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INTRODUCCION

El objetivo mds importante del andlisis de alimentos es
obtener informacidn de su probable valor nutritivo sin hacer
largas y costosas pruebas de alimentacidén, con animales vi-

VOS.

Los alimentcos de origen vegetal varian de composicifén de
un afio a otro, seglin las estaciones, los distritos, las plan-
tas y segtn las distintas partes de una misma planta: alimen~
tos derivados de tejidos animales pueden mostrar variacicnes

similares. (Abrams, 1965).

El contenido de agua de los alimentos es de primordial
importancia para el nutriciconista y el ganadero. A pesar de
que el agua es indispensable para todo ser‘ﬁiviente, no con-
tiene ningdin nutrimiento. Es relativamente pesada en compara
cidn con la materia orgdnica. Por este motivo eltagua?conte-
nida en los alimentos para ganado diluye su valor nutritivo
por unidad de peso y aumenta el costo neto de los nutrimientes,
sf no se toma alguna medida para compesar su presencia. Para
evitar perdida en los alimentos almacenados, e€s hnecesario man-
tener la humedad adn nivel inferior al critico ' (aproximada- .

mente 10%). De lo contrario el alimento se deteriora ¢ se ~-
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pierde totalmente por la accibn del moho o la combustion es-

pontanea. (Bateman, 1970).

Todos los alimentos cualquiera que haya sido su mé&todo de
industrializacién a que hayan side sometidos contienen agua en
mayor o menor grado, varian entre un 60 y un 95% en los alimen
tos naturales. En los tejidos vegetales y animales, puede da-
cirse que exigte en dos formas "agua libre" y "agua ligada®" o

agua combinada (o bound), (Bateman, 1970).

El agua libre o absorbida, que es la forma predominante,
se libera con gran facilidad y es estimada en la mayor parte
de los m&todos usados para el cdlculo del contenido en agua.
El agua ligada se halla combinada o absorbida. Se encuentrd
en los alimentos como agua de cristalizacifén (en los hidra=
tos) o ligada a las proteinas vy a las moleculas de sacirinas
y absorbidas sobre la superficie de las particulas coloida-
les. Estas formas‘requieren para su eliminacién en forma de
vapor un calentamiento de distinta intensidad. Parte de la
misma permanece ligada al alimento iacluso a temperatura que
lc carbonizan. Asi pues, la frase << % de agua > apenas sig
nifica nada a mencs que se indique el método de determinacidn

usado.

Existen algunos mé&todos. especialmente, la titulacidn de

Karl Fischer que determinan el coptenido en agua por medio de
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una reaccifn estequiométrica, pero la mayor parte de los habi-
tualmente usados implica la deshidratacifn de la muestra hasta
peso constante, a determinadas: temperaturas y presiocnes. En el
transcursc de estos métodos pueden formarse hidrates, lo gue

dificulta mds la eliminacidn del agua por volatilizacién. Exis
ten otros métodos que e basan en la destilacidn, directa o --

azeotrSpica con un disolvente inmiscible. (Bateman, 1970).



LITERATURA REVISADA

La humedad (agua) de la muestra se elimina por medioc de la
evaporacibén inducida por calor, por congelamiento, por destila-
cidn de un liguide inmisible o por titulacién. La cantidad de -
muestra residual, convertidos a porcentaje después del secado,
se considera como el contenido (%) de materia seca total o mate-
ria seca parcial segfin sea el procedimiento, por ejemplo: nunca
se debe usar el peso verde de un forraje para reportar los ren-
dimientos. Hay muchos factores que afectan el peso verde, ta-
les como la lluvia o el sereno, la edad de la planta, el riego
© una lliuvia reciente, todos los cuales pueden introducir erro-
res enormes en los datos sobre rendimientos. Una carga de fo-
rraje recien cortado, pesado en la madrugada despufe de una lio
vizna nocturna pueden tener un contenldo hasta del 40% mids de -
agua que un forraje pesado tres horas més tarde. Seria inGtil
sin duda, medir la produccidn del forraje con base en su peso -

verde.

Es entonces que la materia seca refleja una cantidad medi-
ble gue se puede utilizar para comparar muestras en cualgquier -
época del ato, o humedades relativas diferentes. Es por eso —-
que esta materia seca debe ser la base para todos los datos re-

portados. (Eateman, 1970).

ILoyden, {(1970) coincide con Bateman al decirique todos los -
andlisis en el farmato de composicidn de alimentos se deben reportar en ba-

se seca (100 ¢ de materia secaj.



El cbjeto es de obtener informacién necesaria para 1o si-

guiente:

A) Determinar la materia seca de la muestra en base.
1. Tal como ofrecido
2. Tal como recolectado

B) Preparar las muestras para el andlisis quimico.

C) Reportar el resultado del andlisis quimico en base

seca.

Definiciones

"tal como ofrecido" o "secado al aire"

Se refiere al estado en que se encuentra el alimento cuan
do lo consume el animal, es decir que el peso del material se-

co esta en equilibrio con el aire ambilente,

En vista de que el contenido de agua del aire varfa de un
lugar a otro y de un momento a otro, el "peso seco™ del aire
tambi&n varfa. Morrison, (19592} al establecer sus normas se -
baso en la supcsicidén de gue los granos secos contienen un 10%
de humedad, y calculd8 sus tablas sobre esta base. Aungue dan
resultades satisfactorios para cdlculos aproximados estan le-
jos de ser adecuados para el laboratorio de nutricién en un -
ambiente con humedad relativa de alrededor del 20%, el mate-

rial puede permanecer seco con s6lo el 3 o 4 % de humedad. En
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el IICA (Turrialka, Costa Riéa) en un cuarto de secado artifi-
cialmente, en donde la humedad relativa se mantiene aproximada
mente al 45%, las muestras secadas tienen una humedad constan-
te de 5+.5%. En la misma localidad, en donde la humedad ambien
te alcanza el 1008 relativo, todos los dias, algunas muestras

de alimentos no permanecen lo suficientemente secas para mante
nerse libres del moho. ILia humedad se absorbe hasta represen—

tar del 15 - 20% de la muestra. (Loyden, 1982; Bateman, 1970).

EL "termino tal como recolectado" se emplea para materia-
les gque generalmente no ge utilizan para la alimentacisn ani-

mal como por ejemplo, orina, heces, etc.

Muestra "Parcialmente seco"

Se refiere a una muestra del material original recibida
en el laboratorio en estado "tal como ofreecido" o Y"como reco-
lectado" gue haya sido sometido al secamiento en estufa gene-
ralmente con aire forzado a una temperatura generalmente bajo

60°C o bajo congelacifén y luego equilibrada con la humedad am

biente.

Después de este tratamiento, la muestra por lo general va
a contener mis de 88% de materia seca. Esto se hace con el ob
jeto de analizarla y conservarla adecuadamente. El anéflisis --

gque se le corre a €sta muestra, se reporta como muestra "par-
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cialmente seco". A su vez a €sta muestra se le debe determinar
la materia seca total sometiendola a wna temperatura de 105°C,

con el objetivo de transformar los andlisis gufmicos subsecuen-
tes de la misma, a "base seca" o libre de humedad. Este anfli-

sis corresponde al porcentaje de materia seca contenida en la -

muestra "parcialmente seca" . (Loyden, 1982}.

"Muestra seca" o "Base seca"

Se refiere a una muestra del material original, secada a

105°C hasta gue toda la humedad haya sido eliminada.

En vista de gue puede variar considerablemente la canti-
dad verdadera de materia seca en muestras "secadas al aire" se
acostumbra determinar la materia seca de acuerdo con Su peso;

asf misma se reporta en terminos de peso.

La materia seca reportada por peso permite la comparacién
de muestras de distintos laboratorios o de diversos anos y de

diferentes alimentos.

La porcisn de materia seca es la que contiene los nutri-
mientos. Por lo tanto si se conoce la cantidad de un constitu
vante en relacifn con la materia seca, se puede comparar alimen
tos con caracterfisticas fisicas muy divergentes. De otra mane-
ra gcomo se compararfa la cantidad de proteina suministrada por

la harinolina con la cantidad suministrada por la leche fluida?z.
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Todo constituyente debeA:aportarse-como un porcentaje de la
materia seca, indicandolo .claramente como tal., Es de especial -
importancia indicar sobre que base se ha calculado, en el caso =
de informacidn técnica que se va a distribuir sobre agricultores

y extensionistas.(Harris, 1978).

Para mayor conveniencia y facilidad, es corriente utilizar
muestras secadas al aire para el anilisis, convirtiendo en segui
da los resultados a base seca por medio de una operacifn matem&-
tica. Veamos un ejemplo para darnos cuenta de la importancia de

reportar los datos en base seca.

Las dos muestras de malz usadas se tomaron de una sola mueg
tra original, la cual se dividio, para analizar una inmediatamen
te v almacenar la otra en un cuarto seco con el f£in de analizar;
la una vez gue hubiese alcanzado él equilibrio con el aire. 1La

muestra que no se conservo en el cuarto seco fue destruida por -

el moho en el curgo de 15 dfas.

Los resultados del andlisis prdximal de muestra secadas al

aire son los siguientes:

EXTRACTO
MATERTA CENIZAS  PROTEINAS FIERA E.L.N
SECA ETEREQ
MUESTRAS DE
CUARTO SECD 94,5 4.5_ 7.3 4.4, 6.5 71.8
MUESTRAS DE

AMETENTE 88.0 4,2 6.8 4.1 6.1 66.8



Como. se verd, podrla creerse que se habfan analizado dos
alimentos totalmente diferentes. Ademds, no existe anilnguna base

para establecer una comparacién légica.

A continuacifn se detalla el procedimiento matem&tico gue

se reguiere para convertir los datos a base seca,

MUESTRA CUARTQO SECO MUESTRA DE AMBIENTE

CENTZA 4.5 x % = 4.8% 4.2 x 3% = 4.8
PROTEINA 7.3 x 5yo = 7.7% 6.8 % 30 = 7.78
EXTRACTO

100 _ 100 _
FIBRA 6.5 x 33 = 6.9 6.1 x $3% = 6.9%

100 _ 76.0% 100 75.9%
E- Lo Nt 71.8)‘94.5 100‘1% ! 66l8x§'8—:3 -I-O-OT

El 0,1% adicional en la muestra del cuarto seco se debe a
gque se ha redondeado el nfmero, En la prictica, el extracto 1i
bre de nitrogeno no se calcula sino hafta gque los otros andli-
sis no esten convertidos a base seca, lo gque eliminan automiti-
camente las diferencjias provenientes de nfimeros redondeados. El

E.L.N. es igual a 100 menos, el total de ceniza, proteina, ex-

tracto etéreoc y fibra.

Una ves convertido a base seca, el andlisis indica clara-

mente gue ha excepcifn del contenido de agua, las muestras son
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iguales. 8i las muestras hubiesen sido distintas, se observarfan

otras diferiencias. Estas muestras se reportan como sigue:

BASE SECA
MATERIA EXTRACTO
SECA CENIZA  PROTEINA FTERED FIBRA E.L.N.
MUESTRA DE
CUARTO SECO 94.5 4.8 7.7 4.7 6.9 75.9
MUESTRA DE
2MBIENTE 88.0 4.8 7.7 4.7 6.2 75.9

Se puede notar que la linea debajo de "base seca® se extiende
s6lo solre "ceniza","proteina",“extracto etereo”, "fibra" y "E.L.N.", lo
que indica que dichas sustancias nutritivas se analizaron en térmi

nos de base seca "materia seca" refiriendcose a la materia seca de

la muestra original. Bateman (1970).

Como se exXplica en las definiciones, existen b&sicamente - -
dos clases de muestra: (1) aguellas suficientemente secas que per-
miten la meolienda y anilisis inmediato (contienen mis del 88% de -
materia seca y (2) agquellas gue necesitan secarse parcialmente o -
darles un tratamiento especial (contienen menos del §8% de materia

seca).

El esquema (1) muestra la forma de manipular estas dos cla-
ses de muestras. En este esquema se asume gue todas las muestras

con un contenido menor de 88% de materia seca se deben secar - —--
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parcialmente antes de ser analizadas. $Sin embargo, el gquimico -
debe usar su propio criterio y decidir si el secamiento parcial
de la muestra puede afectar los resultados finales del an&lisis.
Si fuera asfi, entonces se deben tomar las medidas para analizar

la muestra en base "tal como ofrecido”™ o "tal como recolectado".

Esgquema 1

MUESTRA

"tal comoc ofrecido” o "tal como recolecatado"
Si la meestra contiene mfs de 88% de Si la muestra contiene menos de 88%
materia seca. de materia seca.
Moler la muestra en un tamiz de lmnm. Determine % de materia seca parcial
{fpara el andlisis de elementos meno- en la muestra "tal come ofrecido".

res). .
) a) Séquela en estufa con aire ca-

: <
Analice 1a muestra Determine la ma liente forzado a 60°C o por con

- A gelacitn.
para los componen— teria seca to—
tes deseados. tal de la mues-— b) Deje la muestra equilibrarse con
tra a 105°C. la humedad del aire.

c) Pese la muestra.

El resultado dard el contenido de - Este anflisis se reporta como % de
materia seca en la muestra "tal camo materia seca parcial de la muestra
ofrecido"” o "tal caw recolectado" "tal camo ofrecido" o "tal como re
oolectado.
Este valor puede emplearse para —— Muela la muestra immediatamente —
calcular el rendimiento de materia usando un tamiz de lmm (para el —--
seca por hectfrea. anfilisis de elamentos menores).

Determine el % de materia seca a -
temperatura de 105°C. El resulta-
do que se obtiene se reporta como
contenido de materia seca en la -~
muestra "parcialmente seca".
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Para calcular el contenido de mate-
ria seca en la muestra "tal como -~
ofrecido™ o "tal como recolectado”

= % de materia seca parcial en mues
tra "tal como ofrecido x % de
materia seca de muestraparcialmen-
te seco X 100.

Analice la muestra para los canpo—

nentes que no se afectan ocon el se-
cado.

Para reportar los datos en base seca, es necesario hacer las

correcciones tal vy como se describen en la siguiente formula.

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

Valor de la muestra en %, Mg/kgjetc. x 100
% de materia seca en muestra "tal como ofrecido"

Base seca =

k) Conversitn de la muestra "parcialmente seco" a:

Valor de la muestra en %, Mg/kg, etc. x 100
% de materia seca en muestra "parcialmente seco"

Base seca =

c) Para obtener porcentaje de materia seca total en muestra "par
cialmente seco".

(peso de la muestra seca (105°C)trecipiente - peso del recipien
te x 100).

peso de la muestra en base "parcialmente seco"

Nota: Cuando la muestra "parcialmente seco”" se equilibra con 1la
humedad del aire, se hace necesario conducir otra determi-
nacién de materia seca para convertirla a base de materia

seca total.
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d) Para obtener la materia_geca-total en mpegtra 'tal como ofre-
cido" o "tal como recolectado CuandOb
a) Se conoce el contenido de materia seca parcial en una mues
tra como la del ensilaje o forraje 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 en muestray

mestra "tal como ofrecido” o "parcialmente seco®™ (b)

"tal camo recolectado" (&) X ¥ 100
100 100

= Materia seca total de muestra "tal como ofrecido" o "tal como

recolectado,

(Harris, 1978 'y Ioyden, 1982)

S8in embargo, a veces es dificfl la determinacifn exacta del
contenide total de agua. En la préctica es suficientemente apro
piado cualquier mé&todo que proporcione una buena repetibilidad
con resultados comparables, siempre gue ese mismo procedimiento

se siga estrictamente en cada ocasifn.

También son v&lidos ciertos métodos especialmente rdpidos
siempre gque los resultados se contrasten con los obtenidos me-

diante alglin otro procedimiento mis convencional.
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Los métodos principales para la estimacifn de la humedad y
de los s8lidos totales pueden clasificarse bajo alguno de los si
guientes meétodos.

i) M&todos de secado, en los cuales el agua se elimina

por el calor o por agentes desecantes,
ii) Mé&todos de destilacifn directa.
iii) M&todos el&ctriceos ripidos.

iv) MEtodos quimicos

(Pearson 1976)

(1) ME&todos de secado

Son los métodos mAs comunes para valorar el contenido de hu
medad en los alimentos: se calcula el porcentaje en agua por la

p&rdida en peso deblda a su eliminacidn por calentamiento bajo

condiciones normalizadas.

Aungue estos mé&todos dan buenos resultados gue pueden in-
terpretarse sobre bases de comparacidn, es preciso tener presen-—
te que:

a) Algunas veces es dificil eliminar por secado toda la

humedad presente.

b) A cierta temperatura el alimento es. suceptible de des-

componerse con lo gue se volatilizan otras sustancias.
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Ademds de agua
¢) Tambi&n pueden perderse materias voldtiles aparte del

agua.

En los cereales, las pérdidas de peso debidas a la volatili-

zacidn aumentan conforme se incrementa la temperatura de mecado

{(figs. 1 y 2).

En la figura 1, se aprecia que puede alcanzarse a cada tem-
peratura un valor maximo. Los diferentes valores méximos alcan-
zados se¢ explican fécilmente considerando gque ha una determinada
-temperatura de secado los cereales contlienen agua libre
Aungue la proporcibén de agua ligada disﬁinuye con el aumento de
la temperatura de secado, eé muy dificil eliminar toda la hume-
dad de la muestra. Lo més probable es, como puede verse en la
figura 2, gue la harina se descomponhga a 180°C como sefiala la -

discontinuidad de la recta.

Segln Nelson y Hulett' citados por Pearson (1976), se ob-
tiene el <<verdadero>> cocntenido en agua por extrapolacidn -
de la recta a 250°C, pero actualmente se considera que tales va
lores son bajos. La velocidad de la pé€rdida de humedad se pue-
de aumentar por secado a presifn reducida. El secado a vacio
es muy UGtil en los casos de aiimentos que se descomponen a tem-
peratura relativamente bajés. Por ejemplo: los alimentos gue

contienen mucha azficar y los productos fruticolas es preferitle -

006974
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secarlos en una estufa de vacio a 70°C,

Si el alimento es relativamente rico en otras sustancias vo
ldtiles, como las especies, la proporcién de constituyentes Que
interfieren es regularmente constante y los resultados son sufi-

cientes exactos con prop&sitos comparativos.

Otro matodo alternativo consiste en secar la sustancia en

un desecador a vacio.

Figura 1. Velocldad de pérdida de humedad en harina de trigo
a varias temperaturas de secado
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Figura 2. Grédfica del aumento en la perdida de humedad con el
aumento de la temperatura de secado (Pearson 1976)

17 +

16 4+

CONTENIDO DE
BUMEDZD ‘TEORICD
~ 7 | POR EXTRAPOLACION

PERDIDA DE EUMEDAD
POR SEC2DO

10 +

| i | 1
100 150 200 250

TEMPERATURA DE SECADO °C



18.
METODO 1i.1

Método de la Egstufa de Aire

Este mé&todo consiste en someter las muestras gxactamenta

pesadas, a la accibén del calor en la estufa de aire durante el

tiempo necesaric para eliminar completamente la humedad.

Este método es de uso muy geperal per la facilidad con -~
que selleva a cabo, sin empargo, nQ es el mids exacto ya qua ==
los productos org8nicos sometidos a la accidn del calor sufren,
a veces, un exceso de calentamiento con la pérdida subsiguien-
te de peso la cual sumada & la debida al agua nos da-una canti

dad mayor de la real, (Villarreal 1971)

Material

l.- Cajas de aluminio con o0 sin tapadera. Tambien puedenser

usados crisoles de porcelana o aluminio.
2.- Estufa con corriente de aire forzado.
3.- Espatula de acero inoxidable.
4.- Pinzas para crisol o cajas.
5.- Desecador con gel de. silice o clorudo de calcio,

6.- Balanza analfitica.
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Procedimiento
l1.- Lavar los crisoles o cajas con agua y detergente.
2.- Enjuagarlas con agua destilada y después con eter.

3.- Secarlas en la estufa a 100 - 105°C hasta peso constante
(1-2 hrs. aproximadamente).

4.- Enfriarlas en el desecador.
5.= Pesarlas en la balanza analitica.
6.~ Pesar con precisidn de 1 mg.

De 1 =~ 1.5 gr. (Leslie 1977), 2 - 10 gr. (Bateman 1970},
de muestra,

7.— Colocar la caja o ¢risol con la muestra en la estufa a
100 - 105°C durante 4 horas .

Bateman (1970}, nes dice de 2 - 3 horas a una temperatura de
98 - 100°C.

El A.0.A.C. (1975),nos dice que a 130° + 3°C durante 1 hr.

8.— Sacar los crisoles,para el casoc de cajas, taparlas, y colo

carlos en un desecador para en friar.
9.- Pesar las cajas o crisoles en la balanza analfitica.

10.- Si se va a determinar extracto etereo dejar las muestras en
un desecador.

11.- Efectuar calculos.
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Feso constante de la caja o crieoles + muestra w peso inicial, c¢aja o
crieocles.

Peso inicial - Peso final = Peso del agua.

{peso _del agua) _
pesc de la muestra $ de humedad

100 - & de humedad = % de materia seca

Notas

a)

b)

c)

d)

Para el caso de cajas puede afiddirse arena para conseguir -

una mayor: superficie de secado, tambilén puede utilizarse un

pizon (fig. 3) para facilitar la disgregacién de la muestra

Es conveniente gque la estufa disponga de un ventilador in-
terno para conseguir una distribucifn uniforme de la tempe

ratura y facilitar el secado, El ventilador debe desconeg

tarse siempre gue se abra la puerta.

Las muestras sclidas deben pulverizarse finamente.

Hagase todas las manipulaciones con las pinzas.

Pearson (1976), A,0.C.A, (1975); Iodydes (1978).

Villarreal (1971){Bateman {1970); Fisher (1977); Jacobs (1982 );
Jiménez (1976).
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Figura 3.

Cépsula de humedades con pico y varilla agitadora,
terminada en forma de pisén.

M&todo 1.2
M&todo de la estufa de vacio;

Este método es el m&s indicade para todos aquellos compues
tos orgé&nicos e inorganicos que sean suceptibles de descomponer

se por la accién del calor como la D-fructosa.

Consiste en calentar las muestras en la estufa de vacfo, a
presidn reducida, bajando considerablemente el punto de ebulli-
cidn del agua, gue escape de las muestras a una menor temperatu
ra con la que se evita el errcr gque se comete por el exceso de
calentamiento que sufren las muestras en la estufa de aire some

tida a la presiSn ordinaria. (Villarreal, 1%71).
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Mater ial

l,- Cépsula métalica c¢on tapadera o crisoles,

2.- Estufa de vacio con bomba para mantener la presidén a 100 mm

de hg., ademfs de un termfmetro.
3.- Ealanza analftica.
4.- Desecador.
5.- Pinzas,
Procedimiente

Pesese con una precisidén de 1 mg de 2 - 10 grs. de muestra
segflin su extracto seco, en una cipsula metfilica de fondo plano
provista de una tapa Qqua ajuste hermeticamente, o crisoles de -

porcelana ¢ aluminio, previamente tarada y desecada a 98-100°C.

Introdusca la c8psula, aflojando la tapa © el criscl segfin
sea el caso, a una estufa de vacfo conectada a una bcocmba capaz'
de mantener en ella un vacilo paréial equivalente a 100 mm (o me
nos) de mercurio, equipada con un termémetro gque penetre en la
camara de la estufa hasta las proximidades de la cdpsula que =--

contiene la muestra.

Abrase la llave de la estufa de vacio para admitir una - -
corriente de aire (aproximadamente dos burbujas por segundo) --

deshidratado haciendole pasar a través de &dcido sulfurico, - --
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Mantenerse la muestra de 4 ~ 6 horas en la estufa de 60 - 70°C.
Cierrese el vacio ¥y dejeseAentrar cuidadosamente aire a la cama
ra de la estufa. Tapese la cédpsula en el caso de gue sea cép-
sula, retirese y metase inmediatamente al desecador. Pesese tan
pronto como alcance la temperatura ambiente. Devwelvase a la eg
tufa, quitesele la tapa y continuese la desecacifn durante una
hora. Repitase la operacidén hasta gue la pé&rdida de pesc entre

2 perficdos de desecacidn sucesivos no exceda de 2 - 3 mgr.

Cdlculcs

Son similares al m&todo anterior

Fisher (1977); Jacobs( 1982 ); Pearscn (1976);A.0.A.C. (1975)

M&Etodo 1.3

Utilizando el aparato de vacio T y M.

Por calentamiento mediante infrarrojos y a vacfo, es posi
ble eliminar la humedad libre de muestras pulverizadas simples
en menos de 15 min. En el T y M vacum Moisture Tester, la mues
tra se deseca sobre el platillo de una balanza de torsion, que
se hace girar hasta llevar la cruz de la balanza a la posicidn cero,
una ves gue se ha completado el secado. Se lee directamente -~
la humedad sobre un tambor que se lleva luego a la posicidén --

cero.

Se levanta la cubierta y se suelta el platillo de la ba-

lanza pulsando la palanca central. Se coloca una pesa de - -
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5 gr. sobre el platillo, se coloca el tambor en el 0% ¥y se mue
ve la planca del cero hasta gque el fiel de la balanza coincide
con el indice fijado. Se bajan la cubierta y la manija. Se --
concecta el aparato a un generador Ge vacio, se gira el botdHn
de vacfo a la posicibn <<on >> << sis> Yy ¢l conmutador al calor

apropiado (Tabla 3.1.)

La posici6n 3 ( = 100°C} es la adecuada para la mayorfa de
los alimentos. Durante el calentamiento se comprueba que la -~
muestra no se queme mirando por la ventana de observacif6n. Se
gira el tambor, de modo que el fiel de la balanza coincida con
el indice fijado y se lee directamente en la escala el porcenta
je de humedad pérdida despufs de gue se haya alcanzado el equi-
librio o al cabo de un tiempo predeterminado de calentamiento

(por ejem. 15 min.)

Los investigadores dehen tomar lecturas a intervalos de 1
minuto y despu&s dibujar una grdfica relacicnando porcentaje de

humedad pérdida versus tiempo.
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Tabla 3.1. Temperaturas aproximadas de una muestra de 5 gr.
en el platillo de la balanza del aparato T y M -

en varias posiciones.

NUMERO DE CONTROL
TEMPERATURA °C

DE CALOR
1 50
2 75
3 100
4 120
5 140
6 160
s 190
8 220
9 250
10 280
11 290

{Pearson 1976)

Método i.4.
Utilizando el aparato rdpido de Carter - Simmons.

Este método para determinar humedad es muy aconsejable para
el control industrial, cuando, como es el caso de los cereales,

tienen que examinarse varias series de muestras juntas.
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El horno tiene un t(nel de secado, de 20.3 cm de laréo
7.3 cm de ancho y 5.0 cm de alto con portezuelas engozadas en
cada extremo gque permiten el paso a su traves de las cipsulas
especiales. Los hornos tienen capacidad péra 3 cé@psulas (cada
wa de 6.3 on de didvetro) y durante el secado cada cdpsula permarece pe-
rfodos iguales en cada una de las 3 posiciones. Las condicio-
nes aplicables a los cereales (secado durante 15 minutos a =-=-

155°C) se indican en el siguiente procedimiento.

Sin embargo, con otros alimentos se pueden aplicar dife-=

rentes condiciones (Tabla 4.1.)

Tabla 4.1. Cordiciones recmmendadas para el secado de varios productos ali
menticios en el hormo de Carter-Simmons.

ALIMENTOS Méﬁ%?;) / mfgp‘m STIE:MEECOBES.*
Harinas,cereales, almidones 5 155 15
Azlicar 5 ‘ 130 g
Mantequilla margarina 3 130 12
Ieche desecada 10 : 130 15
Sal 5 155 9
Productos de carne v pescado 5 135 30

* Un texcio de este tiempo se consune en cada posicidn del tlnel.

Procedimiento

Se colocan en el tfinel cépsulas Carter-Simmons numeradas
y tapadas, conteniendo cada una aproximadamente 5 gr. de hari
nas de trigoc y se ajusta la temperatura del horno a 155°C (ta
bla 4.1.). 8i fuera necesario realizar algfin ajuste de tempe
ratura se hace girar el tornillo (en sentido contrario a las

manecillas del reloj para aumentar la temperatura) situado —-
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debajo de la cubierta del interruptor automdtico de la parte
superior. Mientras se calienta el horno Carter-Simmons, se se
can las céipsulas y sus tapaderas en una estufa convencional --
(a 100°C) como en el método de secado con estufa. Después se
dejan enfriar las cépsulas en un descecador. En cada caso se
pesan las cépsulas secadas sobre sus tapas secas. Invertidas
y después se pesan en cada una de ellas 5+.005 de muestra. Se
colocan las tapas en un desecador en el mismo orden en gue --
saldran las cédpsulas del horno. Se 'pasan por la portezuela -
la primera cdpsula pesada (sin tapa) més su contenido, se des
precia la c&psula de <<blanco>> gue sale y se coloca en ope-

racidén el reloj de control. Exactamente 5 minutos después de

introducir 1la primera cépsula pesada, se mete la muestra si-

guiente.

Se continfian introduciendo las-muestras de 5 gr. cada 5
minutos {rechazando de nuevo las cipsulas en <<blanco>> gue
salgan} y de este modo cada cipsula y su contenido se secan
exactamente durante 15 minutos exactos. Se dolocan la tapa
apropiada sobre cada c8psula emergente conteniendo la muestra
pesada, se transfiere a un desecador, se enfrfia y se pesa y -

se calcula la pérdida en peso como un % del peso de muestra

original.
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La temperatura mis bhaja recomendada para los productos ali
menticios es 120°C, la cual normalmente es demasiado alta para

las sustancias con mucho contenido de azGcar. (Person 19876).

Método i,.5
Secado con &cido. sulftrico

El secado con 4cido sulfarico es lento y tedioso, pero ape
sar de eso debe ser usado cuando determinaciones exactas son --
requeridas.

Proce dimiento

Pegar dentro de una cépsula, previamente tarada de metal
con tapa, 2-4 gr. de material. Coloque ‘la cdpsula destapada en
un desecador de vacio, £ig. 4, conteniendo 200 ml., de &4cido sul
fGrico fresco, Cause eluvacio'en el desecador por medic de una -

‘homha de vacio. De. yueltas al desecador 4 o 5. veces durante
las primeras 12 hrs., PpPespués de 24 hxs. abra el desecador, pro
vocando que el aire entre y forme burbujas .de Acido sulffrico.
La cubierta es recolocada y la cdpsula pesada, Repita este pro
cedimiento usando &cido sulffirico fresco hasta que el peso sea

prédcticamente constante,

El porcentaje de humedad es calculada directamente,
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Figura 4.

B % li _

Desecador de widcio

(cortesia de Eimer y Amed)

Jacobs (1968°)

Método i.6.
Liofilizacidn

Es el mejor procedimiento de secap muestras de forraje - -~
para andlisis posteriores. Infolucra dos etapas, la primera
consiste en una congelacifn de la muestra en vacic con la con-
siguiente sqblimaciﬁn del agua, luego en la segunda etapa seé <

. i
aplica calor (siempre en vacio) para terminar el secado. Adqu
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se seca la muestra totalmente sin dafio alguno a sus otros compo-
nentes guimicos. Desgraciadamente el equipc de liofilizacitn es

demasiado costoso. (Pr&cticas I.N.C.A.P.)}

Algunas notas s¢bre las determinaciones en estufa.

l.- Los productos con un elevado contenido en azficares y las
carnes con un alto contenido en grasa.

Deben deshidratarse en estufa de vacio a temperaturas que no
excedan de 70°C, liberando agua.

2.~ Los métodos de deshidratacibn en estufa son inadecuados
para productos como las especies ricas en sustancias vola~-
tiles distintas del agua.

3.~ La eliminaci6n del agua de una muestra requiere gque la pre
sidn parcial de agua en la fase de vapor sea inferior a la
que alcanza en la muestra, de ahf que sea necesario cierto
movimiento del aire; en una estufa de aire se logra abrien- '
do parcialmente la ventilacién y en las estufas de vacfo -
dando entrada a una lenta corriente de aire seco.

4.~ La temperatura no es jgual en los distintos puntos de la -
estufa, de ahf la conveniencia de colocar el bulbo del ter
mSmetro en las proximidades de la muestra. Las variacio-
nes pueden alcanzar hasta mis de 3 grados en los tipos an-
tiguos,.:en los que el aire se mueve por convecci®n, Las
estufas mis modernas de &ste tipo estan equipadas con efi-
caces sistemas de termo estabilizacién y swsfabricantes afirman
gque la temperatura de las distintas zonas, no varia en mis
de 1°C.

Muchos productos son, - tras su deshidratacidn, bastante hi
groscopicos, es preciso por ello colocar la tapa de manera dque
ajuste tanto como sej posible inmediatamente despué&s de abrir
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la estufa y es necesario tampifn pesar la cépsula tan pronto como

alcance la temperatura ambiente, para esto puede precisarse hasta
una, hora si se utiliza un desecpdor de. vidnio,.:Smith y Mitchel -
han puesto de manifiesto que Ciertos_pEOHﬁctos deshidratados son

mis higroscopicos gque los utilizades en el propioc desecador ¥y que
toman agua incluSO cuande la cdpsula se encuentra tapada. Algu-

nos agentes deshidratantes pueden regenerarse silguiendo las direc
trices de la casa suministradora. &La seleccibn del, deshidratante

a usar ofrece gran importancia.

El Acido sulfdrico éoncentrado, el sulfato de cobre anhidro

y el cloruro célecico granular, son poco eficaces.

El sulfato calcico anhidro, el perclorato borico anhidro, y
el 6xido de calcio recientemente incinerado y el pentoxide de -—-

fosforo anhidro son bastante: nmifis eficaces que los amteriores.

Entre los mejores se encuentxa el &cido sulffirico copcentra

do hervido, pero es corrosivo y por lo tanto peligroso.

6.~ La reaccidn de pardeamientoque se produce por interaccidn en
tre los aminodcidos y los azfcares reductores libera agua ==
durante la deshidratacidn y se acelera a temperaturas eleva-
das. Los alimentos ricos en proteinas y azlcares reductores
deben, por ello, desecarse con precaucidn, de preferencia en
una estufa de vaclo.
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7.~ Ocasionalmente. se utlizan estufas de aire forzado para acor-
tar el tiempo de deshidpatacién hasta peso constante,

8.~ El residuo deshidratado de las determinaciones de agua se -
puede utilizar para la determinacién de grasa (extracto ete-
reo) y si la muestra era de 2 grs, para la determinacifn de
fibra bruta. (Jiménez 1976)

i1i) M&todos de destilacifin dikecta

Método ii.l

Destilacifn directa con tolueno

Los métodos de destilacifn directa para la determinacién de
humedad implican la destilacitn a reflujo de los alimentos con -
un lfquido inmiscible con el agua menos denso que ella y " normal

mente con un punto de ebullicibén mds elevado. (Pearson 1976)

Hay tres tipos de determinaciﬁn directa de la materia seca:

1.~ La destilacién directa de un lfguido inmiscible con un punto
de ebullucibn alto.

2.—~ La destilacibn directa con un liguido inmiscible, de punto
de ebullicidn bajo.

3.- La destilacién a reflujo con un lfguido inmiscible.

Este Gltimo es el mds usado, sobre todo en estudios de nu-
tricién. También hay varias modificaciones de este sistema. Al

gunas especifican el uso de solventes con gravedad especifica - -
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inferior a la del agua como taluene y xileno, en otras se emplean

solvéntes con gravedad especifica mayor gue la del agua.

Toda determinacifn con. solvente est&fSujeta a dos errores:

A la descomposicidn de la muestra con formacibn de agua y

A una recupergcién incompleta del agua debido a formacién
de emulsiones o la adherencia del agua a los lados del
condensador y del tubo de recepcifSn. Es improbable que
ocurra descomposiciﬁn, a menaos Qﬁe.se emple un solvente
de alto punto de ebu&liciﬁn yv. & caliente mucho. 8Sin -~
embargo, es necesario cuidar de gue toda el agua se re-

coja en el receptor.

E]l, receptor y el candensadon dehen estar Quﬁmicamente lim-
pios para evitar la formaciSn de gotitas en las paredes del con-
densador, lo cual se evita si se limpia con' una solucibn de di-
cromato, se énjuaga con alcohql,, v se seca el horno cada vez que
se terminé una determinacibn y antes de comenzar otra nueva. Se
debe tener cuidado de eliminar el alcohol del receptor y del con

densador antes de colocarxle en el horno,

Debe evitarse el uso de tapones de hule, a mencs que se pro
tejan contra el comtacto copn los solventes por medio del glice-

rol o silicon. (Bateman 1970},

El primer solvente whilizado fue el xileno (p. eb 137-250°C) ,

perc se ha observado gue 'su punto de ebullicibn es lo suficien-
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temente alto como para descomponer algunos de los constituyentes

normales de los alimentos.

Fetzer y Kirks, comparardn las destilaciones con tolueno y
benceno de varios productos alimenticios, y recomendaron el uso

de benceno con los productos termolabiles,

Tanto la A.O0.A.C. y la A.S.T.A. han adoptado este método --
para la determinacidn del contenido en agua de las especies, uti
lizando tolueno (La A.S.T.A.) utiliza benceno para las especies

ricas en azdcares. (Jiménez 1976).

El m&todo de destilacidn mis frecuentemente utilizado, es -
el mé&todo de Bidwel-Sterling (Fig. 5), El cu8l mide el volumen
de agua (liberada por la mﬁestra, gque al ser calentada forma una
emulsidén de hidrocarburo-agua en el matraz (C), se recolectan -
en un tubo especial (A) en donde debido a la temperatura -inferior
se rompe la emulsién para caer en el colector (B). El agua mds
Bensa cae a la parte inferior de (B) donde se mide su volumen, -
el solvente se refluye (C).(Bateman(1970); Pearson(1976); Jiménez

(1¢75); Jacobs (1%€8); Pomerans (1971),
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Fig. 6 Receptor Bidwel Sterling

sty

Fig. 5 Pparato para medir humedad con
un sclvente immiscikle.

Cortesfa de Aparatos Cientfficos de Vidrio
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uipao
Matraz boleg o erlemmeyer de 250 ml.

Condensador liebig con tubo recto por 1o menos 50 cm. de
largo y 1 cm de ancho.

Receptor Bidwell-Sterling (Fig. 6)
Cepillo redondo para tubo {con alambre de cobre).

Placa calentadora con agitador mecanico.

actiliwvos

Solucién de limpiar cromica K2Cr2 O2 + H2804.

Alcohol €tilico 95% C2HSOH.

To lueno C6H5 CH3 peso molecular 92.14.

Arena limpia y seca (secarla durante 12 hrs. por lo menos
a 1ig°cy.

ococedimiento

limpie el aparato con K,Cr,O0., + 1H.,50,enjuagandolo con agua
B I ) 2774
y secandolo con alcohol.

Cuando se vea que la muestra llegarda al punto de ebullicidn
con violencia, &chele arena seca hasta formar una capa del-
gada en el matraz.

Pese la muestra y cologuela en la matraz. Use suficiente --
para rendir 2-5 ml. de agua.

Anada bastante tolueno {Benceno, xileno o heptano, (Pearson,
1976), hasta cubrir completamente la muestra.

Conecte el matraz al tubo del brazo y al condensador.

Llene el tubo recipiente con tolueno por medio del tubo del
condensador.

Abra la llave del agua del refrigerante.
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Caliente la muestra hasta que hierva.
Ajuste el calor para destilar 2 gotas por segundo.

Aumente hasta 4 gotas por segundo cuando casi toda el agua

esté en el recipiente.

Lave el condenzador con tolueno cuando le parezca que toda

el agua esté& destilada.

Continu& la destilaci8n por algunos minutos para ver si au
menta la cantidad del agua. El tiempo total de la determi

nacién generalmente no es mds de una hora.
Lave con tolueno como en el paso 11.

si el agua continua en el tubo, limpie el tubo con cepillo

redondo saturado con tolueno.
Lavelo con tolueno mientras lo cepilla.

Deje el tubo recipiente llegar a la temperatura del cuarto,

mas o menos 1 hora.

Cepille todas las gotas de agua abajo con el alambre de co

bre envuelto en una banda de hule.
Lea el volumen del agua y reporte como porcentaje del agua.

Efectuar calculos:
\
#gr de agua

gr de la nuestra X 100 = % humegsd

A.0.A.C. (19270), Pearsoni(l976), Jimenez (1976)

* Se asume que €l volumen de agua es eguivalente a gr.
Jaccbs (1968 ).
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Metodo ii.2

M&todo de Erown - Duvel

Para el cudl se diseno un aparato especial (Fig. 7) puede

ser considerado como una variacién del método de solvente inmi

sible.

Fue originalmente disenado para la determinacifn de hume-

dad en grano pero ha sido adoptado para la determinacidén de hu

medad en vegetales, especles y similares.

Procedimiento

Un peso conocido de muestra suficiente como para que rin-—
da 20 ml. de agua es colocado en un frasco de destilacidn de 1
lto. disenado especialmente, con base redonda, con cuello pe-
quene y a un lado uvn tubo con dos bandas que ajuste en un con-
densador vertical. Cerca de 150 ml. de aceite mineral con un
flashpoint de 200-205°C y una viécosidad de 10-15 (Engler)es -
afhadido. El frasco es t%pado con un tapdn de caucho llevando
un termémetro graduado de 0-200°C, especial, ajustese de tal -

modo gue solo se sumerga en la capa de aceite.

El frasco de destilacidn es conectado a un condensador de
aire, que mide cerca de 34 cm de largo y 6~-7 ¢m de didmetro, y
gque esta rodeado por un tangque de agua helada. Bajo la punta
del condensador es colocado un cilindro graduadc de 23 ml. el
cual actta come recibidor, ei frasco de destilacitn es coloca-

do con una flama hasta que el aceite alcance una temperatura -
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apraopiada para que el material empieze a ser probado en 20 minu-

tos.

Usualmente 100 gr. son calentados a 190°C pero para el tri-
go 180°C es usado. EI calon es yretirado, y se deja que el fras-
co emplieze a gotear agua dentro del tubho graduado. Esto general

mente requiere de 4-6 minutos.

El volumen de agua ep el cilindro es leida y 1a humedad cal

culada.

(Pomeranz 1971, Kramer 1973-74, Jacobs 1968)

Ventajas de este método de destilacidn directa.

l.- se trata de una determinacidn directa no de una pérdida de
peso. ' |

2.—- No hay efecto de la humedad durante el secadec o la pesada.

3.- No hay oxidacién.

4.- No hay perdidas de las sustancias volatiles.

5.— Las reacciones quimicas producidas por el calor son reducidas.

Desventajas.
1.- Mide el agua que produce la descompocién de la muestra.

2.- Hay una recuperacifén incompleta del aqua debido a la forma-
cifén de emulsiones o a la adherencia del agua a los lados -

del condenzador y el tubo de recepcidn,

3.- No es aconsejable para pequehas cantidades de agua.
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Algunas notas sobre el procedimiento de destilacifn con disclven

te.

l.- Diversos investigadores han recomendado usar los siguientes

disolventes:
Disolwventes

Tetraclouro de carb. F. ebull. 77°C

Eenceno " " goecC
Metilcicloexano L ¥ 100°C
Toluenc " v l111°C
Tetraclorocetileno " ke 121°cC
Xileno " " 137-140¢°C

La American Spice Trade Association (ASTA)} en sus m&todos
oficiales de andlisis recomienda el uso de benceno en lugar
de tolueno, con productos tales como pimientos rojos
chile en polvo o papriea}, cebollas deshidratadas, ajos des
hfdratados, etc. gue son ricos en azficares y otras sustan-
cias gue pueden descomponerse, liberando agua a la tempera-
tura de ebullicidén del tolueno. Por ejemplo la levulosa co

mienza a descomponerse a 70°C,.

Es preciso limpiar la totalidad del aparato, cada vez gue
se utilize, con &cido sulfuro dicromato, enjuagarloc bien --

primerc con agua Y luego con alcohol y finalmente secarlo.

Debe calibrase el receptor o colector por sucesivas destila
ciones con tolueno de cantjidades de agua medidas con preci-
sidn. Las lecturas deben aproximarse en centesimas de mili

litro.

Existen diversas modificaciones de tubo colector original.
La eleccidn de unc u otreo depende del volumen de agua que
se espera recoger, del grado de precisitn requerido y de la
facilidad con que el disolvente refluya el frasco de desti-

lacibn, ademis de otros factores. (Jiménez 1976)
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iii) MEtodos elecgtricos
La proporcifn de agua presente en los alimentos afecta a
cierta propiedad eléctrica, lo cual sirve como fundamento para
la estimacidn rédpida de la humedad en materiales como harina,
almiddén, trige y mafz. Se han designado aparatos adecuados --
para efectuar determinaciones r&pidas (aproximadamente un mi-
nuto). Las propiedades eléctricas utilizadas son la constante
dielectrica que es 80 para el agua siendo mucho mayor gue la -
mayorfa de las sustancias secas y asi en los alimentos humedos
aumenta la constante dielectrica conforme crece la humedad. Y
la conductividad (o la resistencia) gue disminuye rédpidamente
al descender el contenido de agua. los aparatos de medida se
calibran con auxilio de muestras de contenido de humedad cono-

cida. (Pearson, 1976; Avyers, 1970).

iv) Métodos quimicos

Existen dos métodos guimicos para la determinacién de hu-

medad.

iv.l a) El1 método de carburo calcico.

El cual ha tenido algun usoc en el andlisis de aliemto,
esta basado en la reacciéf de carburo calcico con agua para pro

duclr acetileno.

>
CaC2 + 2H20 C2H2 + Ca (OH)2
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Fste método ha sido usado para la determinaciédn en harina,

mantequilla y jugo de frutas.

La cantidad de acetileno y humedad pueden ser estimadas de-

terminando el peso perdido por la muestra después de la reaccidn
*

y del escape del acetileno también puede ser determinado por la
presién medida en un sistema cerrado o atrapando el volumen y mi

diendo su volumen. (Pearson 1970, Jacobs 1968)

iv.2. k) El mStodo de valorizacitn de Karl Fischer.

Es el mé&todo guimico mas comunmente usado para la determina
cidn de agua en los alimentos, utilizando el reactivo Karl Fis-

cher.

Este reactivo (Descubierto en 1936 por Karl Fischer) consta
de iodo, dioxido de azufre, piridina y un disolvente que puede

ser metanol o metilicelosolve,

Las reacciones implicadas son 1las siguientes:
a) CgH M. I, + CgHgN. 80, + CgHgN- + E,0 7

-+ 2C5H5N. HI + CSHSN. 503

b} C5H5N 503 + CH30H - CgHSN  (SO4) CH3
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En la préctica la ecuacidn no es exactamente estequiométrica

y el reactivo fischer debe normalizarse firente a un peso de agua

conocido.

Habitualmente se utiliza un exceso de dioxido de azufre, --
piridina y metanol (o de otros compuestos que contengan grupos hi-
droxilo) de manera que la fuerza del reactivo venga determinada -
por la concentracién de iodo. El reactivo mds frecuentemente uti
lizado consiste en una disolucidn metanolica del resto de los com

ponentes de la relacifn:

I, s 330

5 10 C_H_ N

575

2

El reactivo de Karl Fischer es un poderoso deshidratante —-
por lo que tanto la muestra como el reactivo deben protegerse con

tra la humedad del aire cualquiera que sea la té&cnica usada.

Las titulaciones pueden efectuarse visual o electrometrica
mente, en su forma mids simple es el propio reactivo el que actda
como indicador. La disolucidn muestra mantiene un color amari-
lle canario mientras haya agua, gue cambia luego a amarillo cro
mato y finalmente a pardo en el momento de producirse el vira-
ge. La titulaci®dn visual es, sin embargo menos precisa que las
que utilizan procedimientos electrom&tricos para determinar el

punto final,

En el método siguiente se utiliza el aparato de Bairdy

Tatlock Litd (Btl).
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Dekideo a la sensibilidad. del m&todo y de leos reactivos de-
be prestarse eéspecial atercifna los aspectos sigulientes:
a) La humedad atmosferica debe excluirse del reactivo Fischer ¥
del disolvente de extraccidn. '

b) Los tubos de secado del aparato se rellenarin con un agente
desecante eficaz.

c) Si el agua de la muestra se ha de extraer por calentamiento a
reflujo, el 1lIguido no se debe someter mls que a un calenta-

Iniento suave.

Determinacibtn de la humedad con el aparato electrométrico

Btl de Karl Fischer (fig.8 ).

Reactiwvos

Reactivo Karl Fischer.
Se disuelven 63 gr. de iodo en 110 ml de piridina anhidra

y se introduce la disolucidn enh una mezcla frigqorifica. Se pasa
lentamente dioxido de azufre agitando continuamente hasta que el
peso aumenta a 32 gr. Se deja la mezcla en reposo durante 30 mi
nutos y a continuacién se diluye a 500 ml con metanol anhidro.

[ 1 ml. de sclucidn = 5 mg de agua aproximadamente]. El1l reacti-
vo debe normalizarse diariamente la adicién de ioduro de piridi-
no ayuda a estabilizar el reactivo. Disocluci6n normalizada de =~
agua-metanol. Se prepara una disolucifn conteniendo 5 mgs de -~

agua por ml de metanol anhidro.
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A ¥ B, buretas de 25 ml; €, vaso recipiente de valoracion; D, elee
trado doble de platino; E, llave de control de vacio; [, frascos e
reactivos; 7, embudos para el rellenado de los fraxcos; I, tubos
desecadores grandes; J, tubos desecadores pequenos; K, indieador
de punto final; L, tobera de vacio; M, agitador magndctico; N, con
trol de la velocidad de agitacion; P, conexiones el electroda: 0, v
rilla agitadora; R, tobera para nitrogeno seco. (Por cortesia de Paird
amd Tatlock [London] 1.

46.
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Llenado de buretas.

Se gira el aparato hasta poner de frente su parte poste-

rior.

Se comprueba el color de la silica—-gel en los tubos. Se
cargan los frascos con disolucifén normalizada de metanol-agua
y con reactivo Karl Fischer (mirando hacia atr&s del aparato
a los lados izgquierdo y derecho respectivamente). Se gira de
nuevo el aparato, de manera que la bureta del reactivo EKF gue
de a la izquierda. Se conecta el tubo de unidén de vacio del
lado derecho a una bomba, se gira la llave de paso hasta la -
posicidn <<llenar >> (indicacion exterior), se aplica succidn
Y se llenan las buretas a través de sus llaves. Se deja que
los niveles en las buretas sobre pasen las marcas de cero, se
gira la llave de paso a la posicidn <<vertido>> y se enra-
san las buretas a cero (asegurarse de las buretas €stan com-
pletamente llenas, analogamente a como se hacen en las bure-
tas convencionales).

Nota: Cuando se utilice la bomba de vacio, la llave de paso
de la bureta no debe girarse hasta la posicidn verti=-
do mientras la llave de paso de control del vacio €s-
ta en la posicién llenado.

Normalizacion del reactivo Karl Fischer.

Se secan el vaso de valorizacifin, el agitador y el elec-
trodo empleando acetona y una corriente de aire. Se llenan -

las dos buretas, se ajustan a cero y se ocorectan a la red eléctrica. --
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Se coloca en posicidn el vaso conteniendo un agitador y se pasa
una corriente lenta de nitrégeno a travéds del tubo de entrada de
la izguierda, Se anaden al recipiente de valoracién 20 ml de di
solucibén normalizada de agua metanol desde la bureta correspon-
diente. La escala debera indicar <<exceso de agua>> (suponien-
do que los electrodos esten en contacto con el liquido), Se co-
necta el agitador magné&tico y se anaden porciones de 1 ml de - -
reactivo Karl Fischer a intervalos de 2 segundos. Se continua -
la adicién de reactivo hasta que se obtiene un color permanente
de iocdo (kml). La aguja debera indicar <<exceso de Fischers>>
Después se valora por retroceso este exceso con la disolucifén -~
normalizada de agua metanol, anadiendoc una gota por segundo has-—
ta gue una nueva dgota hace volver el indicador a la posicién - -
<<exceso de agua>> (o da una desviacién constante junto a <<exce
so de agua>> - se suministra un reostato para ajustar la desvia-
¢ibn de acuerdo con los voltajes principales. El1 ajuste se debe
hacer con los electrodos sumergidos en los productos de la reac-
cibn despué&s de la revaloracidn con disoclucibn de agua). Se ano

ta el volumen total afiadido de disolucidn normalizada de agua-me

tanol (w ml.).

Se acorta el paso de nitrbgeno y se limpian y Se secan por

dos veces el vaso y el agitador,

Suponiendo que la selucién normalizada agua-metanol, con-
tiene exactamente 5 mgrde agua por ml, 1 ml del reactivo Karl

Fischer = %? mg de agua.
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Alternativamente, se pesan por diferiencia alrededor de - -
0.1 gr. de agua en el vaso de valoracidn y se procede como se —-

han indicadeo anteriormente.

En este procedimiento, los electrodos no se introducen en el

liguido durante las primeras etapas de la valoraciédn.

Determinacidn de la humedad en muestras de alimentos,

Se pesa exactamente y con rapidez en el vaso de valoracio6n
una cantidad conveniente (eguivalente a 20 ml del reactivo Fis-
cher) de muestra moiida, evitando totalmente tantc un secado in-
debido como una captacidn de humedad. Se anaden 10 ml de meta-
nol anhidro y se pone al vaso de valoraci6n un refrigerante de -
aire largo, seco. Se calienta el vaso mediante una manta calo-
rifica o una placa-caliente (modificada aislandc la mitad de ia
superficie de calentamiento o© cdn una chapa de madera dura para
que si la temperatura de la placa caliente es de 130°C, la de --
la superficie aislada sea de 70°C). Se calienta el l1iquido a -~
ebullicidn y se mantiene 15 min. hirviendo reposadamente. Se co
loca el vaso conteniendo el extracto en el aparato, se pasa por
nitrfgeno a su través y se valora con el reactivo Fischer y por
retroceso con disolucién normalizada de agua-metanol (como en la

normalizacitn). Se efectlia una determinacidén en blanco con 10 ml

del metanol empleado.
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RESUMEN

La humedad de la muestra se elimina por medio de la evapora
cidén inducida por calor, congelamiento, destilacidn o por titula

cién siendo el contenido residual el porcentaje de materia seca

ya sea total o parcial.

Por ejemplo: nunca se debera reportar los rendimientos de
un forraje en base a su pesoc verde debido & que &ste puede variar

como consecuencia de efectos internos y exXternos como lluvia,

riego, edad de la planta condicién fisica de la planta etc.

Ls entonces gue la materia seca refleja una cantidad medi-
ble. Ademis todos los autores coinciden en que todos los datos

informativos acerca de un alimento deben estar reportados en - -

base a su contenido de materia seca.

El1 objetivo es el siguiente:
a) Determinar la materia seca de la muestra en base:
1) Tal como ofrecida.
Que se refiere al estado en el cual se encuentra el ali-
mento a la hora de consumirlo el animal.
2) Tal como recolectado.

Son materiales gue generalmente no se utilizan en la ali
mentacidn animal tal como leces, orina etc.
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b) ¥ agquellas que necesitan secarse parcialmente o darles un tra-

tamiento especial (contienen menos del B88% de materia seca).

Para reportar los datos en base seca, es necesario hacer las
correcciones correspondientes como hacer la conversidn de "tal

como ofrecido" a base seca o "parcialmente seco" a base seca.

Sin embargo a veces es dificil la determinacidén exacta del
contenido de humedad. En la pr&ctica cualgquier método que propor
cione una buena repitibilidad con resultados comparables es acep

table.

Tambié&n son v&lidos ciertos métodos especialmente rapidos -
siempre que los resultados se contrasten con los obtenidos median

te algln otro método mads convencional.

Los métodos principales para la estimacidén de la humedad y
de los solidos totales pueden clasificarse bajo alguno de los si

guientes mé&todos.

i) Métodos de secado.
En los cuales el agua se elimina por el calor o por agen

tes desecantes.

ii) MEtodos de destilacién directa
iii) Mé&todos electrioos rapidos

iv) Métodos gquimicos
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i) Métodos de Secade.

Son los mis comunes y consiste en eliminar el agua por

calentamiento bajo condiciones normalizadas.

Dentro de estos mé&todos &stan.

i.l)Método de la estufa de aire.

Que consiste en scmeter las muestras pesadas a la

accibn del calor en la estufa de aire.

i1.2)MEtodo de la estufa de wvacio.

Es el mdas recomendable para aquellos productos sucepti

bles a descomponerse debido a la accidn del calor.

Consiste en calentar las muestras en la estufa de vacio
a una presibn reducida, bajando considerablemente el punto
de ebullicibn del agua ague escapa de las muestras a una me-

nor temperatura.

i1.3}0tilizando el'aparatorr&pido de Carter-5imdn.

Este mé&todo es muy aconsejable para el control indus-
trial, cuando, (como en el casc de los cereales), tienen —--

gue examinarse varias series de muestras juntas.

Consiste en un horno con capacidad para 3 cé8psulas -~ =
Carter-Simmons due se introducen por un periodo de 15 min. a
una temperatura de 155°C, Se sacan dejandose enfriar en un

desecador para después pesarse.

i.4)Utilizando el aparato de vacio T y M.

Por calentamiento mediante infrarrojos y a vaclio, eli
mina la humedad libre de muestras pulverizadas simples en

menos de 15 min,
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i.5)Secado con édcido sulffirica.

ks lento y tedioso sin embargo debe ser usado cuando de

terminaciones exactas son regueridas.

Consiste en un desecador de vacio al cual se le anaden
200 ml de &acido sulflrico fresco, se introduce la muestra se
cierra el desecador posteriormente se provoca el vacio, y a
las 24 hrs. se saca y se pesa la muestra esto se hace varias

veces con &cido sulfirico fresco, hasta peso constante.

i.6)Liofilizacidn.

ii)

Es el mejor procedimiento de secar muestras de forrajes

para andlisis posteriores.

Consiste en congelar la muestra a vacio con la consi-
guiente sublimacidn del agua después se aplica calor (también
a vacio) para terminar el secado. Desgraciadamente es muy =

caro.

M&todos de Destilaci®dn Directa,

Implican la destilacidén- a reflujo de los alimentos con
un ligquido inmiscible en agua menos denso gue ella y normal-

mente con un punto de ebullicidén m&s elevado.
La determinacidn con solvente esta sujeta a dos errores.

a) A la descomposicifn de la muestra con formacidn de agua.

b) Recuperacidn incompleta del agua debido a la formacién
de ebullisiones o a la adherencia del agua a los lados

del condensador y del tubo de recepcidn.

Aunque el primer sclvente utilizado fue Xileno , la
A.0.A.C. v la A.S5.T.A, han adpotado la destilacibn con to-

lueno.
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+i) Destilacién con Tolueno.

El método mis frecuentemente utilizado es el de Bidwell-
Sterling. El cual mide el volumen de agua liberada por la -~
muestra que al ser calentada forma una solucién de hidrocarbu
ro-agua en el matraz, se recolectan en un tubo especial en =--
donde se condensa y caen al colectar midiendo el volumen de
agua. El solvente refluye al matraz.

ii.2) Método Brown—"_Du,vel
Puede considersrse una modificaciétn del m&étodo anterior.

Para éste método se disefio un aparato especial el cual consis
te de un frasco redondo con cuello corto con un tubo a un la-
do que va y desemboca a un condensador, sumergido en un tan-
que de agua fria, saliendo por de bajo de &ste y dejando caer
el agua en un colector gradduado para ser medida.

iii) Mé&todo Eléctricos Rapidos.
Se basa en las propiedades eléctricas gue tienen los ~-
alimentos afectados por la cantidad de agua presente en ellds.

Las propiedades eléctricas utilizadas con la constante
dieléctrica que es 80 para el agua, siendo mucho mayor gue -
la mayorfa de las sustancias secas. La conductividad que -=

disminuye r&pidamente al descender el contenido de agua.

Los aparatos de medida se calibran con auxilio de mues-
tras de contenido de humedad conocida.

iv) Mé&todos Quimicos.
Existen dos m&todos,
a) El m&todo &e carburo calcico.

Ha tenido algfin nso ep el andlisis de alimento. Esta
basado en la reaccibn de carburo calcico con agua para
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producir acetileno:

+
Cac2 + 2H20 th C2H2 Ca (OH)2

La cantidad de acetileno y humedad pueden ser estima
dos determinando el peso pérdido por la muestra después
de la reaccibén y del escape del acetileno.

b) M&todo de wvalcoracibn d&e Karl, Pischer.

Es el método quimico mids usado para determinar agua
en los alimentos, utilizando el reactivo Karl Fischer. -
Este reactivo consta de iodo, dioxido de azufre y un di-
solvente gque puede ser metanol o métil celosalve.

La fuerza del reactivo proviene de la concentracién
de iodo.

El reactivo Fischer es un poderoso deshidratante por
lo que, tanto el reactivo como la muestra deben proteger
se contra la humedagd.

La titulacifn puede efectuarse visual o electrometri
camente.
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