I. A metodologia de amostragem de silagens deveria ser
modificada para um sistema onde um cano de PVC fosse
introduzido no perfil do silo (barrica de 220 L), evitando-se
0 namero excessivo de amostragens durante o
esvaziamento dos silos na condugdo dos ensaios de
digestibilidade. Essa amostra unica representaria todo o
perfil do silo, evitando-se coletas de topo, meio e fundo, e
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também o congelamento delas para  posterior
hamogeneizagio.

2. O preparo de amostras com gelo seco e nitrogénio liquido
ndo alterou significativamente as porcentagens de matéria
seca das silagens determinadas em Placas de Petri ou estufa
com circulagdo forgada de ar. Contudo, amostras pequenas
como estas aparentemente interferiram nos resultados pela
menor sensibilidade em detectar perdas de compostos
volateis.

3. A-utililizagiio do método %MS-TOLUENO para amostras
de¢ silagens com os perfis fermentativos apresentados, por
ndo diferir da %MS60-DIRETA, poderia ser dispensével
por ser um método mais dificil e oneroso de ser utilizado
como rotina nos laboratérios. Contudo, este resultado foi
obtido sem a corregdo dos acidos graxos perdidos na agua
destilada.

4. A determinagdo da matéria seca pelo método %MS-
DIRETA € uma forma rapida, econdmica e eficiente de
estimar a MS de silagens com bom padrio fermentativo
(pH<4,2 e N-NH;<12%), ndo diferindo significativamente
da %MS-PADRAO.

RESUMO

Foram avaliados trés métodos de determinagio da matéria seca
em estufa e um por destilagio com tolueno, de silagens de sorgo em
cinco estadios de maturagdo: %MS-PADRAO, %MS60-DIRETA,
%MS105-DIRETA e %MS-TOLUENO. Nio houve diferenca
significativa entre %MS-TOLUENO e %MS-DIRETA, mas ambas
foram significativamente superiores a %MS105-DIRETA e a %MS-
PADRAO (P<0,05), que ndo diferiram entre si. Essa diferenca foi
provavelmente devida a perda de compostos volateis em temperaturas
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superiores a 100°C. Portanto, para silagens de boa qualidade
fermentativa, a %MS60-DIRETA pode ser utilizada como uma forma
de avaliagdo rapida e eficiente da sua porcentagem de matéria seca.

Palavras - chave: Avaliagio, determinagio, estufa, matéria
seca, métodos, silagem, secagem, tolueno, umidade.

SUMMARY

EVALUATION OF METHODS OF SILAGE DRY MATTER
DETERMINATION

Three methods were evaluated, by oven drying and one by
toluen destilation, in silage samples, in five maturity stages:
STANDARD-%DM, DIRECT-%DM60, DIRECT-%DM105 and
TOLUEN destilations. There wasn’t any significant difference
between DIRECT-%DM60 and TOLUEN destilation, but DIRECT-
%DMI105 and STANDARD-%DM gave lower values (P<0.05) than
the others. This difference probably was caused by volatile substance
losses in temperatures above 100°C. So, for well fermented silages, the
DIRECT-%DM60 can be used as a form of fast and efficient
evaluation of dry matter content.

Key words: Evaluation, determination, dry matter, drying,
humidity, methods, oven drying, silage, toluen.
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