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L
75%
L _ C
387 . 37% "
207 207
M M ' M . M M M
259, 627 80% 63% |- -1 80% 1007
1 _ 2 3 : 4 _ 5 6

pistribucién del réquisito>de.energia entre mantenimiento (M), prefiez P, produc-
cién de leche (L) y crecimiento (C).

1 y 2 vacas lecheras produciendo 20 y 4 1lts. de leche,

3 vaca seca en el (ltimo mes de gestacién.’

4 - 5 - 6 novillos ganando 700 - 300 y 0 g. de peso diarios,




VALOR NUTRITIVO DE PASTOS
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. COMPONENTES QUIMICOS DE LOS FORRAJES

TLANTA

AGUA

Materia Seca )
. / . 40 - 837
A inerales

Materid Organica

/\ 6 - 187
‘ : 2 - 25%

No Mitrogenadas Nitrogenadds

No granos Grdsas Protéicos nitratos

(Proteinas, 0 - 157
: Peptidos, .
S ©  Amino dcidos)
’ - 85 - 100%

Hidratos de Carbono
Azdcares, almidén,
celulosa, hemicelulosa




'Forraje H_<

100°%C

ESQUEMA DE ANALISIS DE WENDEE e V|

Agua

fateria scca

Grasa (estracto etereo)
’ ' .

Materia seca Destilacidn con

Residuo no graso Temperatura

eter
Residuo no graso

Ceniza

Forraje Digestidn
: Digestidn

Forraje Dicestidn

500°¢C
{ateria organica incinerada
"Protefna (M x 6.25)
dcida (Rjeldahl)
alcalina

ubstancias no protéicas

Fibra cru%i (insoluble)

-
-

alcalina

Digestion

Por computo,

Extracto no
[ T o e S

acida .
~Jolubles

= Forraje - (agua + cenizai+ protefna + fibra cruda)

nitroeenado
ETF DRI BRI ITE

luego: -

Forraje = agua + grasa + cenlza + proteina + fibra cruda + extracto no
nitrogenado. .
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ESQUEMA DE ANALISYS DE VAN SOEST

Forxraje

Digestidén con detergente neutro

Soluble

Contenido celular

Inuohlﬂe

Pared cclular

Digestién con detergente dcido

Soluble

Hemlcelulosa

Insghublc

Lignina + celulosa

Digestidén con dcido sulfdrico 75%

Soluble

Celulosa

: I
Ipsoluble !

Lignina

Adaptado de Crampton y Harrls (1969) (Applied Animal Nutrition).
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A

Protefna digerible,

Relacién entre el contenido de protefna bruta y el contenide

"de protefna digerible en los forrajes de América Latina,

21}
19.5.
18

16.5

15|
Y = 3.02 + 0.936 x + 0.516

13.5 | - ) :
s = 0.980
12 L

.1005. k>
7.5 L
4,5 L

1.5 |

by )] 'S 1 2 1 \.

3 . X
9 10,5 1 13.5 1 16,5 18 19.5 21

Protefna bruta, %




Contenido de fésforo, %
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- T e e H. rufa

160" 700 300 %00 500
Superfosfato aplicado al suelo, Kg/ha

Contenido de fésforo de especies forra-
jeras en la selva peruana., La zona en
puntos corresponde a los niveles necesa-
‘rios para el crecimiento y reproduccién
del canado (Adaptade de Santhirasegaram,

1976).

S, gulanensis
-— -



N en P. miximun (adaptado de Wilson,

27:343-354. 1976).

Dias después de

Efecto de la localizacilén de¢ la hoja sobre el contenido de

Aust, J. Agric. Res, .

Nivel de insercidén (de abajo hacia arriba)

la expansién B 5 7 10 13

0 4.7 4.0 3.7 3.2 2.5

) 5 4.6 3.7 3.6 2.9 2.4
’ 10 3.0 2.9 2.7 2.6 2,2
20 - 1.5 1.8 1.7

1.9

1.7

1L}




CONSUXO T DIGESTIBILIDAD DE CINCO GRAMINEAS
TROPICALES, SEPARADAS ENTRE HOJAS Y TALLOS.

(Adaptado de Laredo y Minson, Aust. J. Agric.
Res. 24: 875-888. 1973).

DIAS DE CRE- : oJA (TALLO DIFERENCIA
CIMIENTO,.

8

CONSUMO, g #.S./ 'p*

-

47 | 694k 48.9 - 2005
7 50.9 348 - 16.1
89 | 53.0  26.3 ~ 26.7

DIGESTIBILIDAD H.S., %
47 | 59.6 61.1 LS
N 50.8 " 54.0 3.2 -

89 47.5 52,2 lhe?
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L
\ | |
DIGESTIBILIDAD Y COHSUﬂO DE TR=S FORRAJES TROPICALES
FERTILIZADOS COi! 125 y 500 Kg N/ha DESPUES DZ CADA CORTE
(Adaptado de Minson., Aust. J. Exp. Agric. An, Hus.17:153-
157 « 1973)

Especic 125 Kg N 500 Kg N Diferencia

Digestibilidad de la W.S, %

Ce gayana 588 : | 62,1 3.3 ns

D, decumbens 60.2 62,2 2.0 ns
P, dlandestinum 58,3 - 59.4 : 1.1 ns

Consumo de¢ ¥.S., , & / pe 72 B

C. gayana 63,0 | 66.3 3.3 ns
D. decumbens 6l.3. 65.4 4,1 ns
P. clandestinun 60.7 60.5 - 0.2 ns




0°69 0'v. S Wb

T°0% S'6y  42[N[30 OpLUBIUOY
6'65 §'0S 4e(n|8d pated
% %
0935 _0GY7139N0D ___3IN3NOJKOI
*04np |

Bwul sseub aAy ap peplylq
-}31ssbip A uploLsodwod ey
Us 03U3LlWed3ss 3p 039343 elqe]



*pepljiglisabip-ownsuod uQloe |34
us  afeJdJo} [9p BDIS1) BWIO) Sp 012343 teanbly
SW PepPl|1q13sabiq %
09 6]¢]

I I i T

109
(]
o
=z
— (%
[
=
o
opedld .
[fe]
~
08 o
~J
\%2
S~
a.
-\
[+

400l



w=-m-= Tropvicales

- Templadas

e ————)

T

]
] )
) 1
Frecuencia ——al -
relativa r —
en las : :
"observa- A i
. _ 1 \
Clones. - ‘ ( ooy
% : .
. -l . :
ekatade Lo :
! | oo SRS A X A J 2
30 35 40 50 60 70

Digestibilidad de la M.S., %

Diferencias en digestibilidad entre forrajes de clima

tropical y'templado
(Tomado "de Minson y McLeod. Proc. Int. Grass. Congress

XI : 719-722. 1970 )
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70 o

[
60r L4 [
o
-3 (Y E
: 50 ° o ¢
Consumo N %\§&
SR, .
30+ R g X
201

20 50 4050

" Retencion, h,

Relacion entre consno de M.S. y tiempo de
retencion de la M.S, ingerida, en el reticulo-

rumen, Tomado dé L:redo y.Minson 1973.
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Ndmero
de
bocados

L

Consumo del forraje
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- - -1

LA PRADZRA Y EL ARIMAL QUE
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Preferencia por
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DISTRIBUCION ESPACIAL DE LA PRADERA Y CONSWIMO DE

FORRAJE POR EL GANADO
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L, semanas 6 semanas
« 38 .

Bocado .3l

g MO/boc.
« 30

4

« 26

° 22‘

Rendimien,

Ton MS/ha

L 2 .3 4

'Nivei de Nitrogzeno

Tamaflo de bocado y rendimiento de hoja y tallo del pasto

Setaria anceos, Kazungula, fertilizado con Mitrogeno.

Adaptado de Stobbs . 1973.



-

Densidad de hojas (DH) en pastos troplcales y templados

TAF Altura ‘DH/cm .
cm ‘(IAF/..cm)_
Setaria anceps 8.5 © 80 "ﬂ 0.121
Pennisetum typhoide; 9.5 120 0.079
Desmodium intortum 5t5 .50 0.110
S. anceps/D. intortum 4,2 38. 0.114
8.0 24 " 0.333

Lolium spp.

Adaptado de Stobbs”l973




%

Tiempo de'pastoreo y consumo de forrajes en pastoreo

Adaptado de Stobbs 1974

Tiempo de pas- Nimero de bocados* Tamafio de bocado
toreo ) :
Pradera horas/d{a bocados/dia . g.MC/bocado
Templada, jéven 7.7 28.800 0.43
Trbpical, jéven 9.4 44,530 . 0.34
Troplcal, madura 11.2 61.700 0,17

o

% Namero total de bocados (de consumo y rumia). Entre 50 y §50% de los

bocados son de consumo



(fon/ha)

Disponibilidad de H.S.

s . Tallo

e

X S
L

-

1 . 5 15
' D{f{as '

. Disponibilidad de M.S. en una pradera de Setaria en varios estados de

defoliacién, (Adaptado de Chacén y Stobbs. 1976).




200005~ .

Humero total
de 225001,

bocados

15000

Dias de pastoreo
0.0 Setaria,madura

& . O Cebada, tierna

t

Numero total de bocados por vacas secas en 380 minutos

de pastoreo. Tomado de Stobbs 1974.



Porcentaje de la dieta

100

80

60

40

20

% /
i H T /% %

Composicién porcentual de la dieta de vacas en una pradera de Setaria,

defoliada continuamente. (Adaptado de Chacon y Stobbs, 1976.)
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Cuadro Caracterizacidn quimica del suelo y tejido foliar de
Desmodium ovalifoliwm 350 consumido y no consumido bajo

pastoreo en Carimagua

Suelo Tejido foliar®
Area

Area de . No

Componente de no Componente Consumido .
consumo o cimo consumido

X X X X

pH 3.7 3.7 Tam’nosb (%) 20.2 31.3
Al (meq/100 g) 3.0 3.2 P (%) .20 11
P (ppm) Bray II 1.4 7 K (%) .89 .52
S (ppm) - 16.0 11.7 Ca (%) .91 .92
Ca (meq/100 g) .28 .10 Mg (%) .20 .26
Mg (meq/100 g) .06 .04 S (%) .17 .09
K {meq/100 g) .09 .06 Proteina (%) 16.4 10.2
DIVMS (%) 51.6 45.4

a/ Promedio de dos muestreos realizados 3 y 5 meses después de iniciado

el pastoreo (Febrero, 1980)
b/ Catequinas equivalentes




Cuadro Efecto de época del afo en la digestibilidad 4n v.itho

de gramineas bajo pastoreo continuo en Carimagua

Epoca del aiio

Graminea Parte

planta Inicio® Finalb Inicio®
1 1 1
lluvia lluvia sequia
-------------- Y ———
B.decumbens  Hoja 71.0 Y 4.9 69.0 % 3.1 60.9 T 4.6
Tallo 60.0 Y 6.4 sho0 ¥ 3.9 49,3 ¥ 3,3
* B humédioola Hoja 76.5 1.9 63,9 % 2.1 54,6 £ 3.7
Tallo 60.0 Y 2.0 56.9% 1.8 7.2 T 1.2
A. gayanus Hoja  57.3 Y36 53.2%3.9 bh.2 ¥ g,
Tallo 62.2 T 3.4 48.8 ¥ 4.6 33.8 T 3.
P.maximum | Hoja - 51.7 ¥ 4.3 yo.b T 7
Tallo - 43.9 ¥ 3.3 25.2 T 2.0
a

Muestreo Mayo 1980
Muestreo Octubre 1979

Muestreo Enero 1980
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Cuadro Disponibilidad de materia seca total en
mezcla de A, gayanus + D. ovalifolium
bajo dos estados de madurez (Quilichao)

Dias en No, de

pastoreo obs, Inmaduro Maduro Promedio
---------- kg MS/ha~-----~-~--

Inicio 36 4.5587388  5,659T98 5,109

2 dfas 36 3.930°258  4.164%251  4.o47

Promedio L, 244 4.911




Cuadro Presidn de pastoreo ejercida en pastoreo
de mezcla de A.gayanus + D.ovallfolium
bajo dos estados de madurez (Quilichao)

- a b -
Dias en No.de Inmaduro Maduro X
pastoreo obs,

—————————— kg MS/100 kg PV------
+
Inicio 12 27.4%3 9 16.8%.7 221
2 dfas 12 36.8%4,2 19.6%.8 28.2
32,1 18.2
@ 2
Area/parcela 360 m

Area/parcela 180 m2



Cuadro . Efecto de suplementacidén de nitrdgeno o legumi-
nosa en el consumo de materia seca de graminea
y nutrimentos digeriblies totales. -

Suplemento

Tratamiento : Control
MS Nutrimentos
graminea  digeribles
e g/P*73/dia-====~==-=-
1. Sabana nativa® 45,4 — 15,0
Melaza + Urea — 60,9 27 ,4
+ Algodon - — 56,3 29,5
2. Melinis minutiflona 38,4 34,1 15,6
+ Stylosanthes gulanensds — — — 25,6

a/ Sabana nativa época seca: 9,3y 7,0 g/P*7%/an/dia de torta
de algodén y melaza-urea, respectivamente

b/ Melinis minutiflona €poca seca: 20% de lo ofrecido fue
Stylosanthes gulanensis.
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Cuadro Caracterizacion de S. capitata ofrecido
y rechazado por ovinos en jaula en
prueba de cgnsumo y digestibilidad
(Quilichao)

Parte de
Detalle Planta Ofrecida Rechazada
Hoja 15.0 + 3.9 6.3 + 3.6
Proporcion Tallo 33.8 + 1.5 68.5 +1.6
Flor 51.2 + 1.4 25.2 + 1.4
_ Hoja 16.2 + . -
Proteina Tallo 8.3 + . -
Flor 14.9 + . -

a/ Promedio de tres ecotipos de S.‘capiiata (1019,
1315 y 1405)
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Cuadro . Caracterizacidon del Andropogon gayanus y
Stylosanthes capitata 1019 ofrecido a ovinos en
jaula en ensayo de diferentes proporciones
graminea-leguminosa (Quilichao).

Material Componente MS Parte de la planta

ofrecida Hoja Tallo Flor

: Proporcion - 61.2 38.8 -
a Proteina 7.2 8.9 4.1 -

A. gayanus 621 Fosforo - 12 .07 -
Calcio - 33 21 -

Dig. IN VITRO 60.8  62.7  56.1 -

Proporcion - 29.4 34.6 36.0
Proteina 13.2 17.2 9.2 16.5
e , b Fésforo - .16 .09 .18
S. capitata 1019 Calcio _ 95 58 84

Dig. IN VITRO 58.4  60.3  49.8  64.3

a/ Edad Andropogon gayanus 621: rebrote 6 semanas
b/ Edad Stylosanthes capitata 1019: rebrote 12 semanas



Cuadro Efecto de diferentes proporciones de gramineas
(Andropogon gayanus 621) y Teguminosa (StylLosanthes
capitata 1019) en el consumo y digestibilidad de
materia seca con ovinos en jaula® (Quilichao)

Proporcién b Consumo Digestibilidad
_Graminea/ Materia seca Materia seca nglZ;?;?egidc
leguminosa total
g/P* 7%/ d1a 2
100 : O ' 62.5 57.7 1.4
90 : 10 60.6 59.3 1.4
80 : 20 56.1 57.6 1.3
70 : 30 62.7 55.4 1.4
Promedio 60.5 57.5 1.4

a/ Graminea: rebrote de 7 semanas
Leguminosa: rebrote de 12 semanas 75
b/ Nivel de oferta promedio para cada proporcidn: 100 gMS/P‘"~/dfa

¢/ Mantenimiento: 25 gMS digerib1e/P'75/d1a




Cuadro Proporcidon de hojas y tallo y contenido de proteina en
B. decumbens, B. humidicola y D. ovalifoliwn 350 ofrecido a
ovinos en jaula en prueba de consumo y digestibilidad
(Quilichao).

Parte de
Detalle Planta B. decumbens B. humidicola D. ovalifolium 350

Proporcidén  Hoja 75.5 88.3 54.6
Tallo 24.5 11,7 45.4

Proteina  Hoja 4.7+ .6 7.0 + .6 12,6 + .5
Tallo 2.1 +.3 2.8 + . 6.7 +




Cuadro Consumo y digestibilidad con ovinos en jaula de
D. ovalifolium, B. decwnbens y mezcla de B. decumbens
con D. ovalifolium (Quilichao).

. Nivel de Consumo de Digestibilidad
Ofrecido oferta MS de MS
75 .
--------- ©/diam------ %

D. ovalifolium 350 114 61.3P + 4.7 57.0b + 0.7
B. decumbens 125 59.9° + 5.8 60.2% + 2.8
Mezcla
B. decuwnbens 100 (81%) 55.5 (79%)
D. ovalifolium 350 23 (19%) 15.0 (21%)

Total 123 70.5% + 1.5 61.9% + 1.5

a/’  B. decumbens rebrote de 12 semanas

bc/ Medias en la misma columna diferentes (P<0.05)




Cuadro Consumo y digestibilidad con ovinos en jaula de

D. ovalifolium, B. humidicola y mezcla

de

B. humidicola con D. ovalifolium (Quilichao).

. Nivel de Consumo de Digestibilidad

Ofrecido oferta MS de MS
------ gMs/P "5/ diammnn-- %
D. ovalifolium 350 159 71.6° + 5.1 56.70 + 3.2
B. humidicola 144 82.8% + 3.4 59.1° + 1.2
Mezcla
B. humidicola 109 (78%). 70.1 (81%)
D. ovalifolium 350 31 (223) 17.8 (20%)
Total 140 87.9% + 7.2 63.9 + 2.1

a/ B, humi{dicofa rebrote de 6 semanas
bc/ Medias en Tas misma columna diferentes (P<0.05)
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TR A Seisl

.‘alnmentos y en los tEJldOS de anlmales y planLas que se deqcxlben en esgta

- SECCION IT

METODOS QUIMICOS Y BIOLOGICOS *

4

Los métodos qu1m1cos y bloléglcos empleados en el anallsls de los

seccion, han Sldo preparados para uso de los Laboratorlos de Nutr1c1on

Animal. Son métodos probados y se con31deran satlsfactorjos tanto en lo

que respecta al tlempo que se toma en desarrollar cada uno, ‘como en su

exactitud.
Vo . ’
Existen diferentes maneras dc conduc1r los anallsls. Los métodos

sirven finicamente como gufas y en algunos casos se hace necesario modifi~

carlos para adaptarlos a las. cond1c1ones proplab de cada 1aborator10 y de

los eXperimentos especificos.

El anilisis proX1mal por el metodo Weende para allmentoe hunﬁnos y.

para animales, comprende la deLerm1nac1on“de la humedad (materla seca),
extracto etéreo, proteina cruda, ceﬁiza, flbr;‘crﬁda y extracto 1libre de
nitrégeno (ELN).

En el ﬁasado, estos andlisis han proborcionado el bunto de bartida
ﬁara efectuar otros que involucran la determinacidon de nutrientes mis es-
pecificos, sirviendo tambi&n como base para calcular el valor de los nu-

trientes digestibles totales (NDT) de los alimentos, cuando también se
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analizan las heces y la orina.

El'avance logrado en el conocimiento.de las necesidades nutriciona-
les de los anlmales y en la utilizacidn de los nutrientes contenidos en
los allmentos, ha aflorado errores serios tanto en los ‘métodos usados
como en la interpretaC1on que se le da‘a los valores de fracciones tales
como la %ibra cruda, el extracto iibre de nitrSgeno y el extracto etéreo.

Se recomienda ﬁor'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 seilalan las necesidades nutricionales .de
los animales dom@sticos se estd usando el sistema de las calorias (véase

la pdgina 701).

Para la evaluacidn de forrajes, los procedimientos de Van Soest se

\_T

'estén usando-breferentemente al método de Weende. Otros anilisis de im-
portanc1a actual son los relacionados a la determinacidn del consumo vo-
luntario de a11mentos y el que establece el coeficiente de dlgestlbllldad
ae la materia seca'ig_vitro.-

-~/ Para la ﬁrebaraéiGn de ioé cuadros dé'comﬁosici6n quimica dé los ali-
mentos, los valores de mayor imbortancia‘los constituyen el contenido de
materia seca, ﬁroteina, amino &cidos, minerales, %itaminas y los valores

o

de energfa; estos {iltimos de acuerdo al sistema de las calorias.

1401-2"




PESADO DE LAS MUESTRAS POR DIFERENCIA PARA
EL ANALISIS QUIMICO

Principio

La muestra se debe mantener tapada para que no pierda humedad mien-

tras se pesa.

Equipo

(a) Balanza analitica que lea hasta el cuarto-decimal._(i;xxxx);‘
(b) Botellas para peséf, de 50 ml. de capacidad.

(c) Cuchara pequefa de aluminio.o plésgico.

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

(e) Pipetas.

Procedimiento

Muestras solidas

Llene una botella de pesar de 50 ml. hasta la mitad con la muestra;
coloque una cuchara pequena de jaluminio o plastico dentro de la misma y
tépela; Obtenga el peso exacto de la muestra por diferencia.

Para mayor celeridad, disponga la pesada de las muestras para los
diferentes analisis de la siguiente manera; las mueétras para determi-
nar materia seca, nitrogeno, cenizas, paredes celulares, etc., pueden pe-
sarse en una sola botella para pesar. Ello significa que se necesitara

pesar solamente una vez para cada muestra sencilla y dos veces por mues=
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tra duplicada.
Despues de que las muestras han sido pesadas para ios diferentes (
anélisis,'proceda a vaciar completamente la botella de pesar, limpiela
bien junto con la cuchara, con un trapo limpio y quedara lista para la
proxima muestra, Si la contaminacion de las muestras representa un pro-
blema entre pesadas, tal el caso en la determinacion de elementos trazas
o insecticidas, use una botella de pesar y cuchara individual para cada
muestra. |
No pese cantidades exactas de la muestra ya que.ello toma mas tiem-—
'po y se puede incurrir en errores de muestreo.

Muestras liquidas

ST existe sedimento mezcle bien la muestra’y mientras se va mezclan-
do, tome la muestra con una pipeta y coloquela en una botella de pesar
tarada. La diferencia en peso equivale al peso de la muestra tomada con
la pipeta. Se puede usar la misma pipeta para tomar de una vez otra mues-

- - .
tra para analisls quimico.
Este procedimiento es muy Util si se desea muestrear y pesar una °~

cantidad grande de material tal como orina. Si se emplea el procedimien-

to anterior, los resultados se registran en porciento y no por volumen.

Bibliografia

Harris, Lorin E. 1970. Nutrition research techniques for domestic and
wild animals. Publighed by L. E. Harris (in press).




DETERMINACION DE MATERIA SECA
Y MATERIA SECA PARCTAL

Principio

~ La humedad (agua) de la muestra se elimina por medio de la evapora-
cion inducida por calor o el secamiento por congelacion. La cantidad

de muestra residual, convertida a porcentaje después del secado, se con-

. . . . . .
sidera como el contenido (Z) de materia seca total o materia seca parcial, b, /|
4 H . . F,.}; i

- . . . =

segun el procedimiento. 9
El objetivo es el de obtener informacion necesaria para lo siguiente: P,

o Determinar la materia seca de la muestra en base "tal como
ofrecido' o '"tal como recolectado".

+ & Preparar las‘muestras ﬁara el analisis quimico.

e Reportar el resultado del analisis quimico en base seca.

Las siguientes definiciones se encuentran en el glosario, pero para
.efectos de discusion se incluyen aqui nuevamente:

"ral como ofrecido’ se refiere al estado en que se encuentra el ali-
mento cuando lo consume‘el énimal. El término ''tal como recolectado" se
emplea para materiales que generalmente no se utilizan para la alimentar
cion animal. i.e. orina, hecés, etc. Si una muestra se encuentra par-
cialmente deshidratada,.el analisis se reporta en esta misma base (en la
que se le ofrece al animal) o sea en el estado en que fue recogida la
muestra. Sinonimo: secada al aire i.e. heno; tal como recibida; fresca;

verde; himeda.
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Muestra "parcialmente seco" se refiere a una muestra recibida en el labo-
ratorio del material original en estado "tal como ofrecido" o 'como reco-
lectado" y luego que haya sido sometida al secamiento en estufa (general-
mente con aire forzado) a una temperatura generalmente bajo 609 C o bajo
secado por congelacion y luego equilibrada con la humedad ambiente. Des-
pués de este tratamiento, la muestra por lo general va a contener mas de
887 de materia seca (12% de humedad). Esto se hace con e} objeto de ana-
lizarla y conservarla adecuadamente. El analisis que se le corre a esta
muestra, entonces se reporta como muestra 'parcialmente seco'. A su vez,
a esta muestra se le debe determinar la materia seca total, sometiéndola
a una temperatura de 1059 C, con el objeto de transformar 1os'gn51isis
quimicos subsecuentes de la misma, a "base seca' o "libre de humedad".
Este analisis corresponde al porcentaje de materia seca contenida en la
muestra "parcialmente seca". Sinonimo: Secado al aire.

"Muestra seca'" se refiere a una muestra del material original, seca-
da a 1059 C hésta que toda la humedad haya sido eliminada, Sinonimos:
100% de materia seca; libre de humedad. Si la materia seca se determina
(a 1059 C) en una muestra que se designa "tal como ofrecido", esta se de-
be reportar como materia seca-de la muestra "tal como ofrecido". Si por
otra parte, se le determina la materia seca a una muestra "parcialmente
seco', se debe reportar como materia seca de la muestra "parcialmente
séco"f Se recomienda que la materia seca y otros nutrientes se reporten
simultﬁneameqte en "base seca" (100% de materia seca 0 sea libre de hu-
medad) y en base "tal como ofrecido". |

" Como se explica en las definiciones, existe basicamente dos clases
de muestras: (1) Aquellas suficientemente secas que permiten la molien-
da y analisis inmediato (contienen mas del 882 de materia seéa) y (2)

i

aquellas que necesitan secarse parcialmente o darles un tratamiento espe-

.
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cial (contienen menos de 887 de materia seca).
El esquema que aparece: en la pagina 1601-4 muestra la forma de mani-
pular estas dos clases de muestras. En ‘este esquema, se asume que todas

las . muestras con un contenldo menor a 88% de materla seca, se deben secar

parcialmente antes de analizarlas. Sinembargo, el quimico debe usar su

propio criterio y decidir si el secamiento parcial de la muestra puede

afectar los resultados finales del analisis. 'Si'en efecto fuera asi, en--

tonces se deben tomar las medidas necesarias para analizar la muestra en

base "tal como ofrecido" o "tal como recolectado"

Recieﬁtemente se ha demostrado que la fibra cruda de muestras toma-
das por medio de fistulas delve35fag6; sufreﬁ alteraciones cuando se se;
can a temperaturas elevadas (Lesperance y Bohman, 1963). Por consiguien-
te, se debe proceder con cautela al analizar estas muestras.

Dado que el equipo para secado por congelac1on ex1sté 31 se’ dlspo—-
ne de el, este metodo debe sust1tu1r al del secado parcial en estufa con

) . %
aire forzado a 609 c.

BiB L IC)'T ECA
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"tal como ofrecido™

MUESTRA :
o "tal como recolectado

SI LA MUESTRA CONTIENE MAS DE 887

DE MATERIA SECA

Moler la muestra en tamiz de 1 mm.
(para el analisis de elementos
menores vea pag. 4101).

IST LA MUESTRA CONTIENE MENOS DE 887 |

DE MATERIA SECA

Analice la muestra| |Determine la ma-
para los componen-| (teria seca total
tes deseados. de la muestra a
1059 C.

"|E1 resultado dara el contenido de
materia seca en la muestra '"tal como'

ofrecido" o '"tal como recolectado".+
AAJ

+Este valor puede emplearse para
calcular el rendimiento de materia
seca por Ha.

Nota: Vea la siguiente pagina para
ejemplos del calculo.

v

Determine % de materia seca parc1al
en la muestra '"tal como ofrecido’

" (a) Sequela en estufa con aire
caliente forzado a 609 C o
por congelacion.

(b) Deje la muestra equilibrarse
con la humedad del aire.

(c) Pese la muestra.

Este analisis se reporta como 7
de materia seca parcial de la
muestra "tal como ofrecido' o
"tal como recolectado'.

PSRN [P —

Muela la mues tra 1nmedlatamente (
usando un tamiz de 1 mm. (para el
analisis de elementos menores

véa pagina 4101).

-

IDetermlne el % de materia seca a
'temperatura de 1059 C.

icomo contenido de M.S. en la
t .

imuestra "parcialmente seco"

1 8

El resul-
 tado que se obtiene se reporta

[Para calcular el contenido de
‘materia seca en la muestra ''tal
_como ofrecido" o 'tal como reco-
.lectado" = Z de M.S. parcial en
‘muestra ''tal como ofrecido" x 7%
'M.S. de muestra 'parcialmente
‘geco x 100.

Analice la muestra para los compo-

nentes que no se afectan con el
secado.

Lamina 1601-1, Esquema para la preparacion dé muestras para el analisis quimico.,
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Todos los analisis en el formato de composiciap;de alimentos se de-
ben reportar en base seca (100Z de matéria seca). Qéiﬁembargo, para algu-
nas muestras puede ser ventajoso ?eportar 1os‘datos én base '"tal como o-
frecido" o "tal como recolectado" (éangre'u'orina);‘ En el formato éparé¥
ce un espacio especial para ello.

Para repofﬁar los datos en base seca, es necesario hacer las correc-
ciones tal y como se describen en la siguiente formula:

(a) Conversion de 1la muéétra "tal como ofrecido" a:

Base seca = valor de la muestra en Z, mg./kg.; etc. x 100
% de materia seca en muestra "tal como ofrecido.

;-
!

(b) Conversion de la muestra "parcialmente seco” a:

Base seca = valor de la muestra en'%, mg./kg.: ete. x 100°
% de materia seca en muestra "'parcialmente seco".

A}

Ejemplos de calculos para obtener valores de materia seca total y parcial
y de otros componentes en base "tal como ofrecido” y "parcialmente seco".

(a) Para obtener porcentaje de materia seca total en base "tal co-
. J‘;

mo ofrecido': , \

. \

(peso de la muestra seca (1059 C) + recipiente - peso del recipientey x
peso de la muestra en g. eh base "tal como ofrecido”

Si la muestra "tal como ofrecido" pesa 1.9444 g.; el recipiente,
12.3278 g. y la muestra seca con el recipiente, 14,1011 g. (después de

secada a 1059 C), entonces:

(14.1011 - 12.3278) x 100 = 91.2 Z M.S. total en base "tal como ofreci-
1.9444

do".
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(b) Para obtemer porcentaje de materia seca parcial em base "tal
te

como ofrecido" o "tal como recolectado':

" peso de la muestra seca (609 C)° o S x 100
peso de la muestra "tal como ofrecido" o tal como recolectado”, g.

Si la muestra "tal como ofrecido" o "tal como recolectado" pesa
468.2 g. y después de secada a 609 C en estufa con aire forzado y equi-

librandola con la humedad del aire, pesa 155.4 g., entonces:

155.4 x 100 = 33.2% M.S, parcial en base "tal como ofrecido" o
468,72 "tal como recolectado".

Nota: Esta determinacion se corre cuando las muestras ''tal como ofreci-
Y do'" contienen menos de 88% de materia seca, como en el caso de los ensi-
lajes y forrajes verdes y se debe tomar una muestra mas grande para se-

carla y correrle los demas analisis. (

(c) Para obtener porcentaje de materia seca total en muestra

\ "parcialmente seco'':

(peso de la muestra seca (1059 C) + recipiente - 'peso del recipiente) x 100
peso de la muestra en base 'parcialmente seco’

i
ST la muestra "parcialmente seco" pesa 2.3146 g. y después de seca-
da en estufa a 1059 C pesa 14.3957 g. con todo y recipiente y este pesa

12,2140 g.; entonces:

(14.3957 - 12.2140) x 100 = 94.37 M.S. total en muestra "parcial-
2.3146 ' mente seco"

Nota: Cuando la muestra "parcialmente seco'" se equilibra con la humedad

del aire, se hace necesario conducir otra determinacion de materia seca
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para convertirla a base de materia seca total,

J

(d) Para obtener la materia seca total en muestras '"tal como ofre-
cido" o "tal como recoléctadof.cuando:
(a) se conoce el contenido de materia seca parcial en una
muestré como. la de.ensilajes o} fofrajes frescos.
(b) se conoce el contenido ae materia seca total en la

muestra ''parcialmente.seco":

X % de materia seca parcial de la Z de materia seca total
muestra '"tal como ofrecido’ o X en muestra "parcialmente
"tal como recolectado" (a) - - geco" () o x 100
100 - 100,

S1 el contenido de materia seca parcial de una muestra "tal como
ofrecido" o '"tal como recolectado" es de 33.27 y el contenido de mate-
ria seca total en la muestra "parcialmente seco’ es de 94!3%, entonces:

33.2 x 94.3 x 100 = 31.3%7 M.S. total en muestra ''tal como ofreci-

: do" o "tal como recolectado"
Los resultados de todos los analisis quimicos también se deben convertir
a base seca o sea libre de humedad. Segdidamente se da un ejemplo de la
manera de hacerlo, utilizaﬁdo un valor hipotético obtenido del andlisis
de una muestra de celulosa realizado primeramente en base 'tal como ofre-
cido" y luego haciendo las conversiones necesarias hasta llegar a base |

seca,

(e) Para obtener el porcentaje de celulosa en base '"tal como ofre-

cido":

(peso del crisol con la celulosa - peso del crisol incinerado) x 100
peso de la muestra en base "tal como ofrecido™, g.
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Si el peso.del crisol con la.celulosa, despues de secado, es de
35.4375 g. y el peso del crisol con la muestra incinerada es .de 35.1131 g.
y el peso de la muestra en base "tal como ofrecido" es de 1.0341 g; enton-—

ces: .

(35.4375 - 35.1131) x 100 = 31.4% de celulosa en base "tal como ofrecido'.
1.0341 ' ' .

(f) Para convertir la celulosa de base "tal como ofrecido" a base se~

7 de celulosa en base ''tal como ofrecido" x 100
7 de materia seca total muestra ''tal como ofrecido™

Si el porcentaje de celulosa en base "tal como ofrecido" es de 31.4%
y la materia seca total tieme un valor de 91.87 en la muestra "tal como

ofrecido", entonces:
b

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

(g) Para obtener el porcentaje de celulosa en base "parcialmente

seco'':

(peso'del'crisol‘coﬂ la celulosa + peso del crisol incinerado) x 100
peso de la muestra en base "parcialmente seco’, 8.

ST al peso del crisol con la celulosa, después de secado, es de
34.8393 g. y el peso del crisgl con la muestra incinerada es de 34.5114 g.
y el peso de la muéstra en base "parcialmente seco' es de 1.0114 g.; en-
tonces:

(34.8393 = 34,5114) x 100 = 32.4% de celulosa en base "parcialmente seco'.
1.01T4 ' '
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(h) Para convertir la celulosa de base "parcialmente seco' a base

seca.:

-9 de‘celulosa en base "parcialmente seco" =~~~ x 100
7 de materia seca total en muestra 'parcialmente seco”

Si el porcentaje de celulosa en base 'parcialmente seco' es de 32.47
y la materia seca total tienme un valor de 94.3%7 en la muestra "parcial-

mente seco'", entonces:

.

32.4 x 100 = 34.4% de celulosa en base seca.
94.3

Bibliografia

Harris, Lorin E. 1970. Nutrition Research Techniques for Domestic and
Wild Animals. Published by L. E. Harris, 1408 Highland Drive,
Logan, Utah, USA. 84321,

1601-9



Ejemplo de un formato de registro para.anotar los resultados de andlisis
quimicos en el laboratorio

CELULOSA

Fecha =
Laboratorista -
No. No. del| Pesos para [Crisol con| Crisol]| Celu-| Celu- |Celu-| Mate-| Celu-
de la| beaker obtener celulosa con losa losa | losa ria losa
mues-— y peso de la { ceniza; en .| ¥ seca en
tra crisol muestra la en en base
deter—| mues—| mues—| seca
mina- |tra | tra?
cion
o - T g, ‘g, - A 4 A %
9 3 | Z3223 | 240375 | 22,00 B2t | 94.30| 3K L
380 .27 -7.’5‘-_30'.2.3 L | FA S b
2604 : [ Ot P N ed2#9
JO 1/ L ' 3,259/ I2. 68
380 | 278 T 2923 25 Qs
| 2608] : /o055 830

L

@ En este ejemplo, se anota la materia seca total de la muestra parcialmente

seca.
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DETERMINACION DE LA MATERIA SECA

Principio

La humedad de la muestra se pierde por volatilizacién a causa del
calor. La cantidad de material residual después de eliminar la humedad;

constituye la materia seca.

quuipo;f

(a) Estufa a 105° C.

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

Procedimiento

(a) Limpie bien con un pincel suave los recipientes de aluminio
cada vez que se va a poner una muestra. Si la muestra se va é usar
posteriormente para la determinacién del extracto etéreo, enjuague los
recipientes con alcohol etilico de 95% y lusgo con &ter etilico antes
de ponerla. Permita que se evapore el éter en una capilla y luego bonga
los recipientes a secar en estufa a 105° C ?or una hora minimo. 135que—
los de la estufa, se trasladan é un deseéadof, se enfrian y ?esan. Ma-"
neje los recipientes con pinzas‘de metai. \

(b) Pese por diferencia entre 1.5y 2 g. de muestra en el recibien—
te de metal. Coloque la tapadera en la parte inferior del recibiente y

péngalo en un horno a 105° C durante la noche. A la mafiana siguiente
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seé 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

les determina el extracto et8reo, si &ste fuera el caso.

Cilculo
1

Porcentaje de materia seca:

(peso del recipiente + peso de muestra seca) - peso del’ rec1p1ente X lOO
Peso de la muestra antes del secado.

o

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

Nota: si la muestra-fué analizada en base 'tal como ofrecido”;.la mate-
ria séca se reporta como "materia seca de la muestra tal como ofrecido.

Si la muestra fu€ analizada en base ''parcialmente seco', la mate-
ria seca se reporta como 'materia seca de la muestra parcialmente seco.

VEase la pdgina 1601 y 1601-2 para la definicidn de los t&rminos

"tal como ofrecido", "muestra parcialmente seco" "muestra seca"
>

Bibliografia

Official Methods of Analyses of the Association of Official Agricultural
Chemists. 1960. 9th Edition. Published by the Association of
-Official Agricultural Chemists, P.O. Box 540, Benjamin Franklin
Station, Washington 4, D.C. : :
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DETERMINACION DE MATERIA SECA PARCIAL

Principio

La muestra se seca a menos de 659 C de temperatura hasta que se ha-
ya eliminado aproximadamente un 957 del agua. Tambien se puede secar
por congelacion. La muestra luego se lleva a equilibrio con la humedad

ambiente.

Equipo

(a) Recipienteé. Use un recipiénte que no absorba humedad y sea
suficientemente grande que permita colocar la muestra bien extendida en
una‘capa delgada. Se pueden usar bandejas de hojalata o de vidrio pyrex’
de 30 cm. de largo por l4 cm. de ancho y 4 cm. de alto.

(b) = Secadora por calor o congelacion. Secadora por calor que ten-
ga uﬁ extractor de aire o un congelador'para secado.

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

Procedimiento

(a) Preparacion de las bandejas. Lave las bandejas y coloquelas
en una secadora por cinco horas y luego pongalas a enfriar en un estan-
te o mesa limpios, y péselas.

(b) Pesada de las muestras. Si la muestra ha sido congelada, de-

jela reposar fuera del congelador para que se equilibre con la tempera-
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-tura ambiente. Séquela‘del recipiente en que ha estado guardada y mez-
élela hasta homogenizarla y luego se pesan de 200 a 500 g. en una de las
bandejas taradas. La cantidad de muestra que se tome depende del conte-
nido de humedad. Extienda la ﬁuestra sobre la superficie de la bandeja
en una capa delgada.

(c) Secado. Ponga la bandeja con la muestra en la secadora a tem-
peratura de 609 C y dejese por un minimo de 48 horas o hasta que el 957
del agua aproximadaﬁentevse haya eliminado.v La teﬁperapura no debe es-
tar mas alta de lo indicado debido a que afecta algunos valores tal co-
mo la lignina. ée puede secar la muestra también por‘congelacian.

(d) Coloque la bandeja en un cuarto o armario libre de insectos
por 72 horas en donde las condiciones de humedad sean iguales a las que
prevalezcan al momento de moler la muestra;

(e) Pese la muestra e inmediatamente se debe moler a traves de un
tamiz de un milimetro. (Vease la pagina 4101 para las instrucciones de
como preparar las muestras para la determinacion de elementos menores) .

(f) Deposite la muestra molida en un recipiente que no permita la
entrada del aire, tal como una botella plastica o de vidrio de 250 ml.
de capacidad.

(g) 1Indentifique la muestra con una etiqueta similar a la siguien-
te:

No. de la muestra

No. o nombre del proyecto
No. o nombre del experimento
Fecha de recoleccion

Clase de muestra

Responsable del proyecto
Iniciales del laboratorista
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Calculo

Porcentaje de materia seca:

(a) (Peso muestra parcialmente seca-+.5andeja) - (peso de bandeja) x 100
(Peso muestra "tal como ofrecido" o "como recolectado" + bandeja) - peso bandeja

(b) Peso muestra parcialmente seca x 100
Peso '"tal como ofrecido" o "como recolectado"

Bibliografia

Harris, Lorin E. 1970. Nutrition Research Techniques for Domestic and
Wild Animals. Published by L. E. Harris (in press).
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DETERMINACION DE ENERGIA BRUTA

Principio

La cantidad de calor, medido en té&rminos de calorias, que se produce
cuando se oxida una substancia totalmente en un calorimetro de bomba, se
denomina la energia bruta (EB) del material.

Una muestra del material cuyo contenido energético se va a medir,
se coloca en una capsula de combustion y a la vez se aeposita en una bom-
ba de oxigeno con un COnﬁenido de 25 a 30 atmosferas de oxigeno. La bom-
ba se cubre con 2000 g: de agua en un calorimetro adiabatico. Luego de
haber ajustado la bomba y el calorimetro a la misma temperatura, la mues-
tra se incinera con un alambre fusible. E1 aumento de temperatura se mi-
de bajo condiciones adiabaticas.

El contenido calorico de la muestra se calcula multiplicando el equi-
valente hidrotérmico del calorimetro por el auménto en témperatura y res-
tandole al producto algunas correcciones menores que hay que hacerle a la
oxidacion del alambre fusible y a la produccion de acido. Vease la pagi-

na 701 para las definiciones,

Equipo

(a) Calorimetro Parr de bomba y accesorios o su equivalente. El ca-
lorimetro puede estar equipado con un control automatico de temperatura

que hace menos laborioso el analisis, pero este control no es indispensable
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para obtener resultados precisos+;

(b) Balanza patra pesar soluciones con capacidad para 3000 g. y con
precision hasta 0.1 de g.

(c) Para una mejor ilustracion de la nomenclatura del calorimetro de

bomba de Parr, dirijase a la lamina en la pagina 1901-10.

Reactivos

(a) Solucion estandarizada_de carbonato de sodio, equivalente.a
‘1 cal./ml. (3.658 g. de NapCO3 por litro).
(b) Indicador.de metilo anaranjado.
(e) Tabletés de combustion o cristales de grado estandard primario

de acido benzoico.

Procedimiento

(a{ Pese por diferencia aproximadémente 1.0 g. de muestra y colo-
quela en una capsula limpia de combustion. Las muestras pucden comprimir-
se pero ello no es necesario.

(b) Ponga uﬂ trozo de 10 cm. de{longitdd.de alambre fusible entre
los electrodos del calorimetro y coloque la capsula de combustion contenien-
do la mﬁestra, en el electrodo de lazo. Ajusﬁe el alambre fusible de.mane—
ra que entre en contacto con la muestra.

(c) Coloque aproximadamente 1 ml. de agua.en el cilindro del calori-
metro y rotelo a manera de humedecer las paredes.internas. Este paso no se
hace necesario si el calorimetro se encuentra aiin himedo de la determinacion

previa.

+ Fisher Scientific Co., Catdlogo No. 4-364V2
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(d) Ensamble la bomba, ajustando la tapadera .de rosca, .cerrando la
valvula.de escape de presion y llenandola con oxigeno a 25 atmosferas de
presion.

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 solucio-
nes (use un frasco volumeétrico de 2000 ml. para depositar el agua) y con
mucho cuidado de no derramér nada, viértala en el balde del calorimetro.

(f) Cierre la tapadera (teniendo la precaucion de que los termome-
tros estén levantados) y luego bdjelos, y ponga a funcionar el motor de
circulaci6n del agua. Remueva la tapadera de la camara de agua del calo-
rimetro y llenela de agua hasta que empieze a salir por el tubo de drena-
je. Esta operacion Unicamente se hace necesaria al iniciar el trabajo del
dia, |

(g) Ajuste la temperatura del agua en la camara para que sea apro-
ximadémente igual a la del calorimetro. .Esta operaci5n se logra con la
adicidn de agua caliente o fria segiin sea necesario, dejando transcurrir
un minuto para que se equilibre. Luego se ajusta cuidadosamente la tem-
peratura para que sea exactamente igual, haciendo lecturas.de temperatura
a intervalos de un minuto durante tres minutos.

(h) Lea y registre la temperatura inicial con una aproximacion de
0.00029 C y luego incinere la muestra. Agregue agua caliente o fria,
segﬁn sea necesario, para mantener ia camara de agua a una temperatura
equivalente a la del calorimetro, durante el periodo de ascenso.

(i) Compare y ajuste con frecuencia y cuidadosamente la temperatu-
ra de la camara exterior, con la del balde en el interior del calorimetro,
para asegurar la condicion adiabatica o sea que las temperaturas sean
iguales. Haga la lectura y registre la temperatura final cuando sea idén-
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tica, después de tres lecturas consecutivés con un minuto de intervalo
entre una y otra.

(i) Levante los termometros, abré el calorimetro y saque la bomba
del balde, dejando escapar la presion que permanece dentro de la bomba y
después abrala. Cuidadosémente tome las piezas que quedan del élambre fu-
sible en los electrodos; endergcelas y mida la.longitud total de ellas en
centimetros, Las calorias en el alambre.fundido.se pueden determinar con
la escala de medicion que se suple con el alambre.

(k) Enjuague toda la superficie iﬁterna de la bomba con una corrien-
te de agua destiiada ﬁeutra y recojala en un beaker limpio. Para deter—.
minar la cantidad.de acido formado proveniente de la oxidacion incidental
de tombuestos nitrogenados y azufrados, titule el agua de lavado coﬁ una
solucion estandarizada de carbonato de sodio, empleando el indicador anaran-
jado de metilo. Se realiza una correccion para tomar en cuenta el calor
que ha sido liberado en la formacion del acido.

(11 Corrija las temperaturas iniéial y final con el uso dé la curva

de calibracion que viene con el termometro.
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Calculos

(a)

EB (cal./g.) : — ‘equiv. hidro- |cm. de = cal.

en base - _ |temp.  temp. térmico de la - |alambre x por |- ml.
"tal como  |final =-inicial | bomba """ " ~ |fundido " em. | ' NayCO03
ofrecido" peso de la muestra -

Ejemplo:

Una muestra de alimento de 1.021l4 g. en base "tal como ofrecido" tuvo
una temperatura inicial de 23.13¢ C y una temperatura final de 25.259 C.
El equivalente hidrotermico de la bomba es de 2412 cal. por grado centi-
grado. Se fundieron 7.0 cm. de alambre’fuéible con una correccion de 2.3
cal. por cm. de alambre y se emplearon 6.0 ml. de NapCO3 titulados (equi-
valente a 6.0 cal.).

Entonces:

EB (cal./g.) = (25.25 - 23.13) 2412 - (7.0 x 2.3) '~ 6 0 = 3804 cal./g.
1.021%4 g. de muestra en 'base tal como o 3804 kcal/kg.
ofrecido" . = - .

Nota: Registre la informacion en el formato como kecal./kg.

Ajuste a base seca:

(a) EB (kcal./kg.) en base "tal como ofrecido" x 100
7 de materia seca en muestra Tral como ofrecido"

o

(b) EB (kcal./kg.) en base "parcialmente seco' x 100
7 de materia seca en base 'parcialmente seco’
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Determinacion del equivalente hidrot&rmico
de la bomba

(a) E1l equivalente hid:otérmico (calorias por grédo de auﬁento de
‘temperatura) de la bomba, balde y agua se obtiene siguiendo el mismo
procedimiento descrito anteriormente berolempleando una muestra de un .
contenido caldrico conocido (pastilla de combustion de éqido benz6ico);.
Conduzca un minimo de cuatro determinaciones y .tome el promedio de ellas
como el valor representativo que podra seguir usandose indefinidamente,
a no ser que se cambien algunas piezas de la bombé.

(b) Seque el dcido benzdico a 1059 C durante la noche, déjese enfriar
en desecador y pese por diferencia una pastilla & éproximadamente 1lg. en
una botella de pesar con tapédera.

(c) Determine el aumento de temperatura proveniente de la combustion

del acido benzoico.

Calculo
- cal
Equivalente peso de muestra  cal./g. del 4 jcm. de alam- , por |4 ml.
hidrotérmico = ldel a. benzdico * a. benzpico| |bre fundido cm. | NapCOj3
cal. por grado (temp. final - temp. inicial)
Ejemplo:

Una muestra de 1.0622 g. de acido bénzoico tiene un caior de combus-
tion de 6319 cal. por g. La temperatura inicial corregida de la bomba es
de 20.2809 C y la final 23.045Q C. Se fundieron 4.8 cm. de alambre fusi-
ble con un valor caldrico de 2.3 cal. por em. y se titularon 7.5 ml. de

Na,C03 equivalentes a 7.5 cal.

Equivalente
hidrotérmico = (1.0622 x 6319) + (4.8 x 2.3) + 7.5 = 2434 cal.

cal. por grado (23.045 - 20.280)
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Ejemplo de cuatro determinaciones realizadas y del calculo para ob-

tener el valor promedio del equivalente hidrotérmico de la bomba:

Peso de la muestra o
y recipiente 43,7622 42,7000 41,6695 40,6137

Peso del recipiente 42,7000 41,6695 40.6137 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 21,48 22,37 23.03
Aumento de temperatura. 2,765 2.69 2,75 2.73
Acido (cal) _ 7.5 7.0 7.0 7.0
Alambre (cal) : 11,0 16.5 15.0 10.0

Calor de combustion
del acido benzopico

(cal) 6319 6319 B 6319 6319
Calorias del acido

benzoico _ - 6712 6512 6672 6623
Total de calorias 6730 6535 6694 6640
Equivalente

hidrotérmico,

cal/grado 2434 2434 2429 2432
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Determinacion de energia bruta en
la orina

(a) La energia urinaria (EU) o (UE) puede determinarsé a partir
del contenido de nitrggeno urinario (NU) por medio de 1a formula de
Street et al. (1964).

EU (kcal. por kg.) = 117 + 26(7 de NUX

Esta formula fué desarrollada con informacign procedente de bovinos
y ovinos y puede aplicarse siempre y cuando la cantidad de energfé uri-
naria represente una pequena parte de la energia total, como en el caso
de la determinacidn de energia metabolizable de los alimentos en la ela-
boracion de cuadros de composicion quimica. |

(b) Cuando se necesite una determinacion mas exacta, se debe secar
una muestra de orina y la energia se determina con un calorimetro de oxi-
geno. Las muestras de orina deben secarse en un recipientevcombustible
de peso conocido. Un beaker plastico* de tamafio reducido puede servir
para este fin.

(¢) Se pesa una muestra de 5 ml. de orina en un beaker de 5 ml. de
capacidad de pélistireno previamente tarado. La pesada de la muestra de
orina se realiza tal y como se describe en 1a pagina 15G1,

(d) E1 método preferido para el secado de la orina es por congela-
miento.

(e) EI método alterno de secado es por medio de una estufa al vacio
a 409 C con poco mas de 700 mm. de vacio hasta que la muestra esté casi
seca.

(f) Cuando no se dispone de ninguno de ios'dos medios descritos an-

teriormente para secado, se seca la muestra en una estufa a 45° C. La

+ Beaker de 5 ml. de polistireno, catalogo No. B2718, se consigue de la
casa Scientific Products, Evanston, Illinois, 60201, USA. Este beaker
pesa menos de 1 g.; se puede calentar a 1359 C.y es relativamente barato,
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muestra no necesariamente debe estar totalmente seca para ser incinerada
en la bomba de oxigeno. Un secado excesivo puede ocasionar pérdidas in-
necesarias de energia.

Despues de que la muestra de orina se haya secado en el recipiente
plastico, se determina la energia bruta de la orina con todo y beaker,
de acuerdo al procedimiento descrito previamente para otras muestras so-
lidas,

(g) La energia bruta media‘del beaker de polistireno (cal./g.)
se fija tomando el promedio de cuatro determinaciones efectuadas con di-

ferentes beakers.

Calculo del contenido de energia bruta en orina,

EB en orina

(cal/g) =
equiv. - —
< hidrot, cm. de cal. . cal, por
temp. ' temp. de la  -|alambre x por | - ml. .—[peso del g, del
final inicial) bomba undido em._|  NaCO3 |beaker * peaker

peso en g. de la muestra de orina,

Nota: cal./g. es igual a kcal./kg. Consigne la informacion en kcal./kg.

Bibliografia

Parr Instrument Company. 1966. Oxygen Bomb Calorimetry and Combustion
Methods. Technical Manual No. 130. Parr Instrument Company, Moline,
Illinois.

Street, J. C., J. E. Butcher and L. E. Harris, 1964. Estimating urine
energy from urine nitrogen. J. Animal Sci. 23:1039,
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DETERMINACTON DE CENIZA

Principio

La muestra se incinera a 600° C para quemar todo el material orgi-
nico. El material inorginico, que no se destruye a esta temperatura se

le llama ceniza.

Equipo

(a) Horno de incineracidn.

(b) Crisoles de porcelana (para andlisis de elementos trazas, ver
la pégina 4101). ' ‘

(c) Desecador, con desecante de perclorato de magnesio.

Procedimiento

(a) Coloque los crisoles nuevos o limpios en un horno de incinera-
cign a 600° C durante una hora. Luego traslade los crisoles del horno al
desecador y enfrielos a la temberatura del laboratorio. Péselos tan ﬁron—
to como sea posible para prevenir la absorcidén de humedad, usando siempre
pinzas de metal para manejar los crisoles desbués de que se incineran 0
secan,

(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 manté&n-

galo a temperatura de 600° C durante la noche.
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(e) A la maiiana siguiente traslade el crisol a un desecador y en-
frielo a temperatura del laboratoric. Cuando esté frio, pese el crisol
tan pronto como sea posible para prevenir la absorcidn de humedad y re-

gistre el peso,

(d) Guarde la muestra de ceniza para el caso que se deseen realizar.

determinaciones de minerales ppsteriormente,

C&lCuio_

Porcentaje de ceniza en base "parcialmente seco" o '"tal como ofrecido:

" 'pego ‘de ceniza x 100
peso de la muestra

Conversion a base seca:

(a) % de ceniza de la muestra "tal como ofrecido’ x 100
7 de materia seca de la muestra '"tal como ofrecido

(o}

. %'de ceniza de la muestra "parcialmente seco' x 100
p .
Z de materia seca de la muestra 'parcialmente seco'

Bibliografia

Official Methods of Analysis of the Association of Official Agricultural
Chemists. 1965. 10th Edition. Published by the Association of
Official Agricultural Chemists, P.0. Box 540, Benjamin Franklin
Station, Washington 4, D.C. :
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DETERMINACION DE FIBRA CRUDA

Principio

Una muestra libre de humedad y grasa.se digiere primero con una so-
lucidn de &cido débil y luego con una solucidn de base débil. Los resi-
duos organicos 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 calentadores individual-
mente controlados y condensadores enfriados por agua, disefiados para man-
tener un volumen constante de solucidn durante la digestidn,

(b) Recipientes para la digestidén. Utilice recipientes de diges—

tién de tamafio y forma tal, que la superficie de la solueidn no se encuentre

a menos de 25 mm. o a mas de 38 mm. de ﬁrofundidad. Deﬁendiendo del tipo
de condensador que se use, se recomienda un frasco Erlenmeyer de boca an-
cha de 500 ml. o un beaker de forma alargada de 600 ml, de caﬁacidad.

(c) Monte dos frascos de base redonda de 5 lifros de caﬁacidad cada
uno sobre dos calentadores y les adapta un condensador y un sif6n con tu-
bo de goma a cada frasco. Esto es con el objeto de mantener en ebullicion
el 4cido sulfirico y el hidréxido de sodio antes de agregarlos a los re-
cipientes de digestidn.

(d) Tela de lino con aproximadamente 20 hilos bor centimetro, o te-

1a de filtrar ndmero 40 producida por la National Filter Media Corporation
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New Haven 14, Connecticut.

Reactivos

(a) Solucién de &acido sulfﬁrico. 0.255 N. Agregue 1.25 gramos de
HZSO4/lOO ml, de agua. Controle la normalidad ﬁor medio de la titulacién
y ajlstela si es necesario a 0.255 N.

(b) Solucidn de hidrdxido de sodio. 0.313 N. Agregue 1.25 g.
NaOH/100 ml. de agua libre de NayCO;. Controle la normalidad por medio de
la titulacion y ajistela si es‘hecesario a 0.313 N.

(c) Asbestos. Generalmente es satisfactorio el grado Gooch de fi- -
bra media, lavado en écido‘e incinerado. Si se hace necesario brobarlo,
colGduelo en un bano de vapor por 8 horas con una solucidn al 5% de NaOH
y 1luego lavelo bien con agua caliente. Desﬁués digiéralé ﬁor 8 horas con
HC1 (1 + 3) y de nuevo livelo con agua caliente. S&quelo e incinérelo én
calor rojo brillante,.

(d) Rociador antiespumanfe A de Dow-Corning, o alcohol .octilico.

.(e) Alcohol etilico.

Procedimiento

(a) EI1 residuo de muestra ﬁroveniente de la determinacidn del extrac~
to etéreo se puede utilizar (use el peso ofiginal de la muestra, antes de
secarla y de haberla extraido con &ter). Si este residuo no se utiliza,
proceda de la siguiente manera para obtener una muestra seca, libre de ex-
tracto etéreo,

(b) Pese ﬁor diferencia de 1.5 a 2.0.g. de muestra en un dedal de

alundum. Séquela en una estufa a 105° C durante la noche y pese 6 muestras
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de la manera que se indica enlel'ﬁaso:(e) siguiente,.

(c) Extraiga la muestra con étér'ﬁor 16 horas (vea la determinacidn
de extracto etéreo, éégina 2301).

(d) Transfiera a los reciﬁientes de digestidn el residuo extraido,
junto con abroximadamente 0.5 g. .de asbestos. Rocfe una ﬁeQueﬁa cantidad
del Antiesbumante A de Dow-Corning en el recibiente, o agregue una o dos
gotas de alcohol octilico. Por medio del sifén vacfe 200 ml. de la solu—
cidén hirviente de acido sulfiirico en el recibiente de digestidn y cold-
quelo sobre el calentador del extractor ﬁreviamente calentado y cflibralo
con el condensador. La solucidn debe emﬁezar a hervir en un minuto. Rote
el recipiente con frecuencia hasta que la muestra se humedezca combletamen—
te. Tenga el cuidado de que todo el material siembre esté en contacto con
la solucidn. Una rafaga de aire dirigida dentro del frasco se utiliza
para reducir la produccidn de esﬁuma si 8sta fuera problema; Reﬁita este
misme brocedimiento con las otras muestras a intervalor de 5 minutos.

(e) Cuando 1la ﬁrimera muestra que se colocd haya hervido ﬁor esﬁacio
de 30 minutos exactamente, remuévala y filtrela a traves de una tela de 1li-
no colocada en un embudo acanalado y 1livela con agua hirviendo hasta remo-
ver todo el dcido. Lave la muestra de nuevo del filtro de lino al reci-
piente, usando 200 ml. de solucidn hirviendo de hidrdxido de sodio y colo-
que el beaker nuevamente en el calentador. La solucién deberd embezar a
hervir en un minuto. Deje transcurrir 5 minutos desde el momento en que
se removid la mueetfa tratada con &dcido sulfirico del calentador, hasta
que la muestra tratada con hidrdxido de sodio embieze a hervir. Siguiendo
esta secuencia de tiempo, el laboratorista puede correr seis determinacio-

nes a la vez,

(f) Cuando la primer muestra con el hidrdxido de sodio haya hervido
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eXactamente durante 30 minutos quitela.del calentador y filtrela sobre
la tela de lino de igualvmanera como se indicd anteriormente; Lave 1la
muestra con agua hirviendo y filtrela bor medio de succidn, a traves de
un crisol de Gooch que contenga caﬁas delgadas de asbestos en el fondo.
Ello se prebara colocando brimero asbestos en solucién con agua y luego
vaciando una bequeﬁa cantidad enlel criso1 de Gooch. Finalmente lave la
muestra que estd dentro del crisol conlabroximadamente 15 ml. de alcohol
etflico al 95%.

(g) Seque la muestra en una estufa a 105° C durante la noche. En-
friela a temperatura del laboratorio en un desecador y pésela.

(h) Incinere el contenido del crisol en un horno a 600° C durante
uan hora o mds. Enfrie el residuo en un desecador a temﬁeratura del la-
boratorio y ﬁéselo. Reborte la bérdida de ﬁeso como equivalente a fibra
cruda.

Si las muestras de fibra cruda son dificiles de fi;trar a traves de
los cfisoles de Gooch, se les ﬁuede agregaf asbestos antes de vertir
la solucidn de dcido sulfiirico para digerirlas. Tambiép, se puede faci-
litar la filtracidn lavando la muestrabanteg de basarla al crisol de Gooch
con solucidn caliente de K,50, al 10%. La solucidn de K,504 se buede

agregar durante el filtrado en cualquier momento que &sta sea dificil,
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Q\- Calculo

Porcentaje de fibra cruda en base "parcialmente seco' o "tal como ofreci-

do™:

pérdida de peso por incineracidn x 100 = -
peso de la muestra antes del secado y de extraccion con éter.

Conversidon a base seca:

(a) % de fibra cruda en la muestra "tal como ofrecido' x 100
% de materia seca en base ''tal como ofrecido"

(b) % de fibra cruda en la muestra 'parcialmente seco' x 100
% de matcria scca de la muestra ''parcialmente seco

Bibliografia
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Station, Washington 4, D.C.

2201-5






DETERMINACION DE EXTRACTO ETEREO

Principio

El Eter se evapora y se condensa COntiﬁuamente, y al ﬁasar a través
de la muestra, extrae materiéles solubles. El extracto se .recoge en un
beaker y cuando el proceso se completa, el &ter se destila y se recolec~
ta en otro recipiente y la grasa crudg que queda en el beaker, se seca

'

y pesa.

Equipo

*(a) Aparato para la extraccién de grasa, Goldfisch.
‘(b) Beakers para solventes.

(c) Dedales de extraccion, alundum.

Reactivos

(a) Eter dietilico, anhidro.

Si no hay &ter anhidro disponible, se prepara segin el procedimien-
to siguiente: Lave &ter comercial con 2 o 3 porciones de agua y agrégue-
le hidréxido de sodio o hidrdxido de potasioj deje hasta que la mayor
parte del agua se separe del Eter y decantelo en una botella seca.. Agré-
guele unos pedazos pequefos de sodio metdlico que hayan sido limpiados

cuidadosamente y permita que la evolucidn del hidrégeno cese. Almacene
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el &ter,-ast deshidratado, sobre sodio metdlico en botellas con la tapa-
dera floja. Pongale granos de zinc a los recipientes que contienen &ter
tanto nuevo como usado, con el objeto de prevenir la formacidn de perdxi-

dos peligrosos.

Procedimiento

(a) Pese por diferencia de 1.5 a 2.0 g. de muestra v cold8quelos en
un dedal de extraccidn, limﬁio y breviamente extraido.

(b) Seque la muestra a 105° C durante la noche, o use la 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 enfrfelos a temperatura del la-
boratorio; péselos y regisfre el peso (tara).

(d) Coloque el dedal y la muestra en el recipiente para muestras y
fijelo bajo el condensador del aparato de extraccidn Goldfisch. Agregue
de 30 a 40 ml. de &ter dietflico al beaker del solvente y coldquelo sobre
el condensador, asegurdndolo con el anillo de rosca el cual se debe apre-
tar con la mano, tanto éomo sea posible, Abra la llave del agua que en-
fria el condensador; suba las placas calientes hasta que se pongan en con-
tacto con los beakers y prenda los calentadores. Observe si hay escabes
de &ter despuds de que &ste COmienzé a hervir v a condensarse. Cuando el
nivel del &ter en el beaker baje a un nivel constante, debido a que una
porcifin siempre estd volatilizindose y condenséndose, el aéarato puede de-
jarse solo y realizar observaciones éeri6dicas. El periodo de extraccidn
es de 16 horas.

(e) Despuds de que la extraccidn se complete, baje los calentadores

y permita que el dedal drene completamente. Remueva las muestras y colo-
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que .en su.lugar lds tubos de vidrio bara recoger el &ter. Vuelva a co-
locar los beakers y suba las ﬁlacas'calientes y destile el Eter en los
tubos recibidores. Poco anteé de que el Eter en los beakers se evaﬁore
hasta sequedad, baje las placas calientes y remueva los beakers. Vacie
el éter de los tubos recibidores en un reciﬁiente especial para conser-
var el éter ﬁsado. Comﬁlete la eﬁaporaci6n al aire del Eter que queda
en los beakers, dejidndolos sobre la mesa de Erabajo durante un rato.
Seque los beakers en una estufa a 105° C, a prueba de exblosi6n;
por 30 minutos; después enfrielos en el desecador a temperatura del labo-

- -
ratorio y péselos.

Calculos

Porcentaje de extracto etéreo en base "sarcialmente seco' o ''tal como

ofrecido":

peso del extracto etéreo x 100
peso de la muestra.

Conversidn a base seca:

(a) %4 de extracto etéreo en la muestra 'tal como ofrecido' x 100
7 de materia seca en base ''tal como ofrecido"

(b) % de extracto etéreo en base "parcialmente seco' x 100
7 de materia seca de la muestra Mrarcialmente seco'.
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DETERMINACION DEL EXTRACTO LIBRE DE NITROGENO

Principio

El extracto libre de nitrogeno (ELN) de un alimento se determina por
diferencia aespués de que se han completado los anélisis‘para ceniza, fi-
bra cruda, extracto etéreo y proteina cruda. El extracto libre de nitro-
geno es necesario para realizar el calculo del total de nutrientes dige-

ribles (TND).

Calculo

Porcentaje de ELN en base seca =

. 100 = (% ceniza + % fibra cruda + % extracto etéreo + ¥ proteina
todo en base seca).

Ejemplo. Teniendo los siguianes valores en basc scca: cenizas 7.27;
fibra cruda 32.7%; extracto etereo 3.3% y protelna cruda 15.37, el

calculo se haria de la siguiente manera:

100 - (7.2 + 32.7 + 3.3 + 15.3) = 41.5%

Metodo de conversion a base ''tal como ofrecido" (este procedimiento sirve
para cualquier componente de un alimento).
% del componente en 7 de materia seca de la muestra

base seca X en base "tal como ofrecido" x 100
100 100

Ejemplo. Conversion del ELN de base seca, a base ''tal como ofrecido"
(a) Contenido de materia seca del alimento = §9.37

(b) Contenido de ELN del alimento, en base seca = 41,5%

Entonces: 41.5 x 89.3 x 100 = 37.1 Z ELN en base "tal como ofrecido"
100 100
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DETERMINACION DE NITROGENO Y PROTEINA
CRQPA

Principio
¢

El nitrogeno de las proteinas y otros compuestos se transforma a sul-
fato de amonio por medio de 'la digestion con acido sulfirico en ebulli-
cion. El residuo se enfria, se diluye con agiia y se le agrega hidroxido
de sodio. .El amonio presente se desprende y a la vez se destila y se re-
cibe en una solucion de acido borico que luego es titulada con acido sul-
furico estandarizado.

N

Existe también un procedimiento alterno que utiliza acido sulfurico
estandarizado para recoger el amonio y una base estandarizada para &itu-
lar el exceso de acido en caso de que se pase el punto de titula~ion,

7.

Ambos meétodos ofrecen resultados satisfactorios pero con el gopr
: \
existe economia de reactivos. Sinembargo, por el metodo del acido hoxi-
co, se economiza bastante tiempo ya due este acido, no tiene que cor
tandarizado o medido con pfecisiSn y tampoco hay complicaciorrs o k-

ber todo el amonio destilado cuando se trabaja con muesttas de 2.w> ~ono

nido de nitrégeno.

Equipo

(a) Aparato de digestion y destilacion macro-Kjeldahl,
(b) Frascos (balones) de Kjeldahl de 650 ml.
(¢) TFrascos Erlenmeyer de 500 ml.

(d) Dos buretas.

7801



Reactivos

(a) Solucidn indicadora (0.1% rojo de metilo y 0.27 verde de bromo-
" cresol en alcohol' de 95%.-

(b) Solucion estandarizada de acido sulfurico; 0.1 N. FEstandarice
el acido contra tris(hidroximetil) aminometano, conocido también como 2—
amino—2—(hidroximetil)—l,3—propanodiol que tiene un. peso equivalente de
121.14 g. Una muestra de 0.3029 g. disuelta en agua es equivalente a
25 ml. de 0.10 N HpS04. Use la solucion indicadora (é). Corra tres de-
tefminaciones como minimo y prﬁmedie el resultado de las tres.

(¢) Acido sulfurico concentrado, 93-98% graao de reactivo.

(d) Mezcla catalizado?a. Mezcle 77 de sulfato de cobre fino, cris-
talino, grado de reactivo con sulfato de potasio grado de reactivo. (Tam—
bién se consigue 1la mezcla ya preparada en paquetes) . |

(e) Cinc en granulos.

(f) Solucion de hidroxido de sodio, libre de nitrogeno. Disuelya
450 g. de hidroxido de sodio por litro de agua. Generalmente se precparan
18 a 25 litros de una sola vez y esto se logra mezclando cantidades peque-
nas de agua e hidroxido de sodio en forma alterna en un recipiente grande
de metal, y la solucion se va mezclando con una varilla de metal o de vi-
drio hasta que el hidroxido de sodio quede completamente disuelto cada vaz
que se agrega. Déjese la soluciSn en reposo durante toda la noche pawv:
que enfrie y luego viertala a una botella de polietileno con ia ayuda zr
un pichel de porcelana.

(g) Solucion de acido borico al 4%. Disuelva 40 g. de acido bori-

co por litro de agua y agregue 5 ml. de la solucion indicadora.
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Reactivos para el procedimiento alterno

(a) Prepare todos loé reactivos descritos anteriormente del punto
(b) al (f) inclusive. '

(b) Solucion de hidraxido_de sodio; 0.1 N. Agregue 4 g. de NaOH
grado de reactivo, por litro de agua destilada (libre de COp) . EstandaF
rice el hidroxido de sodio contra biftalato de potasio que tenga un peso
equivalente a 25 ml. de 0.10 N NaOH.

(¢) Indicador rojo de metilo. 0.2% rojo de metilo en alcohol eti~

lico de 957.

Procedimiento

(a) Pese por diferencia una muestra que contenga aproximadamente
de 25 a 50 mg. de nitrogeno. Cuando se trate de mucstras de alimento,
la cantidad puede oscilar entre 1.5 y 2.0 g; para heces frescas, de 4 a
6 g. y-para orina fresca, 5 ml. pero ademas se debe pesar ya que la orina
varia mucho en gravedad especifica.

Para evitar la perdida de material en muestras solidas, coloque un
papel de filtro en un embudo, ponga la muestra en el papel y arrollelo
en la parte superior a manera de sellar la muestra y depositela con todo
y papel en el baldon de Kjeldahl donde se va a digerir.

(b) Corra simultaneamente con las muestras, dos blancos (papel de
filtro) en todos los pasos del procedimiento y restele a la titulacion de
las muestras, la titulacion del blanco. Generalmente el valor promedio
del blanco sirve para las muestras que se corren durante el dia.

(c) Agregue 10 g. del catalitico con una cuchafa de medir y luego
25 ml. de acido sulflrico concentrado. Para muestras convbajo contenido

de nitrogeno, aumente la cantidad de acido sulfurico ea 10 ml. por cada
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gramo adicional de materia organica sobre una muestra de 2 g.

(d) Coloque los balones en los calentadores‘del aparato Kjeldahl y
pongalos a funcionar simultaneamente con el abanico extractor. Mantenga
en observaciaﬁ el proceso de digestion ﬁasta que cese la formacion de es-
puma. Si la espuma en una muestra determinada sube por el cuello del ba-
lon, retire el frasco del calentador para que la espuma desaparezca y lue-
go vuelva a colocarlo. Cuando se trata de muestras lfqﬁidaé, la formacion
de esbuma es comun.

La digestion debe proseguir hasta que haya transcurrido 30 minutos
despuées de que la solucion se aclare y todo cl carbon se hayva oxidado; se
deben rotar los falones ocasionalmente durante todo el procedimiento. Ter-
minada esta fase, se apagan los calentadorcs y se dejan cenfriar los balo-
nes manteniendo prendidos los extractores para permitir el escape de todos
los gases. ' ' N

(e) Antes de que se solidifique el residuo digerido, agregue con
cuidado 250 ml. de agua fria del grifo mientras se ferminan de enfriar los
balones con agua corriente. Si el material residual se ha solidificado,
disuélvase éste mediante la rotacion de los balones antes de continuar el
procedimiento.

(f) Agregue 50 ml. de la solucion de acido borico a los frascos Er-
lenmeyer de 500 ml. y coloquelos bajo los condensadores con los extremos
de los tubos de destilacion ligeramente sﬁmergidos en la solucion. (Vease
el procedimiento alterno mas adelante).

(g) Conecte el agua en los condensadores y ponga a funcionar los
calentadores del sistema de destilacion para que estén calientes cuando se
inicie ésta. Asi se evita que el acido bSrico suba hacia los balones de
destilacion. (

(h) Agregue con cuidado 110 ml. de NaOH a cada balén, manteniendolo o
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inclinado para que la solucion se.deslice por un costado hasta el fondo;
ISi en el proceso de digestion se empieS mas cantidad de acido sulfirico
(c) de lo necesario, agregue 35 ml. de NaOH por cada 10 ml. de H,S04 adi-
ciondl]. Agregue unos granulos de cinc al balon (1 - 2g.) y rapidamente
conéctelo al condensador. Una vez ajustado el tapon del condensador, mez-
cle el contenido del baldon rotandolo suavemente.

Los iones de cobre formaran un complejo amonio-clprico de color azul
oscuro que indica la presencia de suficiente NaOH para neutralizar el ex-
ceso de acido sulfirico y permitir lalliberaciGn del amonio.

(1) Destile unas dos terceras partes del contenido del balon 6 has-—
ta.que se hayan recogido unos 200 ml. del destilado en los frascos Erlen-
meyer. Retire los frascos Erlenmeyer y luego apague los calentadores,
permitiendo asi que los condensadores terminen de destilar por unos cinco
minutos mientras tanto los balones de Kjeldahl se van enfriando. Lave
los tubos de los condensadores con agua neutra que haya sido previamente
titulada con un indicador y dcido sulfiirico.

(j) Titule el amonio recogido con acido sulfurico estandarizado a
0.1 N, hasta obtener un color morado muy ténue, o que desaparezca del to-
do el color.

(k) Vacie los frascos Erlenmeyer y déjelos ‘drenar con la boca ha-
cia abajo en una parrilla. Quedaran listos para la proxima destilacion
sin necesidad de volverlos a lavar.

(1) Vacie el contenido de los balones Kjeldahl pasandolo por un
cedazo para recobrar los granulos de cinc que pueden ser usados nuevamen-

te. Enjuague los balones en agua del grifo y pongalos a drenar en una

parrilla. Quedaran listos para la proxima digestion.
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Procedimiento alterno

(a) Pese, digiera y diluya la muestra tal y coﬁo se describe en los
_puntos (a) hasta (e) anteriormente descritos.

(b) Agregue a los frascos Erlenmeyer de 500 ml. exactamente 50 ml, de
acido sulfiirico estandarizado a 0.1 N en lugar del acido borico y célSqﬁe—
lbs en los condensadores tal y como se explica en el baso (f) anterior.
Continlile el procedimiento a't;avés‘de la destilacion como se indica en los
pasos (g) (h) e (i).

(¢) Agregue 5 éotas de la solucidn indicadora de rojo de metilo. Con
la solucion estandarizada dexhidroxido de sodio 0.1 N, titule el exceso de
acido sulfilirico que no ha sido neutralizado por la amonia.

Nota: si la tituléci6n da un valor de cero, entonceé significa que la
muestra contiene mucha amonia para ser absorbida por 50 ml. del H,S0, 0.1 N.
En este caso, repita la determinacion con una muestra mds pequefia o un vo- (
limen mayor de acido sulfiirico estandarizado.

(d) Continte el procedimiento tal y como se describe en los paéos

(k) y (1) anteriormente citados.
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calculos

(a) Cuando .se emplea el acido borico, el porcentaje de nitrogeno

en la muestra se calcula de la manera siguiente:

ml. de acido ml. de acido
Porcentaje de en titulacion - en titulacion | N del
nitrogeno en. = {_de 14 muestra ‘del blanco deido x- 0.014 x 100
la muestra peso de la muestra en gramos

(b) Para calcular el porcentaje de nitrdgeno en la muestra cuando

ce usa Acido sulfiirico para recoger la amonia:

Porcentaje de  (ml. de N del ml. de base N de
nitrogeno en =_acido X Zcido) - en titulacion x base x 0. 014 x 100
la muestra peso de la muestra en gramos

(c) Para convertir porcentaje de nitrogeno a porcentaje de proteina
cruda:

Proteina cruda = N%Z x 6.25.
Ajuste del porcentaje de proteina cruda a-base seca:

de proteina en muestra "tal como ofrecido" x 100

(a) 7%
7 de materia seca en muestra Ttal como ofrccido"
o
(b) 7 de protelna en muestra ''parcialmente’ seco” x 100
7 de materia seca en muestra M arcialmente seco'
P

Bibliografia

Scales, F. M., and A. P. Harrison. 1920. Boric acid modification of
the Kjeldahl method for crop and soil analysis. J. Ind. [ng. Chem.
12:350-352. :

2501-7



MATERTA ORGANICA

La materia orgdnica corresponde al material que se quema en la pre-
sencia de oxigeno. La ceniza o materia mineral permanece como residuo.
Si se calcula el porcentaje de ceniza en una muestra, la materia

orgidnica se puede obtener por diferencia.

Porcentaje de materia . _ 7 4o pateria seca - 7 de ceniza en hase seca
Pl - .
organica en base seca :
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DETERMINACION DEL CONTENIDO CELULAR

Principio

Los nutrientes mas aprovechables se encuentran encerrados por la
pared celular y pueden agruparse bajo el nombre de contenido celular.
Esta fraccidn incluye la proteina, carbohidratos solubles, minerales so-
lubles y los lipidos. Un valor porcentual alto del contenido celular es
también indicio del alto valor nutritivo en un alimento. El contenido
celular equivale al valor resultante de la diferencia entre el porcenta-

je de paredes celulares y 100.

Calculo

Contenido celular (%) en base seca:

100 - contenido de paredes celulares (%) en base seca.
Ejemplo:

7 de paredes celulares en base seca = 59.3%.

Entonces: 100 - 59.3 = 40.7% Contenido celular, base seca.

Conversion a base "tal como ofrecido': (sirve para otros componentes tam-

bien).

componente en base seca, 7 x materia seca 7 "tal como ofrecido" =x 100
100 100
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Ejemplo:

Materia seca "tal como ofrecido” = 89.37%.

Entonces: 40.7 x 89.3 x 100 = 36.3%7 contenido celular "tal como
100 100 ofrecido"

Bibliografia

Van Soest, P. J., 1967. Development.of a comprehensive system of feed
analysis and its application to forages. J. Animal Sci. 26:119.

2701-2




DETERMINACION DE PAREDES CELULARES (FIBRA NEUTRO-
DETERGENTE) Y CONTENIDO CELULARZ '

- Principio

El procedimiento neutro detergente para determinar los componentes
de la pared celular es un método rapido para fibra total en alimentos
fibrosos vegetales. Aparentemente divide la materia seca al punto de que
separa los constituyentes nutriéionales solubles y accesibles, de aque-
llos que no son totalmente aprovechables o que aependen de la fermenta-
cion microbioldgica para su aprovechamiento. Este metodo no puede apli-
carse a los alimentos que tienen alto contenido de proteina y bajo en

fibra.

Equipo

(a) Aparato de reflujo: utilice cualquier aparato coﬁvencional que
sea adecuado para la determinacion de fibra cruda. Se prefieren los
beakers de Berzelius (600 ml.) y los condensadores hechos de frascos re-
dondos de 500 ml. de capacidad.

(b) Crisoles con filtro de vidrio: use el de tipo alto, de porosi-
dad gruesa con plato de.40 mm. de diametro y que sea suficientemente
grande para recibir de 40 a 50 ml. de liquido.

(¢) Limpieza de los crisoles: después de mucho uso, los crisoles
tienden a obstruirse con material residual que es resistente al filtrado

3 - . Ld . * 3
corriente con acido cromico. Una manera adecuada de limpiarlos es la de

a/ Vea también la pagina 2701.
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ponerlos a incinerar a 5009 C y luego fofzarles agua - de abajo hacia a-
rriba, en direccion opuesﬁa a traves del filtro. Cuando los crisoles
se obstruyen con particulas minerales después de mucho uso, se prepara
" una solucidn caliente de 20% de KOH; 5% de Na3foz y 0.5% de etilenodia-
mina tetra-acetato y se hace pasar forzada de abajo hacia arriba a tra-
ves del filtro de vidrio del crisol. .Se debe evitar el uso continuo
de la solucidn alcalina pues tiende a erosionar el vidrio.

R A P . .. ‘,‘:‘ . I T

Reactlvos

(a) SoluciSn.neutra de detergente:  agregue 30 g. de sulfato lau-
ril sodico USP; 18.61 g. del reactivo etilenodiamino tetra acetato di-
sddico dihidrogenado, dihidratado; 6.8l g. del reactivo borato de sodio
decahidratado; 4.56 g. del reactivo fosfato disodico hidrogenado, anhi-
dro y 10 ml. de 2-etoxietanol (etileno glicol, eter monoetilico) grado
purificado, en 1 litro de agua.destilada. Agitese hasta disolverle f
controle el pH para que se mantenga entre 6.9y 7.1.

(b) Decahidro naftaleno: grado tecnico.

(c) Acetona: use un gradé iibrg”de color y que no deje residuo al

evaporarla.

(d) Sulfito de sodio, anhidro: grado de reactivo.

yProcedimiento

(a) Pese por diferencia.aproximadamente 1 g. de muestRra que haya
sido molida en un tamiz de 1 mm. y depositela en un beaker de Berzelivs

para iniciar el reflujo.

(b) Agregue en el orden senalado los siguientes reactivos: 100 ml.
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de detergente neutro a temperatura ambiente, 2 ml, de'decahidro naftale-
noy 0.5 g. de sulfito de sodio anhidro.

(c) Caliéntese para que la solucion hierva en 5 a 10 minutos y
reduzca la temperatura cuando comienza la ebullicion para evitar la for-
macion de espuma. Ajuste la temperatura para que la solucion hierva a
un nivel constante y mantengase en reflujo por 60 minutos, toﬁando el
tiempo desde el instante en que la solucion comienza a hervir.

(d) Rote el beaker para suspender el material solido y decaﬁte la
solucion con la muestra suspendida, en un crisol previamente tarado y -
colocado en un filiro con succidn al vacio. Use poco vacio al princi-
pio, aumentandolo a medida que se necesite. Decante toda la muestra en
el crisol, utilizando un minimo de agua caliente (802 C). Una vez con-
cluido este paso, elimine el vacio y afloje la capa de muestra que se
ha compactado en el fondo del crisol y llenelo con agua caliente, repi-
tiendo el lavado varias veces. Lave 1; muestra con acetona dos veces y
déjese‘secar con el vacio puesto nuevamente.

(é) Seque los crisoles a 1059 C durante toda la noche y peselos
a la manana siguiente, despues de enfriarlos en un desecador.

(f) El residuo de fibra recuperado se registra en terminos de pa-
redes celulares.

(g) Calcule el contenido celular (material soluble) substrayendo

este valor de 100. (Vea pagina 2701).

Filtracion: en el caso de muestras de granos y subproductos de molinos,
existe la posibilidad de que se forme un material gelatinoso derivado
de los almidones y la proteina, obstruyendo el filtro. Si por esta

ad . » -
razon, las muestras no se pudieran lavar, los resultados finales darian

2801-3



un contenido alto de paredes celulares. Sinembargo, la filtracion seria
normal si se siguen ciertas indicaciones. (a) Con frecuencia se puede
mejorar el tiempo de filtrado, haciendo pasar aire de abajo hacia arriba

en el crisol. (b) Durante la parte inicial de calentamiento de la mues-

tra hasta la ebullicion, se debe tomar precaucion para que la muestra mno
se adhiera al fondo del beaker. Esta édherencia dificulta la filtracion
y se puede evitar por medio de un'calentémiento mas rapido y rotacion
frecuente del beaker.

La construccion previa de un tubo multiple (bateria) que reciba has-
ta 6 muestras simultaneamente para filtrado con vacio, ayuda a reducir el
tiempo de filtracion. EL tubo multiple debe construirse en forma tal gue
permita el control de la fuerza del vacio. También si se deja una muestra
en remojo en agua caliente miéntfas las otras estan siendo filtradas, ayu-

dara a un mejor lavado.
Calculo
Paredes celulares (%) en base '"parcialmente seco" o "tal como ofrecido":

Peso del crisol + paredes celulares - peéo del crisol x 100
Peso de la muestra

Ajuste a base seca:

(a) Paredes celulares (Z) en muestra "tal como ofrecido" x 100
Materia seca (%) de la muestra "tal como ofrecido’

o

~(b) Paredes celulares (%) en muestra "parcialmente seco'" x 100

Materia seca (%) de muestra "parcialmente seco’

Nota: Vea la pagina 2701 para el calculo del contenido celular.
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DETERMINACION DE TFIBRA POR EL METODO
ACIDO-DETERGENTE

Principio

Este procedimiento permite una.répida,determinaciGH de la ligno-
celulosa en los alimentos. Sinembargo, en esfa fraccidn también
aparcce el silice. La difcrencia'entre ¢l valor de las énredes celu-
lares y la fibra dcido detergente, da, una estimaci6n.del valor de la

. .
hemicelulosa, ya que esta diferencia también incluye una fraccidn de
proteina adherida a las paredes celulares. El método de fibra‘por
dcido detergente también se emplea como paso preliminar en la determina-

i
¢idn de la lignina.

Equipo

(a) El mismo que se emplca para la determinacidn de las paredes

celulares (vBase pdgina 2801).

Reactivos

(a) Solucidn &cido detergente. Acido sulfirico, grado reactivo,
estandarizado a 1 N. Ello se logra agrggando 49 .04 gm. de H,50, por
liﬁro de agua destilada. Par; preparar 18 litros de solucidn, se ne-
cesitan 882.72 g. de HyS04. Agregue 20 g. de bromuro de amonio cetyl

trimetil (CTAB), grado‘técnico por litro de la solucidn 1 N de 1950,
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o 360 g. por 18 litros y agitese para facilitar la disolucidn.
(b) Decalin, decahidronaftaleno.
(¢) Acetona, grado de reactivo.

(d) Hexano, grado de reactivo.

Procedimiento

(a) Pese por diferencia aproximadamente un gramo de muestra y depo-
sitela en un beaker u otro recipiente adecuado para reflujo.

(b) Agregue 100 ml. de soiﬁti6n de acido-detergente a temperatura
ambiente y 2 ml, de decahidronaftaleno. Caliente ia solucidn para que
hierva en el t&rmino de 5 a 10 minutos. Cuando se inicia la ebullicién}
baje el calor para evitar la formacidn de espuma y manténgase en reflujo
por 60 minutos contados a partir del inicio de la ebullicidn que debe
ser lenta durante todo el procedimiento,

(c)‘ Filtre la solucidn, con poca succidn, a traves de un crisol
previamente tarado que podria ponerse en seria en el tubo de union
mdltiple disefiado para fibra cruda. Convuna varilla de vidrio, afloje
la capa de muestra que se ha compactado en el fondo del crisol y lavela
dos veces con agua caliente (90 - 100° ¢). Lave los lados del crisol
de la misma manera.

(d) Repita igualmente el lavado con acetona hasta que desaparezca
totalmente el color, desintegrando cualquier grumo que se haye formado
para que el solvente entre en contacto con todas las particulas de fibra.

(e) Lave la muestra con hexano mientras alin contenga acetona (e%
hexana se puede omitir si la formacidn de grumos no constituye un pyoblema).

Mantenga la muestra bajo succion hasta que se libere del hexano y séquela

a 105° C por 8 horas o durante toda la noche; luego se saca de la estufa,
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se enfria en un desecador y se pesa.

Cilculos

Porcentaje de fibra Adcido detergente en base "parcialmente seco' o "tal

como ofrecido': . -

(peso del crisol + fibra - peso del crisol tarado) x 100
peso de la muestra '

Ajuste a base seca:

(a) % de fibra dcido dctergbntc en mu;stxa 'tal como ofrecido" x 100
7 de materia seca en la mucstra "al como ofrecido"

o

’

(b) % de fibra dcido detergente en muestra 'parcialmente seco"” x 100
¥ de materia seca de la muestra "parcialmente seco"

Bibliografia

Van Soest, P. J. 1963. Use of detergents in the analysis of fibrous
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lignin. .J. Assoc. Official Agr. Chem. 4G(5):829,
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DETERMINACION DE LIGNINA POR EL METODO
ACIDO-DETERGENTE

Principio

Este procedimiento uﬁiliza como primer paso, la técnica empleada pa-
ra la determinacion de fibra, El detergente extrae la proteiﬁa y otros
materiales solubles en acido que interfieren con la determinacion de la
lignina. EI principio de este procedimiento estriba en que el residuo
de la fibra acido detergente, consiste principalmente de lignocelulosa
de cuyo compuesto se disuelve y separa la celulosa por medio de la solu-
cion de HpSO4 al 727%, quedando la lignina y la ceniza no-soluble en aci-
do. También la cutina, contenida en cantidades apreciables en ciertas

nmuestras, se toma como si fuera parte de la lignina.

Equipo

(a) EL mismo equipo necesario para la determinacion de fibra acido-
detergente (véase pagina 3201).

(b) Bandeja de vidrio.

(c¢) Horno de incineracion; con control de temperatura a 5009 C.

Reactivos
(a) Acido sulfirico, 727%. Como preparar un litro de solucion:

100 x 98.08 peso molecular x 12 mols _ g de HS04 necesarios.
7 de HyS04 en la solucion del mismo

3301




(b) 1000 x 1.364% - g. H,80, = g de H2804 necesarios.

Pese el agua necesaria (b) en un beaker de 2000 ml. y en un recipiente

aparte, pese el acido 'que se va a necesitar. Lentamente agregue el acido

al agua contenida en el beaker de 2000 ml., asentado en agua fria y agitese

ocasionalmente con una varilla de vidrio. Determine la gravedad especifica
de una alIcpota‘de 5 ml. de lé solucion (a 209 C) con una pipeta volumétri-
ca, colocando lé muestra en una botella de pesar tapada y pesandola en una
balanza analitica. Ajuste la gravedad especifica a.1.634 a 209 C mediante

el agregado de cantidades pequenas y medidas de agua o de acido.

Procedimiento

(a) E1 primer paso es el de preparar la fibralécido—dEtergente tal
como se describe en la pagina 3201.

'(bl Coloque los crisoles en la bandeja de vidrio y esta en forma
tal que tenga un extremo mﬁé levantado que el otro (2 cm.) .bara que éi
acido drene libremente.

(¢) Cubra el contenido de los crisoles con el H,S04 al 72% frio y
mezclese con una varilla de vidrio hasta formar una pasta suave, deshacien—
do todos los grumos. Llene los crisoles hasta la mitad con el acido y mé&z-
clese nuevamente, dejando la varilla de vidrio dentro del crisol. Vuélvase
a llenar con HS0, al 727 y mezclese a intervalos de una hora mientras el
acido va drenando. No es necesario.mantener los crisoles llenos todo el
tiempo; con tres agregados es suficiente.

(d) Mantenga los crisoles a temperatura de 20 a 23?9 C.

(e) Transcurridas tres horas, extraiga tanto acido como sea posible

+ gravedad especifica de la solucion de Hy80, al 727%.
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lcon vacio. Lave el residuo otra.vez con HyS04 al 727 y extréigalo.

(f) Lave el contenido de los crisoles con agua caliente (85 - 959 C)
hasta que quede libre del acido. Remuévales la varilla de vidrio.

(g) Seque los crisoles durante la noche a 1009 C de temperatura y
luego péselos.

(h) 1Incinere el contenido de los crisoles en un horno a 5009 C du-
rante 3 horas; espere a que baje la temperatura a 2509 C y paselos a un

desecador para 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

? Ajuste a base seca:

(a) 7 de lignina en muestra "tal como ofrecido" x 100
7 de materia seca en muestra "tal como ofrecido"

(b) 7% de lignina en muestra "parcialmente seco" x 100
%4 de materia seca en muestra 'parcialmente seco"

Bibliografia

Van Soest, P. J. 1963. Use of detergents in the analysis of fibrous
feeds. II. A rapid method for the determination of fiber and

lignin. J. Assoc. Official Agr. Chem, 46:829.
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DETERMINACION DE LIGNINA, CELULOSA Y SILICE
(CENIZAS INSOLUBLES) POR PERMANGANATO

Principio

Un mEtodq indirecto para la determinacion de la lignina potr medio

SRR

FECRRA

del permanganato,.permite la determinacion de la celulosa y cenizas inso-

lubles tambiéq. La determinacion de cenizas insolubles es una manera de
gt

i IR

estimar el coﬁtenido de silice que én muchos forrajes, es factor sobresa-
o N
liente en la reduccion de la digestibilidad. E1 metodo de lignina por.
permanganato presenta una alternativa al método del Acido sulfirico al
727. Considerando que cada uno tiene sus propias ventajas, la escogen-
cia del método depende de las muestras que se van a analizar y el uso que
se‘le destine a los resultados.
Las ventajas del método por permanganato sobre el matodo del acido
sulfurico al 72% pucden resumirse en los siguientes puntos:
(1) E1 procedimiento es mas corto;
(2) Los reactivos son menos corrosivos y no exigen nofmalizacian;
(3) Los resultados estan menos afectados por el dano que sufre la
muestra debido al calor de los apératos enpleados y por consi-
guiente, se aproximan mas al verdadero valor de contenido en
lignina.
Sinembargo, 1la cﬁtina que es una fraccion muy importantelen ﬁuéhas
de las cubiertas exteriores de lés semilias, no se determina con este

método. Una variacidon que se introduce en estos casos, es la de prepa-
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rar el permanganato para celulosa y tratar la muestra con acido sulfuri-
co al 727 y asbestos, por espacio de 3 horas. Este procedimiento resul-
ta en el fraccionamiento de la lignina cruda en las dos fracciones des-

critas seguidamente.

Una desventaja que.se le puéde atribuir al metodo por permanganato,
es que las particulas de mayor tamano no las penetran completamente los
reactivos y por lo tanto en estos casos, los resuitadqs dan valores bajos.
En consecuencia, los materiales con alto contenido.de humedad‘deberén se~ -
carse parcialmente y molerse a ﬁravés de un tamiz de 1 mm. para raducir el
tamano de las particulas. Este método por lo tanto no es adecuado para
heces y forrajes frescos que han sido molidos en un niolino para carnes,
cuya forma fisica es inapropiada. Debido a la posibilidad de danar la’
muestra con calor, es preferible usar acido sulfurico al 72% para determi-
nar lignina.

Teoria del método: los materiales que interfieren con la determinacion,

se separan con la preparacion de la fibra acido-detergente que esta com-
puesté principalmente por lignina, celulosa y minerales insolubles. La
1ignina se oxida con una solucion de acido acetico amdrtiguada con perman-
ganato de potasio conteniendo hierro trivzlente y plata monovalente como
cataliticos.‘ Los oxidos de manganeso y hierro que se depositan, se disuel-
ven con una solucion alcoholica de acido oxalico & hidroclorhidrico, per-
manenciendo la celulosa y los minerales insolubles. E1 contenido de lig-
nina ée determina en base a 1a'pérdida de peso de la muestra, ocasionado
por los Fratamientos a que ha sido sometida; mientras que ia celulosa se
determina en base en la perdida de peso de la muestra al ser incinerada,

El residuo de cenizas consiste principalmente de silice y gran parte del
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material no silicato residual, puede eliminarse por medio del lavado con

acido hidrobromico concentrado.

Equipo

(a) El mismo que se emplea en la determinacion de lignina acido

detergente (pagina 3301).

Reactivos

(a) Permanganato de potasio saturado. Disuelva 50 g. de KMrO,

grado de reactivo por litro de agua'éestilada o 9G0 g. KMnO, para um ve Li-
men de 18 litros de agua destilada. Manténgase la soiucigh protegida du
la luz solar directa.

~(b) Solucion buffer de lignina. Para preparar un litro de solu-
ciEé, disuelva 6.0 g.vde nitrato férrico nonahidratado [fe(NO3)3‘9H20}
y 0.15 g. de nitrato de plata en 100 ml. de agua destilada. Combine esta
mezcla con 500 ml. de acido acético glacial y 5.0 g. de acetato de pota-
sio (grado de reactivo). Agregue 400 ml. de alcohol butilico terciario

(grado de reactivo) y mézclese la solucion. Para preparar 12 litros se

emplean las siguientes cantidades de reactivos:

Nitrato férrico nonahidratado 72.0 g.
Nitrato de plata 1.8 g.
Acido acetico 6.0 litros
Acetato de potasio 60.0 g.
Alcohol butilico terciario 4,8 litros
1.2 litros

Agua destilada

(c) Solucion de permanganato combinada. Antes de ser usada, combi-
ne y a la vez mezcle la solucion de permanganato de potasio saturada con
‘La

la solucion buffer de lignina en la relacion de 2:1 per volumen.

porcion no utilizada de esta mezcla puede mantenerse por una semana en
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refrigeracion en ausencia de luz.. Esta solucidn puede utilizarse si mantie-
ne el color morado y esta libre de precipitado.

(d) Solucion desmineralizadora. Para cada litro de solucion, diauel-
va 50 g. de 5ci§o oxalico dihidratado en 700 ml. de alcohol etilico de
95%Z. Agregue 50 ml. de acido hidroclorhIdrico concentradc (aproximadamen-
te 12 N) y 250 ml. de agua destilada y luego mezclese. Para preparar 18

litros se emplean las siguientes cantidades de los reactivos:

Acido oxalico 900.0 g.
Etanol 957 ‘ 12.6 litros
Acido hidroclorhidrico conc. 900.0 ml.
Agua destilada 4,5 litros

(e) Alcohol etilico de 80%. Para un litro mezcle 155 ml. de agua
destilada y 845 ml. de alcohol etilico de 95%. Para prepavar 18 1itros
mezcle 2.8 litros de agua destilada y 15.2 litros de alcohol etilico de
95%.

(£f) Acido hidrobromico, grado de reactivo.

Procedimiento

(a) El residuo de la determinacion de fibra por el metodo acido de-
tergente puede utilizarse (aplicando el peso original de la muestra). Si
no se usa este residuo, se deben seguir los pasos (b), (c) y (d) a conti-
nuacion. ( |

(b) Pese aproximadamente un gramo de muestra que haya sido previa-
mente molida através de un tamiz de 1 mm. S$i la muestra tuviera mas de
15% de lignina, use 0.5 g.

(c) Se coloca el crisol eﬁ un horno de incineracian a 5009 C por es—
pacio deluna hora o mas y iuego se enfria en desecador y se pesa.

(d) Prepare la fibra acido detergente de acuerdo al procedimicnto des-

crito en la pagina 3201.
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(e) Coloque los crisoles que contienen la fibra acido 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 criso-

les no se debe mojar.

(f) Agreguele a los crisoles aproximadamente 25 ml. de la aoluciéﬁ
combinada de permanganato de potasio sin llenarlos demasiado. Ajuste el
nivel del agua en la béndeja a ménera.de reducir la corriente de paso de
la solucion a través de los crisoles. Coloque una varilla corta de vidrio
en cada crisol, con el objeto de revolver su contenido, deshacer Los gru-
mos y banar todas las particulas que se adhieren a las paredes internas
del crisol con la solucion de¢ permanganato.

(g) Permitase a los crisoles permanecer 90 * 10 minutos a tempera-
tura de 20 a 25?9 C agregando si fuera necesario, una cantidad adicional
de 1la solucian combinada de permanganato. Hay que recordar que el color
morado lo debe conservar constantemente.

(h) Traslade‘los crisoles al dispositivo de filtracion y filtre to-

‘da la porcion liquida remanente. No se lave la muestra. Coloque segui-

damente los crisoles en bandejas limpias de vidrio o pdrceléna y llenelos
hasta la mitaa con la solucion desmineralizadora. Después de transcurri-
dos unos 5 minutos, filtre la porcion liquida remanente y vuelvanse a -
vllenar hasta 1la mitad con la misma'solucian.l Se debe tomar la précéuéfan
de evitar el derrame debido a la produccion de espuma. Repita la adicion
de la solucion desmineralizadora por tercera.vez si se nota que el filtra-
do del segundo traﬁamiento se encuentra de color café oscuro. Lave las

paredes internas de los crisoles con una corriente fina de la solucidn

desmineralizadora contenida en una botella de lavado por compresion, has-

ta que el color de la fibra sea el blanco. El tiempo total necesario en
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este paso es de 20 a 30 minutos.

(i) Llene y lave el 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 acetona, de igual ma-

nera que se hizo con el alcohol.

1. Para obtener el contenido de lignina.

Seque los crisoles durante la noche a 1059 ¢ de temperatura; luego
déjense enfriar en un desecador y peselos. E1 contenido de 1ignina se
calcula en base a la perdida en peso original de la fibra obtenida por

el método acido detergente.

2. Para obtener el contenido de celulosa.
Incinere la muestra procedente de la determinacion de lignina a
5009 C durante 3 horas; déjese enfriar en un desecador y pésela. La pér-

dida de peso equivale al contenido de celulosa.

3. Para obtener el contenido de silice.

Se puede obtener un valor supuesto del contenido de silice mediante
la percolacion del reéiduo de ceniza en los crisoles, con dcido hidrobrg-
mico concentrado (48%) hasta que todo el color hgya deséﬁafecido. (La
muestra que se usa en este caso es el residuo de cenizas obtenido anterior-
mente en la determinacion de celulosa). Se lava la muestra con acetona
y se filtra. Luego se incinera a 5009 C por 3 horas, se enfria én deseca-
dor y se pesa. (Este paso no es.ugcesario si el fesiduo de ceniza es menor

del 27 de la muestra original)n
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Precaucionesﬁ

a) Los crisoles que contienen la fibra con un contenido alto a su
vez en lignina, necesitaran una mayor cantidad de la solucion de peiman-—
ganato, pero evite el uso de cantidades innecesarias.

b} La éparician de un color amarillo o café es indicativo de que
el permanganato se ha agotado.

c) Si el crisol esta 11eno, filtre la soluc1on con ayuda del va~
cio y agreguele mas solucian.v

d) Si persiste un color amarillo después de haber tratado la fibve
con la solucion desmineralizadora, ello es indicativo de una remocion
incompleta de la lignina. Esto oéufré Unicamente en materviales con un
alto contenido de‘lignina.

e) La cutina presente en algunas cubicrras de semillas y otras
plahtas, no se okida con el.perﬁanganato y por lo ténto ﬂo éparcce como
parte de la fraccion de lignina, ni se blanquea con los tratamientos.

f) _Las cubiertas de las semillas aparecen cono mancha o vetas de

colores entre las particulas de celulosa y no debhen confundirse con un
c

proceso de oxidacidn incompleta.

g) Un exceso en el uso y por lo consiguiente en &l paso de la solu;
cion de permanganato a traves de los crisoles debe evitarse cuando se tra-
ta de muestras con un contenido bajo de lignina; principalmente con los
pastos tiernos o inmaduros en cuyo caso, una sola aplicacion de permanga-
nato es suficiente. La fibra en los pastos inmaduros es rapidamente des-
lignificada y por lo tanto, existe el peligro de una.pérdida de log caibo-
hidratos contenidos en la celulosa, si s usa un €XCESO de la solucion.

h) Se pucde obtener una disminucion en el tiempo de pnso de la so-
lucion a’ traves del crisol mediante el ajuste del nivel.de agua en la ban-—

deja, regulandolo a una altura casi igual a la que tiene la solucion den-
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tro del crisol.

- i) Las precauciones descritas anteriormente no es necesario tomar-

1as al usar la solucion desmineralizadora.

N Calculos

Porcentaje de lignina en base '"'parcialmente seco" o "tal como ofrecido'':
J g p

etergente ~ peso residuo de fibra por permanganato) x 100

(peso fibra acido d
1z determinacion de fibra acido detergente

peso de la muestra antes de

Porcentaje de celulosa en base "parcialmente seco” o "tal como ofrecido':

- psso cyisol y cenjza) x 100

(peso del crisol + residuo de fibra por permang.
peso de la muestra antes de la determinacion de fibra acido detergente

Porcentaje de silice en base "parcialmente seco' o !'tal como ofrecidc':

(peso de la ceniza después del lavado con acido hidrobromico)
peso de la muestra antes de la determinaciopn de fibra acido detergente

Ajuste a base geca (lignina, celulosa o silice):

(a) % analizado en nuestra "tal como ofrecido" x 100
' 7 de materia seca en muestra "tal como ofrecido”
o
(b) % analizado en muestra "parcialmente seco" ' x 100

7 de materia seca en muestra 'parcialmente seco’

Bibliografia

Van Soest, P. J., and R. H. Wine. 1968. Determination of lignin and
cellulose in acid-detergent fiber with permanganate. J. Assoc.
Official Anal. Chem. 51:780. ‘
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PREPARACION DE LA SOLUCION DE CENIZAS PARA LA
DETERMINACION DE CALCIO, MAGNESIO Y FOSFORO

Principio

La ceniza soluble se diluye en un medio dcido y la fraccion insolu-

ble se descarta por separacion en el filtrado.

Equipo

(a) - Calentador de plantilla.

Reactivo

(a) Acido clorhidrico concentrado.

Procedimiento

(a) Una vez incinerada la muestray enfriado el crisol, agréguele
5 ml. de HCl concentrado.

(b) Agregue unos 20 ml. de agua destilada y ponga el crisol en un
calentador de plantilla a 1009 C y evapore el 1iquido a unos 10 ml.

(c) Agregue 10 ml, de agua destilada y caliente a unos 909 C. En-
frie la solucion y filtrela en un papel de filtro de bajo contenido de
ceniza (Sharkskin, § & S) usando un embudo de espiga larga, para que cai-
ga el filtrado en un frasco volumétrico de 100 ml. Enjuague el crisol
y pase por el papel de filtro agua destilada de manera que también caiga

dentro del frasco.
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(d) Lleve la solucion a volimen con agua destilada.

(e} Conmserve la solucicu para la determinacion de calcio, magnesio

y fosforo.

Bibliografia

Basley, J. F., McCall, J. T., Davis, G. K. and_Shirley, R. L. 1965.
Analytical methods for feeds and tissues. Nutrition Laboratory,

Department of Animal Science, University of Florida.

1949. Colorimetric Methods

Snell, Foster Dee and Cornelia T. Snell.
D. Van Nostrand Company, Inc.,

of Analysis. ~ 3rd Edition, Vol. II.
Princeton, New Jersey. .
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DETERMINACION DE CALCIO

Principio

El @cido etilenodiamino tetra acético (EDTA) forma, en soluciomes
bésicas,vun complejo soluble y ligeramente ionizado con calcio y magne-
sio lo mismo que con muchos.otros metales.- Cuando el ion magnesio esta:
presente, un buen punto final se observa con el indicador negro de crio-
cromo. El calcio es fijado bor el EDTA antes que el magnesio, de tail
manera que una solucion desconocida de calcio que contenga una cantidad
conocida de magnesio se puede titular con EDTA para determinar el calcio

presente. La interferencia por otros iones debe eliminarse.

Equipo

(a) Microburetas.

Reactivos

(a) Solucion buffer. Mezcle 67.5 gramps de clorhidrate de groONLo
con 570 ml. de hidroxido de amonio concentrado y llévese a 1 litro de

volUmen.

(b) Indicador. Disuelva 0.25 gramos de negro da eriocromo cr

50 ml. de dietanolamina.
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(¢) Solucion de sulfato de magnesio. Disuelva aproximadamente 2.0

gramos de MgSO,-7H,0 en un litro de agua. Un titulo exacto de EDTA debe
determinarse por titulacion de la solucion de sulfato de magnesio con la
solucidn de EDTA. (1 ml. de la solucion de sulfato de magnesio debera

ser evaluada en relacion a la equivalencia en mililitros de solucion de

EDTA.
(d) Solucion de EDTA. Disuelva 6.65 gramos del etileno diamino te-

tra acetato disodico, grado reactivo en suficiente agua para preparar un

litro de solucion. (1.0 ml. de EDTA debera ser evaluado para saber a

cuantos miligramos de calcio equivale.
(e) Oxalato de amonio saturado.

(f) Acido hidrociorh{drico concentrado.

(g) 1Indicador rojo de metilo. 0.1% en solucion alcoholica. Di-

suelva 0.1 gramos en alcohol etilico de 957 y llavese a 100 ml. de volu-

men.
(h) Calcio normal. (Un miligramo de Ca por ml.). Disuelva 2.4973 g.

de carbonato de calcio puro en aproximadamente 100 ml. de HC1 diluido. Di-~

liyase con agua exactamente a 1 litro.
(i) Hidrdxido de amonio al 1%Z. Diluya 10 ml. de NH,OH reactivo en

1 litro de agua.

Procedimiento®

(a) Con una pipeta tome una alicuota de la solucion de ceniza que

contenga de 0.05 mg. a 1.5 mg. de calcio y depositela en un tubo de cen-—

trifuga conico que contenga 3 ml. de oxalato de amonio saturado.

(b) Adicione 1 gota de indicador rojo de metilo y ajuste el pH a

+ DPara la preparacion de la solucion de ceniza, ver pagina 3651.
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5.0 - 5.5 (color rosado tenue delyindicédor) usaﬁdo una solucion dilui-
! R .

da de dcido hidroclorhidrico o dé hidroxido de amonio. Mezcle el conte-

nido completamente, déjelo rebosar por una hora y luego centrifliguese

por 5 minutos a 3,000 rpm.

(¢) Cuidadosamente vacie el liquido sobrenadante, resuspenda el
precipitado y lave los lados del tubo con aproximadamente 3 ml. de hidro-
xido de amonio al 1%. Centrifliguese nuevamente y de nuevo elimine el
liquido sobrenadante. |

(d) Disuelva el precipitado en 0.5 ml. de -dcido hidroclorhidrics
conéentrado y lave la muestra con agua destilada en un Feaker de 100 ml,
Diluyase aproximadamente a 30 ml. fxadicione 5.0 ml. de la scolucion buf-
fer y varias gotas del indicador negro de.eriocromo.

(e) Con ayuda de una bureta, adicione 0.5 ml. de la solucidn de‘
sulfato de magnesio. E1 color deberi ser vino tinto. |

(f) Adicione la solucion de EDTA con una bureta hasta que se cbten-
ga‘un color azul definido, luego agregue de 0.1 - 0.5 ml. extra. Titule
‘de nuevo con la solucién de sulfato de magnesio hasta que se pierda el
color azul y aparezca nuevamente el color vino_tinto;

(g) S1i no se obtiene un punto final definido, anada aproximadamen~—

te 0.25 gramos de cianuro de sodin a la muestra despues de agregar el

buffer.
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Porcentaje de calcio en base "parcialmente seco" o "tal como ofrecido':

(titulacion de Mg del
(a) Titulacion de Ca del EDTA [ml. EDTA - EDTA x ml. MpSO4)]  x 100
1. de alicuota de la solucion de cenizas X peso de muestra en g.

100

(o}

’ B (titulacion de Mg del
(b) Titulacidn de calcio del EDTA [ml EDTA - EDTA x ml. MgSO4)] x 10

1. de alicuota de la solucion de cenizas x peso de muestra en g.
antes de incinerar.

Ajuste a base seca:

(a) % de calcio en muestra "tal como ofrecido" x 100
97 de materia seca en muestra tal como ofrecido”

(b) % de calcio en muestra "parcialwente seco" x 100
7de materia seca en muestra "parcialmente seco”

Bibliografia

Fagley, J. F., J. 1. McCall, G. K. Davis and R. L. Shirley. 1965.
Analytical methods for feeds and tissues. Nutrition Laboratory,
Department of Animal Science, University of Florida.

Welcher, Frank J. 1967. The analytical uses of ethylenediaminetetra-

acetic acid. D. Van Nostrand Company, Inc., Princeton, New Jersey.
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DETERMINACION DE MAGNESIO

Principio

El dcido etilendiamino tétfa acético (EDTA), forma em solucidn basi-
ca un‘complch goluble v ligeramente jonizado con calcio y magnesio, 1o |
nismo que cén otros metaies. Todos los iones de calcio forman un comple-
jo en prasancia de los iones de wagnesio. Cuando se usa el indicador
Eriocromo negro T, se observa un buen punto final en bresencia de iones
de magnesio., Ll calcio se determina tal como se hizo en el ?rocedimiento
ﬁara calcio y la cantidad équivalente de EDTA se resta dejando la canti-
dad correspondiente a los iones de mag@asio. Usando el equivalente de

magnesio de la solucifn de EDTA titulada, se pueden calcular los miligra-

mos de magnesio que conticue la muestra.
Equipo
(a) Microburetas.

Reactivos

(a) Solucidn bufler. Mézclense 67.5 g. de cloruro de amonio con
570 ml. de hierxido de amonio concentradc y dildyase a 1 litro.

(b) Indicador. Disuélvanse (.25 g. de Eriocromo negro 1 en 50 ml.
de djietanolamina.

(¢) Solucifn de sullato de magnesio. Disuelva aproximadamente 2 g.
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de MgS0,‘7H,0 en un litro de agua. El eguivalente de EDTA de esta solu-
cidn se debe determinar ﬁor titulacidn con la solucién de EDTA. (1 ml.
de la solucién de sulfato de magnesio necesita ser evaluado ﬁara saber a
cuantos mililitros de la solucidn de EDTA corresbonde.

(d) Solucidn estandarizada de magnesio. Un miligramo por ml, Di-
su€lvanse 8,3606 g. de cloruro de magnesio 6-hidratado, en un bequeﬁo

volumen de agua y dilfiyase a 1 litro con agua,

Procedimiento+

(a) Tome con una pipeta, uia alfcuota de la solucidn de cenizas que
contenga entre 0,02 y 1.5 mg. de magnesjo, debositéla en un beaker de 100
ml. y dilGyase a 30 ml. con agua destilada.

(®) Agregue 5 ml, de la solucidn buffer ¥y unas ﬁoﬁas gotas de la

solucidn indicadora.

(c) Agregue de 0.2 a 0.5 ml, de la solucidn de sulfato de macnesio

R

I's

y titGlese con la solucidn de EDTA hasta obtener un ¢y!cx aszu) dafinido.
(d) Apregue de 0,2 a 0.5 ml., adicicnales de la solunifdy de EDTA, has-

ta que aparezca el primer tinte de color vinmo #€uue en la solucidn azul,
(e) 8i no se obtiene un punto finul clavy, adicione 0,25 g. de cia-

nuro de sodio a la muestra despufs de que la wclucién buffer se haya agre-~

gado. Limpie el equipo con cuidado de tal manera que no haya contamina-
cidn da otro equipo o de la persona que corre Jos anilisis. Si hay inter-
dfica.

ferencia 8sta persiste, vBase la cita bibiiogy
1 >

4 - ' - . .
" VEase la pAgina 3651 para la preparacidn do la solucidn de ceniza,
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Calculo

Porcentaje de magnesio en base "parcialmente seco' o "tal como ofrecido”

ml. de EDTA ml, de EDTA

equivalente en.magnesio [ml. ‘de EDTA. _.equivalentes. de. - equivalentes a
de la solucidn de EDTA  \'titulados =~ .~ caleio en alfcuota  MpSO4rafiadido /'x 10
incinerada en g.

ml. de solucidn alicuota de ceniza X peso.de muestra

Conversidn a base seca:

de magnes1o “én Baqe "Lal como‘ofreoldo" x lOO
de materia scca de 1a micstra "tal como ofrecido'

(‘a).

NN

(b) % de magnesio en base’ "parc1almente seco" ‘X 100
" % de materin seca de 1a muestra "'parcialmente seco'
P

Bibliografia

1957. The analytical uses of ethylenediaminetetra-

Welcher, Frank J.
D. Van Nostrand Company, Inc., Princeton, New Jersey.

acetic acid.
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mEtrico de 500 ml; di;ﬁymne a volvmen con agva y almactnele en el refripe-
rador.

(d) Solucién de bhisnlfito de sodin al 15%. DNisnelva 15 g. de hisul-
fitp de sodio en agua y 1lévese a un volumen de 100 ml, |

(e) Sulfito de sodio al ZOZf Digvelva 10 pg. de sulfito da sodio
anhidro en agua y dildyasc a un volumen dc 50 ml,

(f) Reactivo de dcido amino—naffol sulfénico (ANSA). TPese 250 mg.

de acido amino-naftol sulfénico, grado de reactivo y haga uvna pasta con

una o dos gotas de la solucidn de bisulfito de sodio al 15%. Tawegn agregue

97.5 ml. de la solucidn de bisulfito de sodio al 15% y 2.5 ml. de la solu-
cién de sulfito de sodio al 20%. Si todo el.dcido aminonaftol sulfénico
no se disuelve inmediatameﬁte, b6ngale mis solucifn de sulfito de sodio

al 207 en cantidades dc 0.5 ml. cada vez, hasta ave la solucidn sea com-
pleta. No agregue en exceso el diluycntc. Deje Ja solucibn en reboso
durante la noche y luego filtrela a travas‘de un.papcl de filtro Whatman,

No. 41 o su equivalente, Almac@nela en vna botella de vidrio, color pardo.

Procedimiento+

(a) Tome en una piﬁeta una aliquota defla solucidn de cenizas que
contenga de 0.01 mg. a 0.2 mg. de fdsforo y vaciela en un frasco volumé-
trico de 50 ml. Agregue‘aproximadamente 25 ml. de agua destilada y 5 ml,
del reactivo de mélibdato de amonio. Agite el frasco fara mezclar Ja so-
lucidn y agréguele 2 ml. de reactivo ANSA. ILlévese a volumen con agua y
luego se tapa y se mezcla bien. ' .

(b) Registre la tramitancia de la soluciin cxactamente a los 20 mi-

nutos despu€s de haber agregado el reactivo de ANEA. Commare la trami-

+ Vea la pagina 3651 para la preparacidn de la eolucign de cenizas.
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DETERMINACTON DE FOSFORO

Principio

El ion de ortofosfato reacciona con molibdato de amonio ﬁara formar
un comﬁuesto de molibdato de fésfero, E1 combuesto de molibdato dé fos-
foro se reduce a azul de molibdeno con Acido amino naftol sulfonico. EL
color azul formado esti en broporéiGn directa con el ortofosfatolﬁresen—

te,

Equipo

(a) Espectrofotdmetto, Spectronic "20", o su equivalente,

Reactiv.as

(a) Solucidn normal de tosforoy 0.1 mg. de fdsforo ﬁor ml. Disuelya
0.4394 g. de KH, PO, puro y seco en 300 ml. de agua destilada y 200 ml. de
dcido sulflrico, IN. Agregue wnas pocas gotas de ﬁermanganato de ﬁotasio
al 2%, como preservativo y diliiyase con aguad a 1 litro. Para obtener so-~
luciones normales, diliiyase tal y como sea necesario.

(b) Solucidn de Aejdo sulfiirico, 10 N. Vacfe con cuidado 280 ml. de
dcido sulfirico cencentrado en 729 wml. de agua.

(¢) Reactivo de molibdato de émonio. Disuelva 12,5 g. de molibdato
de amonio en aproximadamente 100 wi. de aguu. Agregue la solucidn de
molibdato a 150 ml. de dcido sulffirico, 10 N contenido en un frasco volu-
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tancia con un blavco, usando agua .destilada en lugaw de la .muestra alf-

R

)

comparando la tramitancia obte-

cuota. Lea la concentracidn de fGsforo,

SE

a, que con-

-

nida, contra wna curva normal de fdsforo previamente preparad

tenga de 0.01 a 0.25 mg. de f6sforo por 50 ml.

Cllculo

-y

£ .
! Porcentaje de fésforo en base Yparcialmente seco! o {tal como ofrecido":

i : . o U

L 'mg. de fdsforo en la alicuota x 10" -

: ml. de la solucidn alfcuota de cenizds X peso de la muestra incinerada.
v Conversidn a base seca:

(a) '%'de'f6sforo'en'la'muestra'"tal'COmo'OfreCidn”'x‘lOO
7 de materia seca en base Ttal como ofrceido!!

(o}

e

o' x» 100

: ) T
3 (b) % de fbsforo en la miestra "parcialmente sec
7 de materia seca de la muegira ‘porciaimonie sero
g ‘
A
~.
L .
E Bibliograffia
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ANALISIS PARA ELEMENTOS MENORES

Se debe tomar ciertaslﬁrecauéiones en la determinacion de los ele-
mentos menores que ﬁor lo general, abarecen en concentraciones menores a
0.01%.

(a) Se debe usar cristalerfa libre, hasta donde sea ﬁosible, de tra-
zas del elemento «ue se va a ana;iéar.

(b) Cuando se trata del uso de crisoleslbara incineracidn, se deben
usar los de marca Vycor que contiehen 96% de sflice y el resto del mate-
rial estd combuesto por oxido B6rico, aluminio, sodio, hierro y arsénico.
Estevﬁroducto es comparable al cuarzo fundido en lo que se refiere a la
resistencia a sustancias quimicas y al calor. Es muy estable en bresen—
cia de Acidoe y de bases‘débilés.

(¢} El resto de la cristalerfia que se utilice, debe ser de marca
Pyrex que es un vidrio boro_silicato de un bajo contenido alcalino. Es-
t3d libre de elementos del prufo magnesio—calciofzinc; de metales besados,
de arsénico y antimonio.

(d) Para la determinacién del boro, utilice vidrio resistente al
Alcali, que est€ libre de este clemento (no Pyrex).

(e) Toda la cristaleria usada debe ser lavada breviamente con un
detergente y enjuagada con agua del grifo, luego con una solucidn de
fcido clorhfidrico al 10% y finalmente con agua destilada trible.

(f) Se debe tener cuidado esﬁecial en la preﬁaracién de las mues-

tras y como ejemplo de un mal procedimiento, se puede hacer referencia a
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las muestras .que se muelen en un molino Wiley equiﬁado con tamiz de
bronce, ya que se ha demostrado .que ello bueﬂe sor fuente de imbortancia
mayor en la contaminacién de las .muestras qua se van a analizar. TFric-~
ten tamices de acero inoxidable.bara los molinos Wiley y Cstos se deben
usar con muestras que se van a moler y bosteriormentc a gnalirar ﬁara
elementos menores,

(g) Si no se consiguen los tamices de acero inoxidable, se ﬁueden
usar tijeras de acero inoxidable ﬁara ..cortar la muestra en lugar de mo-
lerla. En estos casos, se debe obtener submuestras mis grandes de lo
corriente ﬁara lograr un materir® representativo del que se desea anali-
zar.

(h) En el broceso de molienda, lo que se fersigue es evitar dentro
de lo ﬁosible, que las muestras.se vayan a contaminar con metales ﬁara
los que se var a analizar, cualqﬁiera que sea cl cquibo de bﬁobaraci6n.

(i) También .se debe tomar brecauciones bara no contaminar la mues-
tra con la introduccidn accidental de metales provenientes de utensilios
y equibo usados en la rutina diaria del laboratorio, tales como el ni-
quel de las binzas, el cobre y zinc de los quemadorés, el zinc de los
guantes de goma, etc.

(j) El agua que se use debe ser .destilada en abaratos de vidrio y
un blanco se correri simultidncamente con todos los ﬁasos de las determi-
naciones. Ello da un vaint ‘e 'a cantidad del elemento abortado como
contaminante ﬁor los recipientes y reactivos.

(k) Un Blanco que d& una lectura de cero, né necesariamente. es in-
dicativo de que estd excento de contaminacién. Puede suceder que:
se trate de andlisis colorimé€tricos, haya una suﬂstancia dentro del mis-

1

mo reactivo que se combine con <" elemento bajo estudio y prevenga .que
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que reéaccione con el.reactivo.resbonéable de desdrrollar el color.

(1) Al estar en reﬁoso, las solucionas'diluidas de fones met:élicos
bueden sufrir ﬁérdida de ﬁoténci%idcﬁido a la Qbsorciﬁn o al intercambio
de cationes con el vidrio del.recifientc. T.a bﬁrdida 05 mayosy en uvn me-
dio neutro o ligeramente bﬁsico.ﬁefo también ﬁucde ocurriy .on una solucidn
ligeramente acida, Entre mis débil sea la solucidn, mayor serd la dis-
minuciodn proﬁorcional de la concentracidn. Por lo conmsiguiente, todos los
batrones y las soluciones se deben almacenar en reciﬁientes de ﬁolietile—
no. Las soluciomes en solventes orgénicos nunca han de almacenarse en
frascos de ﬁolietileno. , _ .

(m) E1 crecimiento de hongos ﬁuede sustracf metales de una solucidn.

(n) Leo soluciones ﬁatrones se ﬁrebéran a fartir.de metales furos )
sus sales ﬁuras, de comﬁosicién conocida, Si se disbonc de una sal de
buen grado, "calidad de reactivo' ﬁor lo general se buede usar bara fi-
nes de colorimetri%,sin necesidad .de una»furificaciﬁn adicional. Siembre
que sea posible se usa sales anhidras que deben ﬁulverizarse y secarsc a
100° C o‘mﬁs ﬁéra eliminarles la borciGn mayor de la vacuola de agva.

(o) Bajo algunas circunstancias, se ﬁuede usar sales hidratadas
sicmbre que no sean delicuescentes o altamente eflorescentes. Los cris-
tales deben ser sﬁficientemente grandes ﬁara que ﬁermitan escogerlos en-
tre los que no ﬁresentan vna eflorescencia definida. Tales cristales
secados al aire bueden contener varias fartes bor mil de materiales e¥-
trafos, pero ello generalmente no afecta el andlisis.

(b) Pricticamente en todos los casos, la materia orgédnica se debe
éliminar antes de correr un analisis bara elementos menores y ello se lo-—

gra mediante la incineracién de la muestra cn un horno a temperatura de

500 - 600° C o por digestidn hiimeda con &cido.
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DETERMINACION DE COBALTO

“Principio

a

_El cobalto se extrae de la solucidn de ceniza con ditizén, formando
un complejo rojo con la sal nitrosa - R (sodio l-nitroso-2-naftol-3,
6~disulfonato) el cual es esééble en Acido nitrico en ebullicidn. Esta
Gltima propiedad hace posible una determinaciﬁn que es casi especifica
para cobalto, Tres moles del reactivo se combinan con uno de cobalto. Es-
ta reaccidn brovee un método mds sensitiyo para la determinacidn de trazas

de cobalto tal como ocurre en suelos, plantas y Organos de animales,

Equipo

(a) Espectrofotdmetro (Spectronic '"20") o su equivalente.

(b) Embudo de separacidén de 5 litros.

Reactivos

(a) Sal Nitrosa-R (sodio l-nitroso-2 hydroxynaftaleno-3, 6 disulfo-

nato), solucidn acuosa al 0.2%. Esta solucidn no cambiarid por meses si

se mantiene en la oscuridad.

(b) Solucidn estandarizada de cobalto al 0.0100%. Disuelva 0.040
gramos de CoCl,y*6H90 en agua, adicione 1 ml. de HC1l concentrado y diliya-

se a 100 ml. De esta solucidn prepare otra mds diluida, e.i., 10 micro-

gramos de cobalto por mililitro.
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(c) Acido cftrico, 0.20 M. Disuelva 4.2 gramos del monohidrato en

agua y dilGyase a 100 ml.

(d) Solucidn buffer. Use 6.2 gramos de dcido bérico, 35.6 gramos
de fosfato disddico dihidratado y 500 ml. de hidrdxido de sodio de 1.00 N
en un volumen total de 1 litro.

(e) Ditizona. Disuelwr 0.5 gramos de ditizona en 600 - 700 ml. de
CCl,. Filtrelo hacia un embudo de seﬁaraci6n de 5 litros que contenga de
2.5 - 3.0 litros de *7,0H de 0.02 N. Agite bien y elimine la capa de
CCl,. Agitese con p-iciones de 50 ml. de CCl4 de alta calidad hasta que
la fase CCl,, a medida que se seﬁara, adquiere un color verde buro. Agre-
gue un litro de CCly, y acidifique ligeramente la soluci6n con EC1 (1 + 1).
Agite la ditizona ﬁara que se mezcle con la caﬁa de CCly ybdescarte la

capa acuosa. Almacénese en un lugar frio y oscuro que sea preferiblemen~

te el refrigerador.

(f) Solucisn ¢ citrato de amonio, al 40%. DisuElvanse 800 gramos de

dcido cftrico en 600 ml. de agua y a medida que se agita agréguense lenfa—
mente 900 ml. de NH4O0H. Ajuste el pH & 8.5 si fuera necesario. Diluya a

2 litros y extraiga la solucidn con ﬁorciones de 25 ml. de solucidn de di-
tizona hasta que la fase acuosa ﬁersista con un color anafanjado y el CCl,
Luego extraiga la solucidn

permanezca con un color predominantemente verde.
con CCl, hasta que todo el color anaranjado sea eliminado.
(g) Perdxido de hidrégeno, 30%.
(h) Acido sulfirico concentrado.
(i) Acido nitrico concentrado.
(i) Acido hidroclorhidrico concentrado.

(k) Solucidn alcohdlica de fenoltaleina al 1%Z. Disuelva 1 gramo en

alcohol etflico de 95% y diliiyase a 100 ml.

:4201—2
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(1) Hidréxido de amonio (1 +1). Destilese NH4OH concentrado en
igual volumen de agua.

(m) Solucidn de HNO3 + HypS04-. Combine 45 ml. de &cido nitrico coh—
centrado y 30 ml. de &cido sulfiirico concentrado.

Procedimiento+

Pese 6 gramos de la muestra o una cantidad mayor y féngalos en un
crisol Vycor. Inrinérelos dgranfe 1a noche a 500° C., enfrielo y disuel-
va la ceniza en 2 ml, de HC1 concentrado y luego agréguelo 25 ml, de a-
gua. ﬁvabore dos tercios de la solucidn y agréguele 15 ml. de agua. Eva-
pore nuevarente dos tercios de solucidn y agréguele otros 15 ml; de agua.
Evapore la mitad de la solucidn y £{1trela en un frasco volumétrico de
25 ml, vy 1i€vese a volumen. Transfiera toda o parte de esta solucion a
un embudo de separacidn de 150 ml. Agréouele 5 ml. de la soluci&n de
citrato de amonio y una gota de solucidn de fenoltaleina, ajustédndola a
.pH 8.5 con Nﬂéonv(l + 1). Si se forma un precipitado, agréguele mas ci-
trato dg amonio. Agregue 10 ml. de la ditizona en CClA v agitese por
5 minutos. Drene la fase CCl, ~r un braker de 100 ml. y rebita este
paso cuantas veces sea necesario, usando cantidades de 5 ml. de solucidn
de ditizona cada vez y agitando for cinco minutos. La extraccidn se con-
sidera comnleta cuando ia fase acuosa permanece anaranjada y la fase CCl,
se manfiene prédominantemente verde. Luego adicione 10 ml. de CCl, vy
agitese por 5 minutos, combindndolo con el extracto de CCl;. Los 10 ml.
finales de CCl, deben ser de color verd:w puro. En caso contrario, la

extraccién no ha sido completa y debe repetirse.

+ Ver instrucciones sobre como preparar muestras. (pdgina 4101).
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'Adicione 2 ml, de solucidn de. HNO5-H5S0y, y-eYabGrese abenas hasta SEquedad;
Enfriese y agréguense 20 ml. de agua y éérciones de 2 ml, de HZOZ z1 30%,
hasta que la solucidn sea clara, Evaéore la solucidn a volumen de 5 ml. y
“agregue 1 ml, de la solucidn dé dcido citrico y 1.2 ml. del bufer de acido
bérico fosfatado. E1 ﬁH debera ser 8.0 bero en el caso contrario, agregue
m3s bufer hasta que el ﬁH llegue a 8.0, Adicione exactamente 0.5 ml. de

la solucidn de sal nitrosa-R, agitdndola mientras tanto. Hiérvase bor un
minuto y agregue 1 ml, de &dcido nitrico concentrado y de nuevo ﬁ6ngase a
hervir exactamente por 1 minuto, Enfriese inmediatamente en la OSCuridad.y
1llévese a wvolumen desbués de transferirla a un frasco volumétrico de 10 ml,
Observe la densidad 6btica de a solucidn a 420 milimicrones. Combare la

densidad 6ptica observada con una curva estandarizada de cobalto que se en-

cuentre entre 0 y 10 microgramos de cobalto por 10 ml. del volumen final. L.

Cilculo ;

Miligramos de cobalto por kg. en base "parcialmente seco" o "tal como ofre-
Cido”: ’ '

microgramos de cobalto en la muestra
peso de la muestra

Conversidn a base seca:

(a) miligramos de cobalto por kg. en la muestra ''tal como ofrecido” x 100
% de materia seca de la muestra '"tal como ofrecido".

o

(b) miligramos de cobalto por kg. en'la muestra '"parcialmente seco' x 100
% de materia seca de la muestra 'parcialmente seco'

4201-4 |




W i e e

Bibliografia

1949, Colorimetric methods

Snell, Foster Dee and Cornelia T. Snell.
D. Van Nostrand Company,

of analysis. 3rd Edition, Volume IL.
Inc., Princeton, New Jersey,

Sandell, E. B. 1959. Colorimetric determination of traces of metals.
3rd Fdition. Interscience Publishers, Ir-., New York, New York.

Official Methods of Analysis of tiie Associatiun of Official Agricultural
Chemists. 1960, 9th Edition. Published by the Association of
Official Agricultural Chemists, P.0O. Box 540, Benjamin Franklin

Staticn, Washir:ton 4, D.C.

Marston, . R. and . V. Dewey; 1940. Australian J. Expt. Biology and
Medical Sci. 10:243, '

4201-5






DETERMINACION DE MANGANESO

. Principio

La determinacidn colorimétrica de manganeso por oxidacién a perman-
ganato en sclucidén dcida es tanto sensitiva como especifica. E1l perioda-
to oxida suavemente las sales manganosas (o de manganeso) a permanganato.

La reaccidn es como sigue:

+ - N -
2Mn" +510, +3H,0=)2Mn0, +51037+6H

Equipo

(a) Espectrofotdmetro (Spectronic '20") u otro espectrofotdmetro.

(b) Crisoles de incineracifn Vycor o .su equivalente.

Reactivos

(a) HpS04 c;ncentrado.

(b) HNO, concentrado.l

(¢) Acido fosfdrico (85%).

(&) Periodato (meta) de sodio o botasio.

(e) Acido hidrofluorhidrico (48%).

(f) Solucidn estandarizada de mangéneso. Se brepara disolviendo
metal puro electrolitico de manganeso en'écido nitrico diluido, eliminan-
do los Gxidos de nitrégeno por ebullicidn y llevdndose a volumen. ILa
séluciGn estandarizada se buede.obtener besando ﬁermanganato de botasio
cristalino, grado de reactivo, acidificdndola con dcido sulfiirico y lue-
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go reduciéndola con un poco de sulfito.

Procedimiento

(a) 7Véanse las instrucciones del brocedimiento bara breﬁérar. las
muestras (ﬁégina 4100) . |

(b) Reducir a cenizas una muestra de tejido vegetal o de material
bioldgico de tamafio adecuado en un horno a 500° C. y dejarla enfriar,

(e¢) Agréguense 10 ml. de &dcido hidrofluorhidrico (48%). Ello ﬁre—
viene 1la ﬁérdida de manganeso como silicato insoluble. Caliéntese la so-
lucidn bara disolverla y déjese enfriar., Agregue 10 ml. de Acido sulfi-
rico concentrado y evaﬁ6rese dentro de una caﬁilla hasta que se desbren—
dan'vabores de tridxido de -azufre, Transfifrala cuantitativamente a un
frasco volumétrico de 100 ml. y 1llévese a yolumen. La ceniza también ﬁue—
de colocarse directamente en 10 ml, de Acido nitrico concentrado.y dilui-
da a volumen,

(d) La solucién lista bara el andlisis (0.1 a 1,0 mg. de manganeso),
deber3i contener 10 ml. de Acido sulfﬁrico concentrado o 15 a 20 ml. de
acido nitrico y ademis 5 a 10 ml. de dcido fosfdrico de 85% en un volumen
de 100 ml, Sin embargo, si la cantida& de manganeso ﬁresente és del orden
de unos bocos microgramos, breﬁare lajsolucién 2 N en dcido sulffirico y
agréguele 20 mg, de nitrato de blata, ademds del dcido fosfdrico.

(e) Agregue 0.3 gramos de metalﬁeriodato de'ﬁotasio, o la cantidad
equivalente de meta—beriodato de sod}o bor cada 100 ml. de solucién., Ca-
liente la solucidn hasta la.ebullicidn, agitdndola y manténgala en el-bun-

to de ebullicidn o ligeramente por!debajo durante 10 minutos (o al menos

por una hora cuando hay pequefas cantidades de manganeso). D&jese enfriar,
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(f) Dilfiyase a volumen y observe en el espectrofotdmetro la densi-
dad 6ptica a 525 milimicrones., Compare la.densidad Sp:ica observada con
una curva normal de manganeso que est& entre 0,1 y 1,0 mg. dé manganeso

por 100 ml.

Cdlculo

Miligramos por kg. de manganeso en base 'parcialmente seco'" o "tal como
ofrecido":

miligramos de manganeso én la muestra x 100
peso de la muestra

Conversidn a base seca:

(2) miligramos por kg. de manganeso en la muestra "tal c¢omo ofrecido’ x 100

%# de materia seca de la muestra '"tal como ofrecido".

(6]

(b) * miligramos por kg. de manganeso en la muestra 'parcialmente seco" x 100
% de materia seca de la muestra "parcialmente seco''.
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DETERMINACION DEL CAROTENO EN ALIMENTOS Y FORRAJES

Principio

El caroteno y otros pigmentos se extraen de los materiales vegetales
por medio de solventes organicos. El caroteno pasa a traves de la columna
: cromatogréfica que a su vez recoge otros pigmentos. La concentraciEn del
caroteno se determina por medio de 1ld lectura de las muestras en un espec-

trofotometro, comparandolas luego contra una curva normal.

Eqﬁipo

(a) Aparato de extraccion. Goldfisch o equivalente,
M) Espectrofothetro, Spectronic "20" o equivalente.

(¢) Tubos cromatograficos. 20 x 400 mm con filtro de vidrio poroso.

Reactivos

(a) Acetona. Anhidra, libre de alcohol.

(b) Hexano. B.P. 60-709 C,

(c) Magnesia activada. SeaSorb 43, Ilishcr Scientific Company o
equivalente.

(d) Diatomita. Hyflo Super-cel, Johng-Hanville or Fisher Scientific

Company.
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Procedimiento

(a) Para henos y otras plantas secas, muela las muestras a traves de
un tamiz de 1 mm.

(b) Pese por diferencia de 1.000 a 4.000 g. de muestra, dependiendo
de la cantidad de caroteno que esta contenga en relacion con las curvas
normales y pongala en el frasco de extraccion (Goldfisch). Agréguele
30 ml. de una mezcla de acetona-hexano (3 + 7) y pongase en reflujo por
una hora en calor alto. Luego dejese enfriar a temperatura ambiente.

(c¢) Filtre el extracto a un frasco volumctrico de 100 ml. lavando
el residuo y 1llévelo a volumen éon hexano (esta solucion tendra 9% de
acetona). ‘

(d) Para analizar material vegétal fresco y ensilajes, cortense en
partIcqlas finas con tijeras o cuchillo y si el analisis no pudiera con-
ducirse de inmediato, decolorese en agua hirviendo por 5 a 10 minﬁtos y
almaceénece bajo congelacion.

Coloque la muestra previamente pesada, 2 a 5 g. en una licuadora de
alta velocidad y agréguele 40 ml. de acetona; 60 ml. de hexano y 0.1 g.
de MgCO3, licuandola por espacio de cinco minutos. Permita que se asiente
el residuo y luego decante la solucion en un embudo separatorio, lavando
el residuo con dos porciones de 25 ml. cada una de acetona, y luego con
25 ml. de hexano y combine los extractos. Lave la acetona contenida en
el extracto con cinco porciones; cada una de 100 ml. de agua y transfiera
la capa superior a un frasco volumétrico de 100 ml. que contenga 9 ml. de
acetona y llévese a volumen con hexano.

(e) Prepare la columna cromatogréfica con uﬁa mezcla (i + 1) de mag-
nesia activada y diatomita. Para preparar la columna, agregue el abosr-

vente a unos 15 cm. de profundidad de manera que quede flojo; conecte el

uf
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tubo al frasco de succion y aplique toda la fuerza del vacio con el agua.
Utilice un artefacto plano, tal como un tapon invertido, montado en una
varilla de vidrio, para presionar suavemente el material aésorbente y
aplanar la superficie; para que la columna comprimida sea de unos 10 cm.
de profundidad. Coloque una capa de 1 cm. de espesor de NapSO, anhidro
sobre el material absorbente. Todos los materiales deben estar totalmen-
te secos y de no ser asi, se deben secar a 1059 C en estufa.

(f) Con el vacio puesto continuamente en el frasco, decante el ex—
tracto en la columna. Use unos 50 ml. o mas de acetona-hexano (1 +9)
para desarrollar el cromatograma y iave a traves del absorbente los caro-
‘tenos visibles.

Duranté todo el procedimiento mantenga la parte superior de la co-
lumna cubierta cén una capa del solvente. Recupere todo lo que pasa a-
traves de la columna; los carotenos atraviezan rapidamente €sta, mien-
tras que los anillos de xantofila, productos de la oxidacion de los caro-
tenos y la clorofila quedan retenidos en la columna al completar este
procedimiento.

(g) El material que atravieza la columma, que a su vez se ha reducif
do en volimen por peérdida de vapor debido al vacio por agua, se tranfiere
a un frasco volumetrico de 100 ml. y se lleva a volumen con acetona-
hexano (1 + 9).

(h) El contenido de carotenos en esta solucion se determina a 436
milimicrones en el espectrofotometro.

(i) Se puede correr umna curva normal con un ambito de 0.0001 a

0.005 mg. de beta-caroteno por'ml. de la mezcla acetona-hexano (1 + 9);

0 0.01 a 0.5 mg. de beta-caroteno por 100 wl. de solucion.
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Calculos

Caroteno (miligramos por kg.) en base "parcialmente seco" o "tal como
ofrecido":

mg. de caroteno en muéstra x 1000
peso de la muestra en g.

Ajuste a base seca:

(a) caroteno (miligramos por kg.) en base "tal como ofrecido” x 100

Z de materia seca en muestra "tal como ofrocidor.

[o]

(b) caroteno (miligramos por kg.) en base "parcialmente seco" x 100

% de materia seca en muestra 'parcialmente seco.

Bibliografia

Official Methods of Analysis of the Association of Official Agricultural
Chemists. 1960. 9th Edition. Published by the Assoclation of
Official Agricultural Chemists, P.0. Box 540, benJamln Franklin
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DETERMINACION COLORIMETRICA DE CAROTENO Y VITAMINA
A EN SANGRE

Principio

El caroteno y la vitamina A se separan de la sangre con éter de pe-
troleo. La vitamina A se determina por medios colorimétricos basados en
la reaccion con tricloruro de antimonio, que produce un color azul vivo.

El contenido de caroteno se determina directamente también por medio de

un colorimetro.

Equipo

(a) Espectrofotometro "Spectronic 20" o similar.
(b) Tubos de centrifuga de 50 ml. con tapas de vidrio.

(c¢) Abastecimiento de gas de nitrdgeno y regulador.

Reactivos

(a) Tricloruro de antimonio. Tyiture el tricloruro de antimonio en

un mortero para acelerar su disolucion y disuelva 25 g. en 75 ml, de clo-

. roformo, agréguele anbidrido acético para aclavar la solucion y llevela a
un volumen de 100 ml. con cloroformo. Conserve la solucion dentro de un
desecador en una Sotella color ambar con tapon de vidrio.

(b) Eter de petroleo. Use un producto de buen grado y destilese

antes de usarlo si fuera necesario.
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(c) Cloroformo. Use un producto de buen grado y destilese antes

de usarlo si fuera necesario.

(d) Alcohol etilico de 95%.

Procedimiento

Prepare una curva de caroteno de d.l a 1.0 microgramos de beta caro-
teno puro por ml. de éter de pefr61eoP estableciendo la-densidad optica o
tramitancia a 440 milimicronmes. Use el éter de petroleo como blanco.

Prepare una curva de vitamina A estableciendo la densidad 6ptica‘o
tramitancia de 1 a 25 microgramos de vitamina A alcoholica pura por ml. de
1a solucidn de 5 ml. (1 ml. de cloroformo + 4 ml. de tricloruro de antimo-
nio al 25%7). Ajuste el espectrofotometro a 620 milimicrones con un blanco
compuesto por 1 ml. de cloroformo y 4 ml, de tricloruro de antimonio.

(a) Recoja 25 ml. de sangre en un tubo de ensayo que contenga 1 ml.
de citrato de litio al 20% y mézclela bien invirtiendo el tubo unas 20 ve-
ces.

(b) Centrifdguela por 30 minutps a unas 2800 rpm.

(c) Tome 10 ml, del plasma coﬁ una plpeta y depositelo en un tubo de
50 ml, para centrlfuga con tapadcra de vidrio; agregue 10 ml. de alcohol
etilico de 957 y 15 ml. de éter de petroleoly agite el contenido vigorosa-
mepte durante 10 minutos. La mezcla se éeﬁara en dos cepas; la superior
consiste del &ter de petrdleo conteniendo la fraccion de vitamina Ay el
caroteno.

(d) Tome dos muestras del éter de petroleo de 5 ml. cada una con una
pipeta y dep051telas en dos cubetas del Spectronic 20",

(e) Lea la densidad optica a 440 mlle1c10nes usando el &ter de pe-

troleo como blanco.
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(f) Evapore el eter de petroleo conteniendo la vitamina A y el
caroteno (d), colocando las .cubetas en agua caliente y haciendo circular
una corriente de nitrogeno dentro de ellas.

(g) Prepare un blanco que contenga 1 ml. de cloroformo y 4 ml. de
triclo;urovde antimonio al 25% y ajuste el espectrofotometro con el blan-
co a cero densidad optica (100% tramitancia) a 620 milimicrones.

(h) Agregue 1 ml. de cloroformo a la cubeta conteniendo la vitamina
A (f) y coloquela en el espectrofotometro. Agréeguele 4 ml. de la solu-
cion de tricloruro de antimonio al 25% rapidamente, invirtiendo la plipe-
ta en la que se midicron @stos.

(i) Lea la densidad optica (o tramitaucia) tan pronto como sea po-
sible despuds de agregar el reactivo (2-3 segundos) ya que el color azul
tiende a deséparecer muy rapido. Los pasos (h, i) se corren en la mues-
tra duplicada (d).

(j) Para obtener el valor de vitamina A, cs preciso calcular la
intensidad de color correspondiente al caroteno contenido en la misma
muestra.

Evapore las soluciones correspondientes a la curva de caroteno y
léanse igual que para la curva de vitamina A. Calcule entonces el color
correspondiente a vitamina A, partiendo de la cantidad de beta caroteno

usado, o sea los microgramos por ml. de la curva de vitamina A.
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Calculo

(a) El contenido de carotenos y vitamina A en 10 ml. de plasma, se

extraen en 15 ml. de eter de petroleo. La concentracion de carotenos se

determina en esta solucion de éter de petroleo.

Beta-caroteno, 15 ml. de la solucion Conc, de carotenos en la
' microgramos por = de &ter ' " x sgolucion de eter de petroleo
ml. de plasma 10 ml. de plasma en la muestra
)
Beta-caroteno, 1.5 x concentracion de carotenos
microgramos por = en la solucion de éter de pulro-
ml. de plasma leo.

(b) Solamente se utilizan 5 ml. de los 15 ml. de la solucion de
plasma, eter de petroleo en la determinacion de vitamina A. Ello represen-—
ta el contenido de vitamina A en 10 ml. de plasmd. Por consiguiente, la

concentracion de vitamina A por ml. de plasma, s# calcula de la manera si-

guiente:
\

{15 sol. petroleo microgramos de Color de vitamina
Vitamina A alcohol "5 sol. éter X vitamina A pov A debido al caro-
microgramos por ml., = ‘ . ml. de la curval~ teno en microgra-
de plasma I}O ml. de la muestra de plasma mos por ml.
)
Vitamina A alcohol, microgramos de - color de vitamina A
microgramos por ml. = 0.3 x vitamina A por ~ debido al caroteno,
de plasma ml. de la curva = microg. por ml.

(c) Reporte los resultados en base "tal comn ofrecido" en microgra-

mos por 100 ml. Estos datos se deben consignar bajo otros analisis en el

formato.
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DETERMINACION DE VITAMINA A EN EL HIGADO

La vitamina A forma un célor azul intenso cuando ge combina con tri-
cloruro de antimonio en presencia de cloroformo. La intensidad de este
color se mide ficilmente en un éspectrofotGmetro. 'Cualquier interferen-
cia por el caroteno, el cual también forma un color azul con tricloruro
de antimonio, se corrige determinando el contenido de caroteno de la mues-
tra. La cantidad de color de vitamiﬁé A que aparecé debido al caroteno,

se substrae de la lectura de la muestra.

Equipo

(a) Espectrofotdmetro.
(b) Tubos de ensayo de 50 ml. con tapadera de cristal.
(c) Tubos de vidrio homogenizadores.

(d) Abastecedor de hidrdgeno y regulador.

Reactivos

(a) Tricloruro de antimonio al 25%. Disuélvanse 25 gramos de tri-
cloruro de antimonio en 75 mi. de éloroformo seco, agréguese anhidrido
acético ﬁara aclarar la solucidn y 1lévese a 100 ml. con cloroformo.
Pulverice el tricloruro de antimonio con mortero y mazo para activar la
solucidn y se almacena en un desecador, en botella color marrdn y con ta-

padera de cristal.
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(b) Eter de petrdleo, grado de reactivo A.C.S. B.P. 30-60° C.

(¢) Cloroformo, grado de reactivo, A.C.S.

(d) Solucidn de KOH al 15%. Disuélvanse 15 gramos de KOH en agua
y 1lévense a un volumen de 100 ml. con agua.

(e) Solucién de HCL 1:1. 50 ml. de HCl concentrado mds 50 ml. de
agua,

(f) Alcohol etilico al 95%.

Procedimiento

Pese 3 gramos de tejido (o cualquier otra cantidad apropiada) y co-
16quelo en un tubo homogenizador. Protéjanse las muestras y las solucio-
nes que contengan vitaminé A de la luz durante el procedimiento. Agre-
gue 1 ml, de agua y 2 ml. de KOH al 15% y coloque el tubo de ensayo en
un beaker con agua hirviendo por 15‘minutos, con agitaciones frequentes de
tal manera que el higado se disuelva comblétamente. Enfriese el tubo con
agua corriente y agréguele.una cantidad adecuada de HCl 1:1 para neutrali-
zar el &lcali. (La cantidad se determina previamente). Inserte el mazo
de cristal y homogenice completamente la muestra. Luego remueva el mazo
de cristal y dillyase con agua a 15 ml., Con una piﬁeta coloque 5 ml, de
la mezcla en cada uno de los dos tuhos de ensayo de 50 ml. que tengan ta-
padera de cristal y agrégueles 5 ml. de alcohol de 95% a cada uno, 15 ml.
de éter de petrbleo, y agitese 1a mezcla suavemente durante 10 minutos.
Permita que se separe la capa de éter y con una pipeta se toman 3 ml. (de-
ﬁendiendo mds o menos de la cantidad de vitamina A en la muestra) de éter
de petrdleo y se colocan en el tubo colorimétrico. Léase la densidad 6?—
tica a 440 milimicrones usando gter de petrdleo como blanco y determine

la cantidad de caroteno en la muestra, comparidndola con la curva de cali-
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bracidn del caroteno. EvabSresevel Eter de ﬁetr61eo colocando el tubo

en agua caliente y permitiendo que una corriente de nitrdgeno ﬁase ﬁor
los tubos. Prepare un blanco que contenga 1 ml. de cloroformo‘y 4 ml, de
tricloruro de antimonio y ajlstese el espectrofotdmetro a cero densidad
6ftica y 620 milimicrones. Agréguese 1 ml. de cloroformo al tybo que
contiene la vitamina A v coldquelo en el espectrofotémetro.‘ Agréguense

4 ml. de tricloruro de antimonio-al 25% rapidamente, invirtiendo la ﬁiﬁe—
ta volumétrica. Léase la densiaad 6ﬁtica tan pronto como sea posible
desfués de afadir el reactivo . (2-3 segundos), ya que el color desapare-
ce rapidamente,

Establézcase la curva de cafoteno determinando la densidad 6btica
de 0.1 - 1.0 microgrémos de befa—caroteno puro por mililitro de éter de
ﬁetr61eo a 440 milimicrones. Use &ter de pefr61eo como blanco.

Establé&zcase 1alcurva de vitamina A determinando la densidad 6ﬁti—
ca de 1 - 25 microgramos de vitamina A alcohol pura, por 5 ml. de solu-
cién (1 ml. cloroformo + 4 ml. de triclorgro de antimonio al 25%). La
cantidad adecuada de vitamina A se disuelve primero en éter de petrdleo
y luego la alicuota se evapora como se indicd anteriormente. Léase la
densidad 8ptica a 620 milimicrones en el espectrofotdémetro usando 1 mi.
de cloroformo + 4 ml. de tricloruro de antimonio al 25% como blanco al
igual que se hizo previamente.

Para obtener el factor de correccidn del color de vitamina A debido
al caroteno en la muestra, evapbrense las soluciones de la curva del ca-
roteno y Léanse como se hizo para la curva de vitamina A, Calcule la can-
tidad de color correspon&iente a la vitamina A, substravendo las cantida-

des del beta-caroteno usado.
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Calculo

Microgramos de vitamina A alcohol, por g. de tejido fresco de higado:

‘ Correccidn para contenido .
Microgamos de vitamina A en la muestra - de caroteno. =~~~ ¢
Peso de la muestra en gramos.

Conversidén a base seca:

Microgramos por g. de vitamina A en la muestra "tal como ofrecido'" x 100

7% de materia seca de la muestra "tal como ofrecido".

Nota: Determinese el contenido de materia seca en una estufa a 105° C

para convertir los resultados a base seca.
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s DETERMINACION DE CIANURO EN PLANTAS

/' | Principio

El cianuro se destila de una,goluci6n de agua y cloroformo, a una
solucidn de KOH, formado KCN. Ll KCN se titula coﬁ nitrato de plata,
efectuidndose la siguiente reaccidon: 2KCN + AéNOB = KCN"AgCN + KNOj.

Un exceso de AgNOj produce AgCN insoluble, el cual es el punto final de

la titulacidn: Ag(CN),K + AgNO3 = 2AgCN + KNO5.

Equipo

(a) Aparato de destilacidn Kjeldahl, macro.

(b) Bureta de 5 ml, micro.

Reactivos

(a) Solucidn de KOH al 2%. Disuelva 2 gramos de KOH en 100 ml.
de H,O0.
(b) Cloroformo. Espectroanalizado, éertificado Fisher, A.C.S. ©
equivalente.
(¢) Yoduro delpotasio.
(d) Cloruro de potasio. Recristalizado 3 veces con agua, secarlo
a 105° C., y luego calentarlo aproximadamente a 500° C. hasta peso constante.
(e) Solucidn de cromato de potasio. Solucidn al 5% de K,CrQ4 en

agua.
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(f) Solucidn de nitrato de plata 0.1 N. Disuelva un poco mas

de la cantidad tedrica de AgNO3 (peso equivalente - 169.89) en H,0
libre de haldgenos y llévese a volumen. Limpie completamente la
cristaleria y evite el contacto con el polvo. Guarde la solucidn pre-

parada en botellas de color ambar con tapas de cristal para evitar la

exposicidn a la luz. Normalise la solucidn como sigue: pese exacta-

mente suficiente cantidad de KCl para obtener una titulacidn de
aproximadamente 40 ml. (alrededor de 0.3 gramos para la solucidn

0.1 N) y transfierala a un Erleﬁmeyer de 250 ml. con tapa de cristal
.que contenga 40 ml. de H,o. Adicione 1 ml. de solucidn de K,Cr0, al

5% y titule con la solucidn de AgNO3 hasta que aparezca el primer signo

de un color rojo-castafio pdlido. Reste le a la titulacidén los mili-

litros de la solucidn de AgNO, necesario para producir el punto final

de color en 75 ml de HZO conteniendo 1 ml. de la solucidn de KZCrO4.

Calcule la normalidad de la solucidn de AgNO,.

Procedimiento

Corte la muestra del forraje en trozos de un cuarto de pulgada

de longitud y mizclense bien. Coloque una muestra de 8 gramos en un

frasco Kjeldahl de 800 ml. Agregue alrededor de 200 ml. de agua

destilada y 5 ml. de cloroformo y destflese con vapor a un tubo de

ensayos de 100 ml. que contenga 5 ml. de KOH al 2%, teniendo el cuidado

de que el terminal del adaptador del condensador,. se encuentre debajo

de la superficie de la solucidn de KOH. Destile entre 60-70 ml. y trans-

fiérase a un beaker de 600 ml. Adicione suficiente agua para hacer

un volumen de 300 ml. y agregue unos cuantos cristales de KI y titidlese
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a opalescencia desvanecida con la solucidn de‘AgN03. Una gota que se
agregue en exceso de la sal de plata, broduciriluna turbidez permanente,
debido la siguiente reaccidn:’ : s - )

Ag (CN) oK + AgNO3 ;.ZAgCN + KNOg, formandose el AgCN insoluble.
(Al hacer esta titulacidn és recomendable colocar.el beaker sobre una
superficie oscura.) De los mililitrds de la solucidn de AgNOg 0.1 N
usados, calcule el porcentaje de CN. La reaccidn se representa por la
siguiente ecuacidn:

2NaCN + AgNO3 = NaCN;AgCN'+ NaNO3; donde 1 ml. de AgNoj 0.1 N =

0.005204 gramos de CN.

Calculo

Miligramos de cianuro por kg. en base "parcialmente seco" o "tal como

ofrecido" =

52 ml. AgNO3 x N AgNO3 x 1000
peso de la muestra en g.

Conversidn a base seca:

(a) cianuro (mg. por kg.) en 1a muestra ''tal como ofrecido" x 100
7 de materia seca de la muestra tal como ofrecido"

(o]

(b) cianuro (mg. por kg.) en la muestra "parcialmente seco" X 100
% de materia seca de la muestra ''parcialmente seco"
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DETERMINAéION DEL TAMANO DE PARTICULA EN LAS
MATERTAS PRIMAS Y CONCENTRADOS PARA
ANTIMALES, POR MEDIO DEL CERNIDO

Propdsito

La finalidad de este ﬁrocedimiento es establecer diferentes grados
de acuerdo al tamafo de las ﬁarticulas’del alimento, El tamafio de par-
ticula, entonces puede servir para calcular la superficie y el nimero
de bartECulas por uﬁidad de ﬁeso.‘ Estos grados seran usados bara deter-
minar la textura de los ingredientes en aquellos casos en que la molien-
da produce particulas que son de forma esférica o cfbica. No se adaﬁta '
a la determinacidn del tamafo de particula de materiales tales como los
granos tratados con vapor o rodillos y que luego se prebaran en hojuelas,

o el heno picado en que gran parte consiste de particulas elongadas.

Equipo para las pruebas

(a) Se debe usar un juego de tamices de metal con un digmetro de
233 milfmetros. Con el equipo corriente de agitacidn, los tamices que

poseen una altura de 25 mm. (1 pulgada) o la mitad de ella, son los mis

T Propuesto por un subcomité de la Asociacidn Americana de Manufacture-
ros de Alimentos de los Estados Unidos de Norteamé@rjca y aprobado por
Comit& T&cnico de la Divisién de Energia Eléctrica y Procesamiento de
la Asociacidn Americana de Ingenieros Agricolas (ASAE) y adoptado por
la ASAE en diciembre de 1968. Aprobado por las siguientes organiza-
ciones: Sociedad Americana de Agronomia; Sociedad Americana de Cien-
cia Animal; Sociedad Americana de Ciencias Lecheras y Sociedad Ameri-
cana de Ciencias Avicolas.
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adecuados ﬁara evitar temer que cernir nueyamente la fraccidn mas fina.
Un juego de tamices tal y como lo esﬁgcifica la Séciedad Americana ﬁara
Pruebas de Materjales en su bublicaci6n "Standard Sbecifications for
Sieves for Testing Purposes", conocido tambi&n como "United States of

America Standard %23.1, deberd cousistir de los siguientes tamaros:

Tamiz standard Abertura normal
USA N° del tamiz, mm.
3.5 5.66
5 - 4.00
7 ' 2.83
10 L 2.00
14 : 1.41
18 1.00
25 ' .707
35 : .500
45 .354
60 , .250
80 .177
120 .125
170 .088

230 : .063

Los tama®os anteriores bara los tamices, han sido fropuestos como
tamafos convencionales Internacionales. Las aberturas de los tamices
se han descrito como uﬁa guia Gnicamente, de tal manera que se ﬁodrﬁn
utilizar otros tamices similares. Los célcuios empleados, se basan en
el didmetro del tamiz y ﬁor lo tanto los resultadbs que se obtiemen serin
correctos, indiscriminadamente de los tamices que se usen.
(b) Un agitador de tamices que sea adecuado, tal como el Ro—tab+.
(¢) Una balanza que lea a T 0.1 de gramo.

(d) Se necesitan anillos pldsticos o de cuero, o bolas de goma

para romper los grumos en los tamices finos, generalmente de menor tama-

%o que los U.S. N° 50.

+ Nombre comercial de W. S. Tyler Co., Mentor, Ohio.
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(e) Agente.disﬁersante+.debe.tenerse al alcance para facilirar el
tamizado de materiales con alto contenido de grasa o similares,

(f) Llas aberturas dgl tamiz deben mantenerse libres de ﬁarticulas
de alimento, de tal manera que se pueda llevar a cabo un cernido normal.
La limﬁieza de los tamices se ﬁuede hacer con un ceﬁillo de_cerdas duro
o con ﬁresién de aire. Los tamices deben limpiarse beriGdicamente ﬁara
quitarles la grasa que se va acumulando brocedente de los alimentos; &s-
ta se ﬁuede eliminar con el lavado con agua y detergente. Los tamices

deben estar bien secos antes de usarse.

Procedimiento

(a) Se debe usar una muestra de 100 g. aﬁnque ﬁuede ser menor
siempre y cuando se tome la precaucidn de recoger todo el material que
caiga en los tamices.

*(b) Ponga la muestra en el tamiz superior del juego de tamices y
agitense hasta tanto el peso del tamiz mas bequeﬁo sea constante., Esta
constante se observa mediante la inspeccidn y ﬁesado del tamiz a inter-

~valos de 5 minutos, después de que hayan transcurrido 10 minutos iniecial-
mente. Si el peso del tamiz mis @equeﬁo que contiene material, varia

en la proporcién de 0.2% o menos en base-al peso total de la muestra en
uno de los intervalos de 5 minutos, el cernido se puede considerar comﬁle—
to.

(¢) El material que permanece en cada tamiz debera ser ?esado y

este peso registrado.

+ Los agentes dispersantes comprenden el Cab-0-Sil MS que se obtiene de
Cabot Corp., Roston; Zoilex 23A y Zeofree 80 que se obtienen de J, M.
Huber Corp., New York: Flo-Gard de la casa Pittsburg Plate Glass Co.,
St. Louis, Mo.
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(d) Si se necesita usar un agente disbersante, deBe de agregarse
al nivel del 0.5Z y su efecto sobre el tamaifo de las barticulas no debe
'registrarse.

(e) 8i el tamiz mas ﬁeqﬁeﬁo lo atraviesa una cantidad, suﬁerior
al 207 del peso total del material que se evalia, este material fino de-
berd someterse a un andlisis de tamamo de ﬁarticula distinto al cernido,
tal como ﬁor medicidn microscdpica o la prueba por sedimentacidn, cuyos

resultados se deben de reportar por separado.

Andlisis de los datos’

(a) El analisis de los datos obtenidos de la distribucidn por pe-
so en base al tamaro del material original cernido, se origina en la pre-
suncién de que la distribucidn es logaritmica. , (

(b) Cdlculo del tama®o de particula. EIl tamafo de las particulas

debe consignarse en té&rminos del didmetro geométrico medio y desviacidn
geom@trica standard en base al peso obtenido.

(c) Los valores calculados se obtienen de la siguiente manera:

dg, = log~L (W, log ai)
DAL
Sgw = iog_l =y (log dj - 1og dgw)2 1/2
‘ R W ,| |
donde:
d; = didmetro de las aberturas del tamiz, i.
dip1 = didmetro de Jas aberturas del tamiz que sigue al i en

mayor tama”o (el tamiz que le sigue hacia arriba en
el juego de tamices).
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,qgw = dizmetro geométrico medio.
d; = didmetro geom€trico Tedio de las particulas en el
tamiz i (d. x d. 2
¢ i 1+l)
Sgw = desviacidn geométrica estandard
Wi = peso de fracciones en el tamiz 1i.

(d) E1 material que atraviesa un tamiz U.S. N° 230 se considera que
ﬁosee un didmetro medio de 44 micras.

(e) Se bueden obtener graficos para el difmetro geométrico medio y
bara la desviacidn geométrica standard, traspolando los resultados en

papel logaritmico. La 18mina 1 muestra un ejemplo del siguiente calculo:

d

I

oW dgg = didmetro de particula al 50% de probabilidades

Sew - d84 - 950 -

(44
50 16
tamafio de particula al 847 de probabilidades/dgw = daw/

didmetro de particula al 167% de probabilidades,

350 micras

o
i

d
gw

Bibliografia
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DETERMINACION DE NITRATOS Y NITRITOS EN FORRAJES

Cuando los animales ingieren cantidades excesivas de nitratos o de
nitritos, les bueden causar daﬁos serios. Los nitritos son mucho mis
toxicos y existe el agravante de que los nitratos se reducen a nitritos
ﬁor la accidn de bacterias en el tracto digestivo.

Los nitritos (NOZ‘) se encuentran con ﬁoca frecuencia en altas con-
centraciones en las plantas, excepto bajo ciertas condiciones esﬁecia—
les como en los casos de infecciones que ocasionen enfermedad en la
blanta. Por lo tanto, los resultados analiticos generalmente se consig-
nan en t&rminos del.contenido de nitratos (NOB—); valor que también in-—
cluye los nitritos. Sinembargo con el método que seguidamente se descri-
be, se ﬁueden determinar Gnicamente los nitritos si asi se desea, en ca-
sos de existir sospeéhas especificas de un excesivo contenido en el mate-

rial vegetal.

Principio

Fl nitrato es reducido a nitrito por la accidn del sulfato de zinc
y de mangéneso (IT). La reaccién consiste de la diazotizacidn del aci-
do sulfanflico por el ion nitrito y subsecuente acoblamiento con la
l-naftilamina ﬁara formar un colorante rojo. La reaccidén se lleva a cabo
en forma 6btima en un ambito de pH de 1.7 a 3.0. Los iones que interfie-
ren se fijan con citrato; ELl uso de 0.2 a 1.0 ﬁﬁm de cobre favorecén la

reaccidn, pero las cantidades mayores inteifieren con ella.
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Equipo

(a) Espectrofotdmetro (Spectronic "20") § aparato equivalente,

(b} Centrifuga

Reactivos

(a) Solucién normal de nitratos. Disuelva 1.37 gramos de nitrato
de sodio en 1 litro de agua para preparar una solucion madre de 0.17 de
nitratos (1000 microgramos por mi.).

(b) Solucion de acido acético al 20Z. A 200 ml, de acido acetico
agréguele 5.0 ml. de una solucion de Cusoy (0.1572 g. de CuS0,*5Hp0 por
litro) y dilGyase a 1000 ml. '

(c) Mezcla de palvo (indicador de Bray). Se prepara empleando los
compuestos y cantidades.siguientes: sulfato de bario, 100 g. (secado a
1659 C); sulfato monohidratado de manganeso (11), 10 g; polvo de zinc.
finamente pulverizado, 2 g.; f#cido citrico pulyerizado, 75 g.; acido
sulfanilico, 4 g. y naftilamina-1, 2 g. Se debe pulverizar cualquier
aterial grueéo hasta obtener un polvo fino y luego se procede a mezclar
por separado el sulfato de magnaneso (11), el polvo de zinc, el acido sul-
fanilico y la l-naftilamina con porciones pequenas de sulfato de bario.
Luego combine todas las premezclas y agregue el resto del sulfato de bario
y el 5cid§ citrico, haciendo una mezcla homogénea. Almacene el polvo en
una botella ennegrecida pues la luz afecta la l-naftilamina. El reactivo
es estable por muchos meses si se almacena en una boteila pintada en su
exterior con pintura negra. '8i se desea conducir la determinacion de ni-
tritos habiendo presencia de nitratos, se Qﬁite la incorporacion del pol-

vo de zinc y de sulfato de manganeso (I1) en la mezcla anterior.

4901~-2

[P SN UL S, SR S U




Se debe tener cuidado extremo de .que tanto el.cuarto de trabajo
como la mesa y.el eqﬁipo empleado, estén libres de contaminacion con ni-
tratos y nitritos.

- (d) Acido hidroclorhidrico al 0.1 N. Agregue 8,18 ml. de HCl del
37 - 38% por 1.0 litro de agua. No es necesario efectuar una normaliza-
cion exacta. |

(e) Carbon activado. Polyo de carbon activado N.F. Merck #18351.

Muestfeo del material

El contenido de nitratos presentes en las plantas o los alimentos
que se encuentran en diferentes partes.de un plantio, estiba o silo, con
frecuencia tiene variaciones extremas. Por éjemplo, la concentracion de
nitratos de las plantas en‘pie, varia segun la especie, estado de creci-
miento, parte de la planta, localizacidn en el campo, la hora del dia, y
atn el dia segGﬁ sea afectado por variacioneé en las condiciones climate-
ricas. El cénteni;o de nitratos en forrajes estibados o ensilados, va-
ria debido a ios factores citados y también por diferencias en la forma
de manipular en el campo el heno o el material para emsilar. Esto inclu-
ye las pérdidas de nitratos oéasionadas por el lavado de las lluvias y
por el movimiento de nitratos durante la fermentacion en el silo.

Por lo tanto, cuando se tomen muestras, es aconsejable obtener va-
rias de un mismo plantio, estiba o silo y analizar cada una separadamente.
Cuando se trate de plantas en crecimiento, es aconsejable tomar muestras
y analizarlas cada cierto tiempo.

Los nitratos pueden desaparecer del material vegetal fresco en el
transcurso de tiempo entre la recoleccién de la muestra y su analisis,

cuando ésta no se manipula adecuadamente. Estas perdidas pueden ser oca-
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sionadas por la reduccion microbiologica o enzimatica de los nitratos en

la muestra hiimeda, o por la volatilizacion de los gases de nitrogeno du-

rante el secamiento. Por lo tanto, las plantas frescas o las muestras de

alimentos se deben congelar tan pronto sean recolectadas y se deben man-

tener bajo esas condiciones hasta que se vayan a analizar; o de otra ma-

nera, las plantas frescas, (no ensilajes) deben secarse inmediatamente a

609 C en una estufa que posea ventilacidon adecuada.

Procedimiento

(a) Pese porvdiferengia‘aproximadamente 1 gramo del material yege-
tal seco, o 3.0 a 5.0 gramos si se trata de una muegtra himeda. La mues-
tra debe contener de i a 8 miligramos de nitratos para que caiga dentro
del ambito de la curva normal. Coloque ia muestra enbun frasco Erlenmeyer
de 125 ml. de capacidad y pongale un tapSn..

(b) Agregue 100 mi. ag HC1 0.1 ﬁ;.vuelva a tapar el frasco y agite
el contenido hqsta que la mqeséra esté completamente humedecida. Deje el
frasco en reposo por una hora, agitandolo ocasionalmente para que se efec—
e la extraccion de los nitratos. Si el extr;cto adquiere un color in-
tenso, hay que decolorarlo con el égregado de 1 g. aproximadamente de car-
bon activado, y agitandolo bien. Filtre el.e%trécto en papel de filtro.

(¢) Con pipeta, transfiera 1 mi. del extrécto y 9 ml. de la solqcian
de acido acético al 20%, a un tubo de centrifuga provisto de tapon. Agre-
gue 0.5 g. aproximadamente del.polvo indicador de.Bray éon la ayuda de
una cucharita de medir. Tapese y_agftese‘cada tubo por espacio de 1 minﬁto.
Mantenga esta solucion alejada de la luz intensa.

(d) Coloque los tubos.en el portatubos'dé la centrffﬁga y opérese

por 5 minutos a 3,000 rpm o hasta que el liquido sobrenadante se aclare.
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Elimine cualquier nata.que se forme y.luego vierta la solucion roja,
limpia, en una cubeta del espectrofotémetro.

(e) Lea la.densidad Optica a 520 milimicrones, ajustando previamen-
te el aparato a 1007 de tramitancia con'pn.blaqco que haya sido sometido
al mismo tratamiento que las muestras. |

(f) Compare las lecturas con 1a curva normal para nitratos que oscila
de 0 a 10 microgramos de nitrato por ml. de solucion.

Nota: Prepare la curva normal diluyendo alicuotas de 0, 1, 2, 5y
10 ml. de la solucion normal de nitratos, en un frasco volumétriéo de
100 ml. llevado a vﬁlﬁmen con agua. Coloque 1 ml. de la solucion diluida
en los tubos de centrifuga y continte el procedimiento del paso (c) en
adelante. Las soluciones en las cubetas tendran un contenido de 0, 1, 2,
5 y 10 microgramos de nitratos por ml. respectivamente. La solucion rema-
nente de los 106 ml. originales en el frasco volumgtrico, puede trasladar-
se a botellas de polietileno, almacenarse por algunos meses y vuelta a

analizar si fuere necesario.

(g) Cuando se van a determinar nitritos habiendo también presencia
de nitratos, se sigue el mismo procedimiento excepto que se debe usar la

mezcla del polvo que no contenga el sulfato de zinc o el de manganeso (11).
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Calculos

(a) Para determinar el contenido de nitratos y nitritos se usa la
mezcla del polvo'tonteniendo sulfato de zinc y de manganeso, y de esta
manera todos los nitratos Soﬁ reducidos a nitritos. GCuando se usa la cur-
va normal tal y como se describe en el punto (f), el resultado que se ob-
tiene comprende el contenido total de mnitratos y nitritos, pero expresa-

do en término de nitratos.

Porcentaje de nitratos en base 'parcialmente seco" o "tal como ofrecido":

concentracion de nitratos en ~ NO4 mcg./ml. calculados
la solucion final, meg./ml. x 1000 x 100 = de la curya normal
peso de la muestra en g. X 1.000.000 g. de la muestra x 10

(b) Para determinar Gnicamen;e 1os_nitritos en presencia de nitra-
tos, se omite el .sulfato de ziﬁc y de manganeso de la mezcla del polvo
Bray. N

Porcentaje de nitritos en base "parcialmente seco" o "tal como ofreci-
do'':

concentracion de nitrogeno

en la solucion final en NO, en mcg./ml.

microgramos/ml. x 1000 x 100 = de la curva
peso de la muestra en g. x 1.000.000 g. de muestra x 10

La determinacion de nitritos se realiza‘ﬁnicamente para obtener una
informacion mas completa cuando se sospecha intoxicacion por ellos. Para
efectos de consignacion en el formato de analisis, los nitritos van inclui-
dos en la determinacion de nitratos y por lo tanto no es necesario reportar-—

los por aparte.
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(c) Ajuste.del contenido.de mitratos a base seca (nitratos y nitri-

tos):
7 de nitratos en muestra '"tal como ofrecido" x 100
7 de materia seca en muestra 'tal como ofrecido™ .
o
7 de nitratos en muestra "parcialmente seco' x 100

7 de materia seca en muestra ''parcialmente seco’

Nota: consigne el porcentaje de nitratos (mitratos y nitritos) en el for-

mato en la seccion correspondiente a '"otros analisis'.
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DIGESTION DE MATERIA SECA Y MATERIA ORGANICA IN VITRO

Principio

Este procedimiento es tomaﬂo.de la técniea’ de dos eﬁépés de "Tilley
y Terry" e involucra primeramente un perIOdo'de‘incubacién'Eé 48 horas con
microorganismos del rumen en un medio buffer y en segundo término, la di-
. gestion con una mezcla de acido clorhfdriéo - pepsina.. Las cantidades de

materia seca o materia organica que desaparecen después de ambas etapas, s+

consideran como "digeridas'.

Materiales y equipo

(a) Tubos de centrifuga de 100 ml., plasticos (Nalgene) o de vidrio
sin %oquilla. Si se realiza la centrifugaqun [veanse los procedimientos
alternos (p) y (¢) sipuientes], los tubos deben ajustar cn los porta-
tubos de la centrifuga.

(b) Tapones de caucho para los tubos de centrifuga (a), que tengan
valvulas Bunsen para la liberacion del gas (policia de goma con hendidura
longitﬁdinal de aproximadamente 6 mm. de largo).

(c) Soportes para los tubos de ensayo.

(d) Crisoles con filtro de vidrio poroso de 50 ml. de capacidad, de
porosidad gruesa y forma baja (Corning #32940-50C, 40-60 micras).

(e) Dispositivo de filtracion al vacio para los crisoles (d). Sos-
tenes para los crisoles (Fisher 8-238B o equivalente), adaptadbr de goma

(Fisher 8-239B o equivalente), y fuente de vacio (bomba o aspirador).
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(f) TFrasco de fondo redondo de 5 litros de capacidad con cuello
corto, grueso, de pyrex (Corning 4260).

(g) Bufeta de 500 ml. de capacidad.

(h) Bano Maria con cabida para el frasco de 5 litros (f).

(i) Incubadora o bano Maria que de cabida a los tubos de centrifuga
con sus respectivos tapones provistos de las valvulas Bunsen (a) y (b).

(3) Medidor de pH con un electrodo de combinacign que pueda usarse
en los tubos de centrifuga.

(k) Equipo permanente adicional: balanza analitica, estufa para se-
. cado, horno incinerador, tanque con €Oy vy vél&ulas de reduccion (también
una centrifuga si se van a emplear las alternativaé anotadas en los pasos
() y (q) siguientes.

(1) Materiales de uso constante: beakers, térm6métros, desecadores,
cilindros graduados,'gasa, lana de vidrio, pinzas, crisoles de porcelana,

guantes de asbestos, pipetas, etc.

.

Preparacion del Forraje

Los forrajes deben estar en base "secado al aire" (88 - 92% contenido
de materia seca) y luego molidos con tamiz de 1 mm. (molino Wiley). Uﬁé
muestra represeﬁtativa de cada forraje se debe guardar en recipientes que
no dejen entrar el aire y que permitan tomar las muestras con facilidad

(frascos de vidrio o plasticos).

Reactivos

(a) Saliva artificial de McDougal (se necesitan 40 ml. por tubo). De-
bido a que el fosfato de calcio insoluble ge precipita en presencia del pH
tan alto que proporciona la solucion buffer, la saliva se debe preparar -en-
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en dos porciones separadas si.se pretende almacenar pér mas de dos horas.
1. Solucion Buffer. (Cantidadeé por litro, p/v):
9.80 g. NaﬁC03| |
7.00 g. NayHPO,+7Hp0 (3.71 g. amhidro)
0.57 g. KCI1. |
0.47 g. NaCl
0.12 g. MgS0,* 7H0
2. Solucion de cloruro de calcio al 4% (p/v):
4.Q g. CaCl, (5.3 g CaCl,"2H50) en 100 ml. de agua destilada.l
, Poco antes de usar la saliva artificial, agregue 1 ml., de la goluciGn de
cloruro de calcio al 4%, por cada lit;o de lahsoluciEn buffer con el ob~
jeto de tener 0.04 g. de CaCl, por litro de saliva artificial.

(b) Soluci6nlde HC1 al 20% (v/y). Diluya 200 ml. de HCl concentra-
do en un litro de agua destilada. La solucion sera aproximadamente
2.4 N HCl y se ocuparan 6 ml. por tubo.

(¢) Solucion de pepsina al 5Z. (p/v). Agréguense 5 g. de pepsina
a 100 ml. de agua destilada (se ocuparan 2 ml. por tubo).

(d) Liquido del riumen filzrago (se ocupan 10 ml. por tubo). Exis-
tira una gran variacion entre laboratorios en cuanto a la fuente del 1i-
quido ruminal y la manera de obtenerlo. Se pueden usar bovinos, ovejas
y cabras, siendo por lo general mas conveniente el empleo de un animal
con una fistula permanente en el rumen. El tipo de la dieta también afec-
tara los resultados y por lo tanto es importante que los animales donan--
tes reciban una dieta que esté compuesta principalmente de forraje, heno
preferiblemente, y qué sea parecido a los forrajes que han de ser someti-

dos a la digestion in vitro. Cuando la dieta se compone de heno, es con-

veniente suministrar una fuente suplementaria de proteina, minerales y
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vitaminas. Por ejemplo, para un ﬁb;illo se suplira lo siguiente: 900 g.
de harina de soya, 75 g. de sal con minerales trazas, 50 g. de fosfato
dicalcieo, 20,000 UI.de vitamina A por 500 kg. de peso vivo. Bajo ningu-
na circunstancia se deben suministrar alimentos concentrados cuando el
‘material que se va a someter a prueba es un forraje. Solamente se permi-
te la fuente de proteina y cualquiera que sea la dieta que se escoja, se
debe mantener lo mas uniforme posible,

Existen muchas variaciones en los métodos empleados para la obtencion

-y preparacion del 1iquido del rumen. Para mayor uniformidad, se recomien-

" da seguir el siguiente procedimiento:

1. El animal donante no debe tener .acceso al alimento\o al agua
por espacio de una hora antes de la recoleccion del 1iquido
del rumen y se debe tratar de recolectarlo a la misma hora
cada dia.

2. El liquido en el rumen no se debe recoger del fondo pues hay
muchas particulas pequenas de alimento que se vienen con la
muestra e interfieren con los resultados.

3. Filtre el liquido del rumen a trévés de lana de vidrio (pongan-
se cuatro capas de gasa én un embudo y cubranse estas con una
capa doble de lana de wvidrio).

4. Si el liquido del rumen ha de transportarse de cierta distan-
cia al laboratorio, se debe tener el cuidado de mantener una
condicion ahaeerica. Ello se obtiene llenando una botella
completamente del liquido y tapandola bien para que no pene-
tre el aire. El uso de un frasco cubierto con un material
aislante para mantener el liquido caliente, puede ser nece-

sario en algunos casos.:
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‘Procedimiento

(a) Determine el contenido de materia seca y materia organica de
la muestra de la siguiente manera: ponga una muestra de aproximadaﬁen—
te 0.5 g. en un crisol de porcelana (en duplicado) y anote el peso has-
ta el tercer decimai como minimo. Sequela por una noche a temperatura
de 105¢ C y luego se enfria y se pesa. La muestra se incinera en un
horno a 5009 C, se deja enfriar y se pesa nuevamente. Seguidamente
calcule el porcentaje de materia seca y el porcentéje de materia orga-
nica en 1a'mueétra (en base a materia seca total o libre de humedad).

(b) Pese las muestras para la digestion in vitro. Coloque aproxi-

madamente 0.5 g. de la muestfa en un tubo de centrifuga numerado (en
duplicado) y anote el peso hasta el tercer decimal. (Nota: las pesa-
das deben terminarse por lo menos el dia anterior al iniéio de la di-
gestion).

< (o) sépare cuatro tubos vaclos que sevviran péra los blancos.

(d) Haga funcionar el bano Maria o la incubadora (399 C).

(e) Ponga una cantidad adecuada de soluciﬁn buffer en un frasco
de 5 litros de capacidad con fondo redondo (calculando unos 40 ml. por
tubo, mas unos 200 ml. adicionales pero que la cantidad total no exce-
da a los 4 litros). Agregue 1 ml. de la solucion de CaCl, al 4% por
cada litro y ponga el frasco en el bano Maria a 399 C, haciendo burbu-
jear el 002 en forma lenta a través de la solucidn.

(f) Agregue 2 ml. de agua destilada a todos los tubos de centrifu-
ga, mojando con ella la muestra del forraje.

() Mida el pH de la sali?a artificial que decbe oscilar entre 6.9
y 7.0 ya que el €0, burbujeando a través de la solucidp redu;e el pH.

Cuando la solucion se satura com CO2 y el sistema buffer del bhicarbonato
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ge establece, el pH debe encontrarse entre 6.9 y 7.0. Se toman unos 30
minutos para ajustar 4 litros de saliva artificial a un pH de 6.9 a 7.0
a temperatura de 399 C. (Nota: 4 litros de la solucion buffer son sufi-
cientes para correr 96 tubos o sea 46 muestras en duplicado mas 4 blancos
y alin sobra algo). Si en una corfida de muestras se va a usar mas de
esta cantidad, utilize un frasco mas grande o prépare dos en lugar de ﬁno.
S{ se preparan ~“dos frascoé, corra cuatro muestras en blanco para cada
uno y mantenga los tubos separados.

| (h) Prepare el 1iquido del rumen filtrado agregando una (1) parte
del liquido por cuatro (4)vpartes de la saliva értificial en el frasco
con fondo redondo.-

(i) Permita que el medio (liquido dellrﬁmen mas la saliva) se mez-
cle durante 10 minutos por la accion del CO, burbujeante.

(j) Deje pasar un flujo de COy a través de una bureta y luego 118-
nela con el medio. (El CO, que sale del frasco de fondo redondo puede di-
rigirse hacia la bureta y el medio se transfiere en condiciones anerdbi-
cas hacia la bureta con tubo de tygon. Se puede establecer la coriiente
hacia la bureta, cerrando momentaneamente el tubo del CO, que sale del
frasco, aumentando de esta manera la presion interna).

(k) Agréguense 50 ml. del medio a cada tubo de centrifuga, inclﬁyen—
do los blancos. (Agregue el medio a los tubos al azar y distvibuya los
blancos tambien al azar entre todés los tubos).

(1) Inmediatamente despues de agregado el medio, c¢limine el airve
remanente en los tubos haciendo pasar €O, por cada tubo pbr espacio de 15
gepundos (o haga burbujear el COy en los tubos conteniendo el medio).
Rapidamente tape los tubos con la valvula bunsen.

(m) Coloque los tubos en la incubadora o bano Maria a 39¢ C.
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(n) Mézg¥ese‘éi contenido de los tubos con un movimiento suave de
rotacion para asegurérse de que todas las partIculés dei férraje esten
remojadas con el medio, repitiendq &sto dos veces el primer dia y tres
el segundo dia. |

(o) Después de 48 horas de incubacidn, rotense los tubos a manera
de agitar su contenido y éliminénse los tapones; lave las particulas de
forraje que se hayan adherido a los tapones, para que caigan hacia el in-
terior de los tubos, usando uﬁé‘minima cantidad de agua destilada. (De-
termine el pH de unos pocos tubos tomados al azar; éste debe estar bajo
7.0).

(p) Agregue 1 ml., de la soluéiSn de HCl al 207 y pasados unos pocos
minutos rote el tubo; Agregue otro ml. de la misma solucion, rotese otra
vez y finalmente agregue 4 ml. de HCl 20% y rotese. (Total de HCL 207 =
6 ml/tubo).

(q) Agregue 2 ml. de la solucion de pepsina al 5% por tubo, roten-
se adecuadamente y pongalos en el bafio Maria o incubadora a 399 C. Repi-
ta la rotacidn dos veces el primer dia y tres veces el segundo dia. [No-
ta: alternativa para los pasos (p) ¥ (q): centrifugue los tubos por 15
minutos a una fuerza centrifuga relativa de 1000, equivalente a 2000 rpm
en una centrifuga eléctrica Internacional, tamano 2. Decaﬁte la porcion
superior y agregue 50 ml. de una solucion de pepsina al 0.2% en 0.1 N
HC1].

(r) Lavense, séquense (2 horas) y pésense los crisoles con filtre
de vidrio poroso. (Esta preparacion se debe hacer el dia’anterior al ser
nalado para la digéstian)._

(s) Despues de 46 horas de digestion con pepsina, transfiera el

contenido de los tubos de centrifuga a los crisoles con filtro de vidrio,
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secos y tarados.. Vierta el residuo que les queda a los tubos lavﬁndolos

con agua destilada (si se‘tiene_a mano. un dispositivo para ve;;ir agua ca-

liente, se puede usar)}, |
(t) Ponga los crisoles én una estufa de secado a 1059 C y sequelos

a peso constante (durante la noche); enfriense en un desecédor y péselos.
(u) Ponga los crisoles en un horno‘incinerador'a 5009 C por 3 horas

déjelos enfriar en un desecador y peselos.

(v) Anote .los siguientes valores:

peso de la muestra secada al aire puesta en gl tubo (A)

porcentaje de materia seca en la muestra ’(Bj'

porcentaje dé materia organica en la muestra (base M.S) (C)

peso tarado del crisol vacio } o v , | - (D)‘

peso seco del crisol con el residuo -~ L (E)

peso incinerado del crisol con el residuo ’ ()
Calculos o

Materia seca inicial, g = A'B (G)
.. 100 o
Materia seca residual en muestra, g =E - D - . (H)
Materia seca residual en blanco, g = E ~ D (promedio de 4 tubos) (1)
Digestion de materia seca in vitro, Z =G - (H-I) x 100
=2 5 .
Materia organica inicial, g = G°C ()
100
Materia organica residual en muestra, g = E;—,F , _ _ (K)

Materia organica residual en blanco, g = E - I (promedio de 4 tubos) (L)

Digestion de materia organica in vitro, 2 = J - (K-L) x 100
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SECUENCIA SUGERIDA PARA CONDUCIR UNA PRUEBA DE DIGESTIBILIDAD
"IN 'VITRO

miercoles: p.m. empieze a pesar las muestras y colocarlas en los tubos.

jueves: - - complete la pesada de las muestras iniciada el dia ante-
rior.
lunes: a.m. inocule el medio.

miércoles: a.m, acidifique y agregue la pepsina.

miércoles: p.m. lave los crisoles y pongalos en la estufa a secar.

jueves: - - transfiera los crisoles al desecador, dejelos enfriar y
peselos.
viernes: a.m. transfiera los residuos a crlsoles tarados y pongalos en

una estufa de secado.

lunes: a.m. transfiera los crisoles de la estufa al desecador.
lunes: p.m. pese los crisoles secos.
martes: a.m. ponga los crisoles en el horno de incineracion por 3

"horas y luego transfieralos del horno al desecador.

martes: p.m. pese los crisoles incinerados y calcule los datos.

(E1 secado, incinerado y pesado para la determinacion de la materia seca

y materia organica inicial, pueden realizarse en el momento oportumo).
Bibliografia
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DETERMINACION DEL CONSUMO VOLUNTARIO Y COEFICIENTES DE
DIGESTIBILIDAD DE LOS FORRAJES CURADOS

Principio

El forraje que se va a estudiar se le suministra a los animales
por un tiempo suficientemente prolongado para acostumbrarlos a gl. Cuan-
do 1legan al punto en que el consumo de forraje es casi igual todos los
dias, se empieza a anotar el consumo. Durante los ultimos siete dias de
la prueba, las heces se recogen para determinar los cogficientes de di-

gestibilidad. Entre mayor sea el consumo de forraje y mayor sea su conte-

nido de materia seca digestible, mejor sera la calidad del forraje.

Generalidades

(a) Se debe picar como minimo una reserva de 12 a 16 dias del fo-~
rraje seco al sol o por medios artificiales, (heno) en una cosechadora
de forrajes y almacenarla en una tolva. El forraje no se debe picar du-
rante el periodo de recoleccion, de manera q&e si no es posible acumular
‘una cantidad adecuada para ambos periodos (preliminar y de recolgcciGn),
entonces se debe conservar el forraje picado para el periodo de recolee-
cion,

(b) Las ovejas se alimentan en corrales o establos individuales que
midan aproximadamente 0.6 m. x 1.2 m. con piso enrejillado preferiblemen-
te. El agua se suministra continuamente por medio de un sistema automa-

tico o se ofrece dos veces por dia en baldes. Se le ha de suministrar a
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cada animal un suplemento mineral tal como el fosfato dicalecico o hueso
molido y sal de minerales trazas, en cajones aparte accesibles a cada
uno.

(c) Las heces se recogén en bolsas de lona y se sujetan al animal
por medio de un arnés., La orina no se recoge.

(d) Se usa un diseno experimental de bloques al azar y las,ovejas
se asignan a cada bloque de acuerdo al peso y se distribuyen al azar a
los tratamientos dentro de cada bloque. Las ovejas se distribuyen al
azar en los corrales y por lo menos seis ovejas se someten a céda trata-
miento. Sinembargo, como alternativa, se pueden utilizar sdlo cuatro ove-
jas las que deben recibir cada forraje en dos periodos consecutivos, pos-
teriormente reasignandolas al azar a los tratamientos al inicio del seguﬁ—
do periodo.

(e) Una semana antes de iniciar el experimento, las ovejas se encie-
rran en un establo, o preferiblemente en un corral con piso enrejillédo,
y a todas se les ofrece el mismo heno mas sal y fosfato dicalcico. Las
ovejas se desparasitan el primer dia dé este periodo de encierro.

E

Medicion del consumo y recoleccion de heces

(a) El primer dia del experimento se pesan las ovejas y se colocan en
establos individuales de metabolismo. Se les adaptan las bolsas recolecto-
ras de heces y simultaneamente se les ofrece la racion que se va a estudiar,
de acuerdo al disefio previo del experimento y distribucion de los animales.

(b) . La medida del consumo voluntario se obtiene ofreciendo al animal

. . - « - R
un 15% adicional de lo que normalmente consume diariamente, (cada dia se

efectian los ajustes).. Los rechazos nunca se deben ofrecer nuevamente, Este

5101-2




procedimiento se 'debe seguir a travaes del experimento.

(¢) Los 14 primeros dias del experimento se consideran como el
periodo preliminar, durante.el.cual se efectia el ajuste del consumo Vo=
luntario del forraje, tal y como se describe en el punto anterior.

(d) El periodo de médicion de consumo de alimento se considera del
dia 15 hasta el dfa 21 de iniciada la prueba (7 dias), y diariamente den-
tro de este periodo se toma una muestra de forraje que represente un por-
centaje constante del total ofrécido a lés ovejas. Este porcentéje se
fija en forma tal, que al final de los 7 dias (periodo de medicion de
consumo), la cantidad total de muestra compuesta del forraje curado sea
de 4 a 5 kg. Se recogey alma;ena la muestra ya sea en un recipiente gran-
de de metal con tapadera que exc1uya el aire, en.una botélla de plastico
o en una bolsa de plastico gruesa.

(e) Lla canti&ad total de fofrajé rechazado por cada oveja se recé—
lecta, y se guarda diariamente durante el periodo de medicion de consumo.
Los pesebres se deben limpiar_cuidadosamente antes de colocar el alimento
el dia 15 o sea, al inicio del periodo de medicion. Los rechazos repogi—
dos durante los dias 16 al 22 se deben guardar ya que corresponden a la
porciBﬁ de forraje ofrecido del dia 15 al 21 (7 dias). Cada dia, después
de pesar los rechazos, se deben depositar en una bolsa de papel que se
mantendra individualmente para cada oveja con el objeté de obtener una
muestra compuesta al final de los siete dias. E1 rechazo diario asimismo
sirve para establecer la cantidad de forraje que se va a suministrar se-
guidamente.

(f) Las bolsas colectoras de heces se descargan diariamente duran-
te el experimento. Ello se debe hacer inmediatamente después de pesar

el rechazo de alimento y antes de ofrecer alimento fresco.
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dfa 17 al 23 (7 dias) se recogen diariamente en un balde el total de heces
evacuadas durante las 24 horas anteriores.
se recoge una muestra representativa correspondiente al 207 del total eva-

cuado, se coloca esta muestra en una bolsa plastica y se congela.

El dia 16 se descargan las heces completamente de las bolsas. Del

(g) Las

o

dia 23, antes de suministrarles el alimento.

(h) El siguiente cuadro sumariza el procedimiento experimental des-

crito anteriormente:

Se pesan, se mezclan a mano y

vejas se deben pesar despues .de la recoleccion de heces el

Dia Lo 'que ‘se debe hacer
1 Pese las ovejas, pongalas en los establos de metabolismo, ajuste las
bolsas recolectoras, inicie el suministro de las dietas experimenta-
les y determine el consumo voluntario.
2 Ajuste la alimentacidn a consumo ad libitum y retire diariamente los
a rechazos. ' ,
14
Tome
15 muestra del forraje,’ : :
16 LI T Trecoja los rechazos,
17 LR 111 L) n v . n m. LLEE LA ] L s recha las heceS,
18 LAl T -1t n mn mn L] LA T LA T LA LA \LERL
LA 11 " WL " > LA LA 1} 1L n 2 LA LA L LA 2
19 B : s )
2D} LA L 1] 11 1L T il 1 LA 1 n LA 148 Rl "‘
B ml Y Tr u-’ LLGEE ) T T TY > 4 TY T Y 2
’
Tt > w7 TY n T7 - L SR L RLERE
— 3 bd
et "noon " non PeS? las
Y ‘ovejas.
A
Preparacion de la muestra
De las muestras de forraje recogidas diariamente (si han sido

le en un mol

zaranda de 6 mm.

(a)

curadas al sol o artificialmente) se forma una muestra compuesta y se mue—

una bolsa plastica sellada,
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Tan pronto como sea posible, eéta muestra se debe moler nuevamente en un
molino Wiley provisto con una zaranda de 4 mm. Se colocan unos 800 g. de
la muestra molida en un frasco de 1 galon de caﬁacidad, se .sella y se al-
macena en un congeladof por iargo tiempo si fuera necesario. Otra parte
de la muestia, (aproximadamente 200 g.) se muele en una zaranda de 1 mm.

y se almacena en un recipiente sellado. Un frasco de vidrio o de plastico
de 250 ml. de capacidad sera adecuado.

() El rechazo total de cada oveja que ha sido colectado durante
los siete dias, se pesa ¢ inmediatamente se muele en un molino de morld -
llos pequeno'y se toman unos 300 g. que se colocan en una bolsa plastica
sellada para evitar que se huﬁédezca. Es£a muestra se muele en un molino
Wiley igual que en el caso anterior, a traves de zarandas de 4 y 1 mm.
respectivamente y se almacena en un recipiente sellado.

(¢) Las muestras de heces tomadas individualmente de cada oveja du-
rante los siete dias de recoleccion que deben representar un 20% del to-
tal évacuadd, se deben secar bajo aire caliente circulante a 60? C. Des-
pués de secarlas, se deben dejar al aire para que se equilibren con la
humedad del ambiente por lo menos durante 48 horas. Luego se pesa la mues-
tra completa y se muele através de una zaranda de 4 mm. en el molino
Wiley. Una sub-muestra (300 g. aproximadamente) se toma inmediatamente y se
muele a traves de una zaranda de 1 mm. en el molino Wiley y se almacena
¢n un recipiente sellado. Si la digestibilidad del nitrogeno se ha de
determinar, las heces frescas deben de analizarse tal y como se describe
en la metodologia correspondiente a la "Prueba de digestibilidad y balaon-
ce nutricional en ovinos' (pagina 5301). |

(d) Las determinaciones de materia seca en el forraje se deben
realizar cuato antes. Las muestras de rechazos de comida y de heces se

deben moler en una zaranda de 1 mm. Se deben realizay analisi: separados
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para los rechazos y las heces. : . i

Calculo

(a) E1 consumo voluntario de materia seca y el coeficiente de diges-—
tion aparente de la materia seca se calculan para caaa oveja de la siguien-
te manera:

Coﬁsumo diario promedio de materia seca (g) = A - B

Digestibilidad aparente de la materia seca = A~ B~ C ' x 100

A-13
donde:
A = cantidad promedio de materia seca ofrecida diariamente,
B = cantidad promedio de materia seca rechazada diariamente.
C =

= cantidad promedio de materia seca evacuada en las heces diariamen-
te. : '

A, By C se calculan de la siguiente manera:

(cantidad promedio de forraje
A =(% de materia seca en el’ forraJe)'x ofrecido dlarlamontel/
100

.(cantidad prgvedlo de rechazos
B =(7 de materia seca en rechazos) X diariamenteZ’) o '

100

(% de-materia seca en heces (peso ? la alicuota de las
C = parcialmente secas) x5 x heces>')

100

1/ Peso promedio del heno ofrecido durante los dias 15 a 21 (dato tomado
del registro diario).

2/ Peso promedio de los rechazos antes de pasarlos por el molino de mar-
tillos (se toman los dias de recoleccion Unicamente).

3/ Peso promedio de las heces antes de molerlas a traves de la zavanda de

4 mm. en el molino Wiley (la cantidad pesada equivale al 207 del to-
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tal de heces evacuadas y se toman las correspondientes a los dias de reco-
leccion tnicamente).

(b) Los coeficientes de digestibilidad de lés demas nutrientes se
calculan utilizando los valores A, B y C de materia seca descritos ante-
riormente y el pdrcentaje de nutrientes contenidos en el heno, rechazos

y heces, todo expresado en base a materia seca.

Bibliografia
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DETERMINACION DE DIGESTIBILIDAD Y BALANCE
NUTRICIONAL EN BOVINOS

Principio

Al animal se le suministra una cantidad conocida de alimento por un
periodo determinado -simultaneamente - se recogen y pesan las excrecio-
nes para efectuarles el analisis quimico. Las excreciones se conservan
bajo refrigeracion o congelacion para evitar su descomposicion hasté que
sean analizadas. Por medio del anéligis del alimento y heces, se pueden
calcular los coeficientes de digestibilidad y los nutrientes digestibles
de un alimento. Analizando édemés la orina y otros productos tales como
la 1éche, se puedén calcular por diferencia algunos nutrientes que han

sido absorbidos, retenidos o depositados en el organismo.

Equipo

(a) Establos de metabolismo. Escoja los establos de metabolismo
de manera que permitan ofrecer t@nto una cantidad determinada de alimen-
to y agua, como recolectar con exactitud las heces y orina evacuadas por
el animal.

(b) Recipientes para la orina. Utilice recipientes plasticos o
de vidrio para recoger la orina debajo de los establos. de metaboiismo.
Para conservar las alicuotas de orina que se obtienen durante el periodo
de recoleccion, se utiliza un recipiente de boca ancha y de unos 4 li-

tros de capacidad.
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(¢) Recipientes para heces. Se pueden usar tinas o cubetas de
plastico u hojalata para recoger las heces, colocandolas en la parte
posterio? del establo de metabolisﬁo. Utilice recipientes plasticos de
4 litros de capacidad, con boca ancha para almacenar las heces durante
el periodo de recoleccion.

(d) Mezclador de heces. Se puede fabricar un mezclador para he-
ces con una varilla de hierro doblada en forma del.f, adaptandolo a un

taladro de mano eléctrico, segln el siguiente diseno:
(;;;::\—————————taladro de mano electrico
‘:i varilla de hierro _

(e) Balanzas. Para pesar los animales, alimentos, heces y orina.

(f) Recipientes. Utiiice botellas de vidrio o pléstico, con tapa-
deras bien ajustadas o bolsas plasticas gruesas para recoger las muestras
de granos y para almacenar las muestras parcialmente secas de heces antes
de molerlas en un molino Wiley. TUse botellas de vidrio o plasticas de
250 ml. de capacidad, provistas con tapaderas bien ajustadas, para guar-
dar muestras de heces despucds 4ue hayan sido molidas. Para conservar la
~wina, se emplean botellas de 100 ml. de vidrio o plasticas.

() Para conservar las muestras de forrajes, se pueden usar bolsas
plasticas grandes sclladas, envases plasticos, o latas de 20 litros de
capacidad,

(h) Unidad de congelacion. Tipo caja o cuarto de congelacidn.

Suministro de alimento y agua

(a) La tarde anterior al inicio de la prueba, se debe pesar el ali-

5201-~2




mento que se va a suministrar (forraje, grano o élimento.mezclado) y
dejarse listo para suministrarle a cada animal individualmente la racign
que se le va a ofrecer a la manana siguiente. Siguiendo este mismo sis-
tema diariamente, se puede reaiizar el suministro de alimento todas las
mananas en forma rapida durante 1la prueba,

(b) Disponga para alimentar los animales a la misma hora todos los
dias (entre las 7 y 8 a.m.; 4y 5 p.m., etc.).

(c) Si el balance nutricional contempla ademas el estudio de mate—
riales contenidos en el agua de bebida, sera necesario pesar y analizar
también la que cl animal ingiere (éste es el caso especial de los elemen-
toé menores). Llene los recipientes de suministro con agua y péselos
para obtener el peso bruto; luego ofrézcasela al animal y peselo nuevéj
mente con el sobrante; anote el peso y por diferencia obtenga la canti-
dad de agua consumida. El agua se debe ofrecer dos veces por dia y a la
misma hora cada dia. Si el animal dispone de un recipiente para agua

érmanente, el consumo diario se puede calcular todas las mananas.
P ’ P

Periodo Preliminar

(a) E1 proposito del periodo preliminar es para acostumbrar y fa-
miliarizar al animal con el establo de metabolismo; hacer los ajustes ne-
cesarios de manera que las heces y orina se recojan convenientemente y
para ajustar el consuwo de alimento en relacidn a la excrecion de heces
y orina. Es muy difiecil predecir el tiempo necesario para llevar a cabo
este ajuste’'ya que depende de lo que va a tomar el animal para acostum-
brarse a consumir una cantidad adecuada de alimento y para adaptarse al
ambiente, Si los.animales no estan entrenados ésto puede tomarles de 3

b . . -
a 6 semanas. Si estuvieran entrenados, deben de permanecer en el periodo \
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preliminar un minimo de 10 dias antes de iniciar la.recoleccidn o sea
hasta que alcancen el consumo deseado de alimento.

(b) Se deben tratar los animales contra parasitos externos si fue-
ra necesario y los parasitos internos se deben tratar invariablemente
por lo menos 10 dias antes de iniciar el periodo preliminar,

(c) Durante la primer etapa de este periodo, es preferible mante-
ner los animales en un encierro con piso enrejillado.

(d) Se deben limpiar bien los animales antes de iniciar el periodo
de recoleccidn para evitar la posibilidad de la contaminacion de heces y

orina por materiales extramos.

Periodo de recoleccion

Recomendaciones generales:

(a) Traslade el animal al establo de metabolismo 7 dias antes de
iniciar el periodo de recoleccion.

kb) Pese el animal 3 dias antes de iniciar el periodo de recolec-
cion y luego en la manana del dia Gltimo de este periodo, despuis de ha—
ber recolectado las muestras de heces y orina. La pesada debe realizarse
siempre a la misma hora, preferiblemente antes de alimentar el animal
por la manana.

(c) E1 periodo de recoleccion generalmente dura 7 dias consecuti-
vos pero puede variar dependiendo del comportamiento del animal (consumo)
'y de la informacion que se desee obtener. Mantenga un registro exacto
del tiempo cuando se inicia y concluye el periodo de recoleccisn.

(d) La parte posterior del establo de metabolismo, especialmente
donde se van a recoger las heces se debe limpiar muy bien la tarde ante-

rior al inicio de la recoleccion.
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(e) El periodo de recoleccion debera iniciarse en la mahana-del
dIa después de que el animal haya estado consumiendo una cantidad cong-
tante de alimento, por un minimo de 10 dias.

(f). Durante el periodo de recoleccion tome diariamente un porcenta-—
je constante de la muestra de alimento (al momento de pesarlo). Sin.
" bargo, se debe iniciar la toma de la muestra dos dias previo al inicio
de 1la recoleccidn de heces, continuando el muestreo diariamente hasta

terminar, dos dias antes de finalizar la recoleccion de heces,

Recoleceion y muestreo de heces y orina:

(a) ‘La recoleccion de heces, orina y leche (si el animal esta lac-
tando) debe iniciarse 48 horas después de haber iniciado oficialmente
el periodo. Bajo el procedimiento que aqui se describe, se asume que
se deben de recoger todas las heces. Un buen programa a seguir seria el
de remover los colectores de heces. y orina todas las mananas a las 8 a.m.
y sustituirlos por otros limpios durante los 7 dias consecutivos que de-
‘bé durar la recoleccion, siempre y cuando todo marche normalmente.

(b) Pesc las heces por diferencia. Coloque en la halanza el reci-
piente vagio que va a recibir las muestras diarias y obtenga su peso.
Agregue la muestra alicuota de heces correspondiente a cada dia (2.5 a
57 de las heces evacuadas) y pese nuevamente el recipiente, anotando el
péso tarado y peso bruto en un libro de registro. Mantenga las mucstras
congeladas.

(c) Pese por diferencia el total de orina evacuada y anote el peso
tarado y peso total. Mezcle la orina por medio de agitacion con una
varilla de vidrio y tome una alicuota (2.5 a 57 del total evacuado) y
pésela en un recipiente plastico de boca ancha, tal como se describid

para las heces. Mantenpga las muestras de orina congcladas, repitiendo
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este mismo procedimiento cada dia durante el periodo de recoleccion.

(d) Si el animal esta en lactacion, pese la cantidad total de leche
cada dia y conserve una muestra alicuota en una botella de vidrio o plas-
tico (siguiendo el mismo procedimiento que para las heces). Mantenga

la muestra en refrigeracion a 19 C.

Muestreo de heces para el analisis quimico

(a) Descongele la muestra representativa de heces pero no permita
que permanezca a temperatura ambiente por mucho tiempo. Viértala sobre
una lamina de acero inoxidable u hojalata v mezclela con una paleta (si

se van a realizar analisis para elementos menores, use material plastico).

(b) Deposite dos muestras rapidamente en botellas de pesar de 50 ml.

para evitar la pérdida de humedad. Ilévelas inmediatamente al laborato-
rio y determine la‘materia seca, nitrogeno y energia bruta en las heces
frescas, sin secarlas parcialménte. (Vease el "pesado de muestras por
dife;encia” pagina 1501).

Analice cada muestra una vez y sl ambos analisis concuerdan, ¢l mues—
treo de las heces ha sido correcto. Si hay mucha diferencia cn los resul-
tados, tome otra muestra de heces del congelador (véase seccion ¢) y corra
los analisis nuevamente.

(c) Conserve una botella‘de 500 ml. de capacidad con heces, debida-

.
mente identificada en un congelador hasta que todos los analisis quimicos
se hayan completado.

(d) Pese una muestra de heces de aproximadamente 700 g. y determine
el contenido de materia seca en la muestra secada a 609 C (parcialmente

scca). Esta muestra ademas servira para determinar aquellos componentes

que no son afectados por cl secado.

5201-6




Muestreo de la orina para el analisis quimico

(a). Descongele la muestra de orina pero no permita que permanezca
a temperatura ambiente por muché tiempo. Mézclela completamente y ponga
una muestra en una botella plastica de 250 ml. Analicela inmediatamente
(vease el "pesado de las muestras por diferencia", pagina 1501).

(b) Conserve una muestra bien identificada en una botella de 250
ml. en un congelador hasta que todos los analisis quimicos se hayan com-

pletado.

Muestreo del alimento y los rechazos

(a) Siempre se debe conservar el alimento no consumido por el ani-
mal, o aquél que se derrama y cae al piso durante el perfodo de recolec-
cion.

(b) Si el rechazo esta suficientemente seco para molerlo, se le
deBe tomar el peso antes de hacerlo pero si estuviera mojado por derrame
de agua o con saliva del animal, debera secarse en un horno con corrien-
te de aire caliente a 609 C de temperatura y lucgo colocarlo por 48 ho-
ras al aire para que se equilibre con la humedad ambiente. Luego se pesa
y se muele.

(¢) La molienda de 1la muestra tanto del alimento ofrecido, como
del rechazo y de las heces parcialmente secas, se hace en un molino con
tamiz o zaranda de 1 mm. Si se han de efectuar analisis para elementos
menores, vease la seccion correspondiente al "Analisis de elementos
menores'", pagina 4101.

Almacene muestras de cada material en botellas de vidrio o plasti-

cas de 250 ml., llenas hasta las 3/4 partes de su capacidad.
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Calculo

(a) Digestion aparente. - .

Coeficiente de digestibilidad =

nutriente en

el alimento - nutriente en las heces X 100

nutriente en

Ejemplo:

EBY Coeficiente
aparente de C

"del alimento "

el alimento

EB de las heces por unidad,
~ peso seco X peso seco de

EB del alimento por unidad,
en peso seco X peso seco

x 100

LB del alimento por unidad, peso seco

X peso seco del

digestibilidad
alimento

(b) Un balance significa la diferencia que existe entre el conteni-
do del componente presente en el alimento y el que aparece en las excre-
ciones. Para los estudios nutricionales, se consideran el alimento, las
heces y la orina.
Balance = componente en el alimento — componente en heces y orina,
Ejemplo: |
Balance de nitrogeno (BN) =

(N en heces por unidad,
peso seco. X peso seco
de las heces)

(N del alimento por unidad,
peso seco X peso Seco del -
alimento)

—~ N en orina

o

Balance de nitrogeno = N en alimento - N en heces — N en orina

Para trabajos de mucha precision, se debe tomar en consideracion el ma-

terial perdido a traves del sudor y piel (mitrogeno cutaneo). En el ca-

so de algunas investigaciones, también se considera el nitrogeno conteni-

do en algunos productos elaborados por el animal: leche, huevos, lana,

tambien se toman en cuenta los

otc. En el balance de carbono y energia,

gases.

+  Energia bruta
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DETERMINACION DE DIGESTIBILIDAD Y BALANCE NUTRICIONAL
PARA OVINOS

Principio

Al animal se le suministra una cantidad conocida de alimento por un
periodo definido y simultaneamente se recogen y se pesan las heces y ori-
na evacuadas, para efectuar en ambos el analisis quimico. ‘Las heces se
conservan hasta analizarlas, bajo refrigeracion o congelacion para evitar
su descomposicion. Ll analisis tanto del alimento como de las heces, per-
mite calcular los coeficientes de digestibilidad y nutrientes digestibles
en el alimento. Analizando ademas la orina y otros productos tales como
la leche, lana, etc. se puede calcular por diferencia la cantidad de al-

v

gunos nutrientes absorbidos, retenidos o depositados en el organismo.

Equipo

(a) Establos o cajas de metabolismo. Escojalos o disénelos de ma-
.nera que permitan ofrecer tanto una cantidad determinada de alimento y
agua, como recolectar con exactitud las heces y orina evacuadas por el
animal.

(b) Recipientes para la orina. Utilice recipientes plasticos o
de vidrio para recoger la orina debajo de los establos o cajas de metabo-
lismo. Para conservar las alicuotas de orina que se obtienen durante el
periodo de recoleccion, se utiliza un recipiente de unos 20 litros de ca-

pacidad con boca ancha.
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(c) Recipientes para heces. Se pueden usar tinas o cubetas de plas-
tico u hojaiata.para recogér las heces. Disponga de recipientes de unos
20 litros de capacidad con boca ancha para almacenaf las heces durante el
-periodo de recoleccion.

(d) Mezclador para heces. Utilice un mezclador vertical (tipo Hobart)
o similar. La accion de este mezclador desintegra las heces de la oveja
al punto de que no se hace necesario molerlas. Sy no se dispone de este
mezciador, use un molino para carne el@ctrico o un moledor de mano para ali-
mentos.

(e) Balanzas. Para pesar los animales, alimentos, heces y orina.

(£) Recipiéntes. Utilice botellas de wvidrio o plésticﬁ, con tapadé—
ras bien ajustadas o bolsas blésticas gruesas para recoger las muestraé de
granos y para almacenar las muestras parcialmente secas de heces antes de
.molerlas en un molino Wiley. Use botellas de vidrio o plasticas de 250 ml. (
de capacidad, provistas con tapaderas bien ajustadas, para guardar muestras
de heces después que hayan sido molidas. Para conservar la orina, se em-
plean botellés de 100 ml. de vidrio o plasticas.

(g) Para conservar las muestras de forrajés, se puéden usar bolsas
plasticas grandes selladas, envases plisticos>o latas de 20 litros de capa-
cidad.

(h) Unidad de congelacion. Tipo caja o cuarto de congelacion.

Suministro de alimento y agua

(a) La tarde anterior al inicio de la prueba, se debe pesar el ali-
mento que se va a suministrar (forraje, grano o alimento mezclado) y dejar-

se listo para suministrarle a cada animal individualmente la racion del dia
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que se le va a ofrecer a la manana siguiente. Siguiendo este mismo
sistema diariamente, se puede realizar el suministro de alimenfo todas
las mananas en forma rapida durante la prueba.

(b) Disponga para alimentar los animales a la misma hora todos los
dias (entre las 7y 8 a.m.; 4y 5 p.m., etc.).

(c¢) Si el balance nutricional contempla ademas el estudio de mate-
riales contenidos en el agua de bebida, sera necesario pesar y analizar
también la que el animal ingiere (este es el caso especial de los elemen-—
tos menores). Lleme los recipientes de suministro con agua y peselos
para obtener el peso bruto; luego ofrézcasela al animal y p&selos nueva-
mente con el sobrante; anote el peso y por diferencia obtenga la ;antidad
de agua consumida. El agua se debe ofrecer dos veces por diay a la mis-
ma hora cada dia. Si el animal dispone de un recipiente para agua perma-

nente, el consumo diario sc puede calcular todas las mafanas.

Periodo Preliminar

(a) Ll proposito del perfiodo preliminar es para acostumbrar y fami-
liarizar al animal con el establo de metabolismo; hacer los ajustes nece-
sarios de manera que las heces y orina se recojan convenientemente y pa-
ra ajustar el consumo de alimento en relacion a la excrecisn de heces y
orina, Es muy dificil predecir el tiempo necesario para llevar a cabo es-
te ajuste ya que depende de lo que va a tomar el animal para acostumbrar-
S¢ a consumir una cantidad adecuada de alimento y para adaptarse al am-
biente. Si los animales no estan entrenados esto puede tomarles de 3 a
6 semanas. Si estuvieran entrenados, deben de permanecer en el periodo
preliminar un minimo de 10 dias antes de iniciar la recoleccion o sea has-

ta que alcancen el consumo deseado de alimento.
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(b) Se deben tfatar.los animales contra parasitos externos si fue- (
ra necesario y los parasitos internos se deben tratar invariablemente por
lo menos 10 dias antes de iniciar el periodo preliminar.

(¢) Durante 1la primer etapa de este periodo, es preferible mante-

ner los animales en un encierro con piso enrejillado. :

(d) Se deban limpiar bien los animales antes de iniciar el periodo
de recollecion para evitar la posibilidad de la contaminacion de heces

y orina por materiales extrahos. ‘
Periodo de recoleccion

Recomendaciones generales: ' _ j ;
(a) Traslade el animél al establo de metabolismo 7 dias antes de J
iniciar el periodo de recoleccion.
(b) Pese el animal 3 dias antes de iniciar ol perfoao de rccolec-
cion y luego en la manana del dia Gltimo de este periodo, despues de
haber‘recolectado las muestras de heces y orina. La pesada debe reali-
zarse siempre a la misma hora, preferiblemente antes de alimentar el
animal por la manana.
(c) Dispouga la finalizacion del expeéimento de manera tal que se
completen dias de 24 horas completas.
(d) 1Igual a "Periodo de Recoleccion" para Bovinos, paso (c), pag. 5201-4.
(e) La parte posterior del establo de metabolismo, especialmente
donde se van a recoger las heces se debe liﬁpiar muy bien la tarde ante-
rior al inicio de la recoleccion.
(£) El periodo de recoleccion debera iniciarse en la manana del
dia después de que el animal haya estado consumiendo una cantidad conétan— ( ;

te de alimento, por un minimo de 10 dias.
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(g) Durante el periodo de recoleccion tome diariamente un porcen-
taje constante de la muestra de alimento (al momento de pesarlo). Sin-
emBargo se debe iniciar la toma de la muestra dos dias previo al inicio
de la recoleccion de heces, continuando el muestreo diariamente hasta

terminar, dos dias antes de finalizar la recoleccion de heces.

Recoleccion y muestreo de heces y orina:

(a) Lla recoleccion de heces, orina y leche (si el animal esta iac—
tando) debe iniciarse 48 horas deSpués de haber iniciado oficialmente
¢l periodo. Bajo el procedimiento que aqul se describe, se asume que
se deBen de recoger todas las heces. Un buen programa a seguir seria el
de remover los colectores de heces y orina todas las mananas a las 8 a.m.
y sustituirlos por otros limpios durante los 7 dias consecutivos que de-
be durar la recoleccion, siempre y cuando todo marche normalmente.

(bj Conserve el total de heces evacuadas durante el periodo com-
pleto de recoleccion y manténgalas en refrigeracion a 19 C. Si existie-
r; problema con el espacio, pese la muestra completa y conserve el 207
del total.

(c) Agregue 150 ml. de una solucion 1:4 de HCl a cada muestra de
orina recogida diariamente y conserve toda la orina que el animal evacie
QUrante todo el periodo de recoleccion en las botellas adecuadas. Man-
téngase en refrigeracion a 12 C. Si existiera problema con el espacio,
pese la muestra completa y conserve el 20% del total.

(d) Si el animal estd en lactacion, pese la cantidad total de leche
cada dia y conserve una muestra alicuota en una botella de vidrio o
plastico (siguiendo el mismo procedimiento que para las heces). Manten-

ga la muestra en refrigeracion a 19 C.
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Muestreo de heces para el analisis quimico

(a) Tome el total de la muestra reqogida durante los 7 dias de re-

coleccion y transfiérala al recipiente de la mezcladora vertical (Hobart).
Mezcle las heces por tres minutos o hasta que se obtenga una masa homogé-
nea. Pese el total y dividalo por el.nﬁmero de dias de recoleccion para
obtener el peso diario promedio.

Si no se dispone de una mezcladora Hobart, entonces pese las heces,

y viértalas en un cajon (batea) de 1.5 x 1 m. con las tablas de los ex-
tremos inclinadas y que esté@ forrado en hojalata. Mezcle las heces con
una azada (azadon) o las manos enguantadas y tome una muestra de dos 1j-
tros al azar; pasela por el molino eléctrico para carne o el de mano, y
una vez molida, mezclela con las manos. Este paso debe realizarse rapi-
damente para evitar la pérdida de humedad.

(b) Deposite dos muestras rapidamente en botellas de pesar de 50 ml.
para evitar la perdida de humedad. Lilavelas inmediatamente al laboratorio
y determine la materia seca, nitrdgeno y energia bruta en las heces fres—
cas, sin secarlas parcialmente. (vease cl "pesado de wuestras por diferen-,
cia' pagina 1501).

Analice cada muestra una vez y si ambos analisis concuerdaq, el mues-
treo de las heces ha sido correcto. Si hay mucha diferencia en los resul-
tados, tome otra muestra de heces del congelador (vcase seccion ¢) y corra
los analisis nuevamente.

(e) Conserve una botella de 500 ml. de capacidad con heces, debida-
mente identificada en un congelador hasta que todos los analisis quimicos
se hayan completado,

(d) Pese una muestra de heces de aproximadamente 700 g. y determine

el contenido de materia seca en la muestra secada a 600 C (parcialmente se-
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ca). Esta muestra ademas servira para determinar aquellos componentes

que no son afectados por el secado.

Muestreo de la orina para el analisis quimico

(a) Pese el total de orina recolectada por diferencia, (vease
pagina 1501) descongelese, mézclese bien y obtenga una muestra de
250 ml. en una botella plastica. Analice la muestra inmediatamente.
Nota: si se usan botellas de vidrio, no se deben llenar completa-
mente para permitir la expansion durante el congelamiento.
(b) Conserve una muestra bien identificada en una botella de
250 ml. en un congelador hasta que todos los analisis quimicos se ha-

yan completado.

Muestreo del alimento y los rechazos

. (a) Siempre se debe conservar el alimento no copsumido por el ani-
mal,‘o aqﬁél que se derrama y cae al piso durante el perindo de recolec-
cion.

(b) Si el rechazo esta suficieﬁtemente seco para molerlo, se le
debe tomar el peso antes de hacerlo pero si estuviera mojado por derrame
de agua o con saliva del animal, debera secarse en un horno con corrien-
te de aire caliente a 609 C de temperatura y luego colocarlo por 48 ho-
ras al aire para que se equilibre con la humedad ambiental. Luego se pe-
sa y se muele, |

(¢) La molienda de la muestra tanto del alimento ofrecido, como
del rechazo y de las heces parcialmente secas, se hace en un molino con

tamiz o zaranda de 1 mm. Si se han de efectuar analisis para elementos
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_menores, vease la seccion correspondiente -

nores', pagina 4101.

Almacene muestras de cada material en botellas de vidrio o plasticas

de 250 ml., llenas hasta las 3/4 partes de su capacidad.

Calcule

(a) Digestion aparente
Coeficiente de digestibilidad =

nutriente en el alimento - nutriente en las heCes x 100
nutriente en el allmento

"An3lisis de elementos me-

Ejemplo:
EB del alimento por unidad, EB de las heces por unidad,
EBY Coeficiente en peso seco X peso seco -~ peso seco X peso seco de
aparente de del alimento o heces = o
digestibilidad EB del alimento por unidad, peso seco X peso seco del

allmento

(b) Un balance significa la relacion que existe entre el componen-

te presente en el alimento y el que aparece en las excreciones.

estudios nutricionales, se consideran el alimento, las heces y la orina.

Balance = componente en el alimento - componente en heces y orina,

Ejemplo:
Balance de nitrogeno (BN) =

(N del alimento por unidad, (N en heces por unidad,
peso seco X peso seco del

alimento) de las heces)

(o}

Balance de nitrogeno = N en alimento - N en heces - N en orina

Energia hruta

Para los

- peso seco X peso seco - N en orina

x 100




Para trabajos de mucha precision, se debé tomar en consideracian
el material perdido a traves del sudor y piel.(nitrGgeno cutaneo). En ‘el
caso de algunas investigaciones, tambien se considera el nitrogeno conte-
nido en algunos productos elaborados por el animal: leche, huevos, lana,

etc. En el balance de carbono y enqrg{a, se toman en cuenta los gases

tambien.
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ANALISIS DEL TEJIDO DE LAS PLANTAS:
ERRORES COSTOSOS QUE HAY QUE EVITAR

John E. Bowen*

Los rendimientos maximos de un cultivo dependen del suministro equili-
brado de Tos 16 nutrimentos basicos durante el ciclo del cultivo. Frecuen-
temente se puede facilitar el logro de este equilibrio mediante el diagnés-
tico foliar o, mds apropiadamente, el "andlisis de tejidos de la planta",
debido a que los tejidos foliares no siempre constituyen el mejor tejido
indicador. Muchos de nosotros hemos basado las tasas de aplicacién de fer-
tilizante, durante muchos afios, en los resultados del andlisis de tejidos y
consecuentemente hemos visto subir Tos rendimientos en forma significativa.
Sin embargo, pensemos por un momento en algunos aspectos relacionados con
nuestras prdcticas actuales. ¢Estamos realmente obteniendo el maximo bene-
ficio de esta técnica? ¢Quizds estos datos nos hacen desviar a veces?
¢Cuanto error humano estamos introduciendo, sin saberlo, en nuestros resul-
tados? Si se usa correctamente, el andlisis de tejidos.puede aumentar los
rendimientos sustancialmente, pero existen ciertos factores negativos que
pueden minar la eficacia de nuestros esfuerzos.

Podemos pensar en el andlisis de tejidos como en dos operaciones sepa-
radas: a.) muestreo de los campos de cultivo y preparacién del material
vegetal para el laboratorio, seguido por b.) andlisis quimico del material
vegetal. Examinemos nuestros métodos para estar seguros de no dejar pene-

trar en nuestros resultados el error susceptible de evitar, el cual nos

cuesta dinero en términos de menores rendimientos o fertilizacidn excesiva.
En el proceso, revisaremos algunas de las reglas bdsicas que hay que apli-
car para que cualquier programa de andlisis de tejido vegetal tenga éxito
con cualquier cultivo. No debemos olvidar que estamos midiendo el éxito en
~términos del aumento en los rendimientos, tanto en cantidad como en calidad.

John E. Bowen es profesor de Fisiologia Vegetal en la Universidad de
Hawaii, Hilo. ' :

Crops and Soils Magazine.
Diciembre 1978.




E1 paso mds critico en el éxito del control de cultivos mediante el
analisis de tejidos es la seleccién de un tejido indicador para cada nutri-
mento. La concentracion de nutrimentos en el tejido indicador se debe co-
rrelacionar significativamente con la cantidad de ese mismo nutrimento que ’
esta disponible para la planta, asi como con el rendimiento final del cul-
tivo. La variabilidad aleatoria en los niveles de nutrimentos de tejidos
indicadores provenientes de distintas plantas de un campo deberia ser mini-
ma. Idealmente, la concentracidén de nutrimentos en el tejido deberia ser
independiente de la edad de la planta de forma que cualquier discrepancia
entre las concentraciones reales y criticas de nutrimentos pueda ser atri-
buida principalmente a la falta de diéponibi]idad de nutrimentos en el suelo.
Desafortunadamente, este G1timo criterio no siempre se puede lograr, espe-
cialmente en el caso del nitrégeno y del potasio.

Una concentracidn critica de nutrimentos, o nivel, es la cantidad de
ese mismo nutrimento que el tejido indicador debe contener a una edad y con-
tenido de humedad especificos, si se quieren obtener los miximos rendimien-
tos. La expresion "disponibilidad de nutrimentos" debe discutirse porque
una cantidad inadecuada de alguno de los elementos esenciales en el tejido
indicador, con la reduccidn consecuente del crecimiento y del rendimiento,
no significa necesariamente que la deficiencia del nutrimento se encuentra
en el suelo. Mejor, significa sencillamente que la planta no estd absor-
biendo ese nutrimento en cantidad suficiente. Una razén obvia para ésto
puede ciertamente ser una cantidad inadecuada del elemento en el suelo,
pero ésta no es la Gnica explicacidn posible. Es posible que el elemento
se encuentre en el suelo en una combinacidn quimiba que la planta no puede
utilizar, como sucede frecuentemente con el fosforo y el hierro. E1 desa-
rrollo radical deficiente causado por las enfermedades, nemitodos, insectos
0 toxicidades quimicas también se puede manifestar por medio de una absor-
cion de nutrimentos disminuida. Por lo tanto, cuando el contenido de nutri
mentos de los tejidos indicadores desciende bajo el nivel critico, es nece-
sario conocer las causas reales antes de aplicar acciones correctivas. Las
aplicaciones de fertilizantes en respuesta a los bajos niveles de nutrimen-
tos resolveran frecuentemente el problema pero no siempre.



Recoleccidon de la Muestra:

En el campo, el eslabén mas débil en la cadena de procedimientos para
el andlisis de tejidos es la seleccion de las plantas para la muestra, tan-
to en To concerniente a los sitios de las estaciones de muestreo como a 1asf
plantas individuales escogidas. E1 uso de una técnica impropia en esta eta
pa significard que los analisis quimicos subsiguientes y las recomendacio-
nes en cuanto a fertilizantes serdn inexactos. EI muestreo por lo tanto

debe realizarse con gran cuidado y atencion.

Determinemos algunas pautas respecto a la seleccion de sitios. Prime-
ro, la topografia, o terreno, constituye una de las principales determinan-
tes. Un campo uniforme requerird menos sitios para la muestra que un campo
escarpado con zonas pobremente drenadas y dreas rocosas. Segundo, la combi
nacion de variedades dentro un mismo campo necesita sitios midltiples de
muestreo debido a las diferencias varietales en cuanto a la nutricién, y por

1o tanto en los niveles criticos que se han observado en algunos cultivos,

especialmente en la cafa de azlcar. Tercero, si la fecha de siembra difiere
significativamente en distintas partes del campo, debe tomarse una muestra
representativa de cada edad de las plantas. Por Gltimo, aquellas areas del
campo que histdricamente presentan un crecimiento pobre y bajos rendimientos,
cualquiera sea la razdn, deben muestrearse en forma separada. Podriamos
enunciar muchas otras variables que harian necesario un sitio separado de
muestreo de menor drea por sitio. En vez de eso, diremos solamente que la
seleccion de ]oé sitios de muestreo debe ser realizada por un agrbénomo exper
to que posea un conocimiento detallado del campo en cuestion.

No resulta practico ofrecer pautas respecto a la extension que un sitio
de muestreo puede representar, ya que las variables comprometidas son dema-
siadas. Sin embargo, tal vez sea de valor mencionar que se considera comin
un sitio de muestreo por cada 25 acres (10 ha.) de cafa de azidcar si el cam-
po es uniforme. Generalmente, los bordes del campo y las zanjas de riego se
deben evitar al tomar muestras de tejido vegetal con el objeto de minimizar
los inconvenientes originados por los efectos "laterales" que son tan fami-

liares a los estadigrafos.

Aunque existe cierto desacuerdo acerca de ésto, se deben recoger las
muestras vegetales dentro de las tres horas posteriores a la salida del sol




a fin de evitar las posibles fluctuaciones diurnas en cuanto a la humedad y
Ta composicion de nutrimentos. Con frecuencia los niveles de nitrdgeno,
fésforo y potasio de los tejidos se correlacionan con el contenido de hume-

dad de los mismos. Debido a que el contenido de humedad muestra la tenden- -

cia a disminuir durante el dia, los niveles de nitrdgeno, fésforo y potasio
disminuirian en forma similar.

La importancia prdctica de la recoleccidon de muestras temprano en la
mafiana no ha sido evaluada suficientemente a nivel experimental para compro
bar su necesidad. Pero para estar seguros, el muestreo debe continuar
haciéndose temprano en el dia, hasta que se compruebe que esta practica es
innecesaria. Si se preveé una demora prolongada entre el momento de la
toma de nmuestras y el regreso de los tejidos al laboratorio para las deter-
minaciones del peso fresco, el material cortado debe ser sellado en bolsas
de plastico a fin de retardar la pérdida de humedad.

Preparacion de la Muestra:

Una vez que el material vegetal ha sido cortado, éste debe limpiarse,
secarse y prepararse para el andlisis quimico. Estos pasos también involu-
cran numerosos inconvenientes. Primeramente se eliminan los contaminantes
superficiales, tales como tierra y polvo, sacudiendo la muestra.

Enseguida, es necesario limpiarla. Uno de los métodos consiste en
lavar rdpidamente la muestra en agua corriente frotando suavemente a fin de
desprender todas las peliculas adheridas a la superficie y luego pasar la
muestra a través de una solucion jabonosa no fosfatada. La importancia del
uso de un jabon no fosfatado es obvia si se desea analizar el contenido de
fosforo en una forma precisa. Finalmente el tejido se enjuaga en agua des-

tilada y se seca con papel secante.

Actualmente, el mejor método para la limpieza superficial de tejidos
es objeto de un amplio debate entre los analistas de tejidos. Las recomen-
daciones varian desde el proceso de lavado ya descrito al cepillado de las
muestras individualnente con un cepillo de pelo de camello, hasta la Timpie
za con un trapo himedo. Probablemente las muestras de diferentes cultivos
se comportan de distinta forma respecto a ésto. Sin embargo, en el caso de
la pifa, la cafia de azlGcar y los citricos, el lavado elimina de un 20 a un



60% mds de hierro y cobre de las muestras previamente limpiadas con un trapo.
Esto indica claramente que Ta limpieza con trapo por si sola es bastante
ineficaz para eliminar el polvo y otros contaminantes de la superficie.

La no eliminacidon del polvo de Ta tierra y de los residuos de pestici—'
das probablemente tenga poco efecto en las concentraciones aparentes de
macronutrientes en el material vegetal, pero los micronutrientes pueden pre
sentar niveles anormalmente altos. ‘

Por otra parte, el lavado excesivo puede constituir también un factor
de error en el caso del potasio y de otros nutrimentos altamente solubles
que pueden filtrarse del tejido. Para cada cultivo y cada tejido indicador
se debe determinar experimentalmente el régimen de lavado mas apropiado, el
cual debe adoptarse luego como un procedimiento de rutina. Las pérdidas
causadas por la filtracidon de elementos de las vainas foliares de la cafa
de azicar y de las hojas de la pifia son generalmente menores al 2% bajo el

régimen de lavado descrito previamente.

Los materiales vegetales deben secarse rdpidamente después de recogi-
das las muestras a fin de minimizar los cambios fisicos y bioquimicos que
podrian afectar la exactitud de nuestros resultados. Por ejemplo, la res-
piracion continda en las muestras de tejidos después de haber sido cortadas
de la planta hasta que se secan. Debido a que las enzimas respiratorias
convierten los azicares a didxido de carbono y agua, el no secamiento rapi-
do de las muestras puede ocasionar una pérdida en el peso y en el contenido
de azlcar de las mismas. También se altera el metabolismo proteinico en
las muestras recolectadas. Esto puede ocasionar lecturas falsas del conte-

nido de nitrdgeno.

Las temperaturas de secamiento deben ser lo suficientemente altas para
destruir las enzimas pero no tan altas que puedan causar la pérdida de teji
do quemdandolo o chamuscandolo. Generalmente se satisfacen estos dos crite-
rios si se seca durante la noche en horno alto a 65-70°C. Es poco probable
que se elimine toda la humedad aln en estas condiciones, por lo tanto el
"peso seco" de nuestras muestras no es realmente lo que se quiere expresar.
Algo de agua queda ya que es muy dificil — si no es imposible — eliminar-
la toda sin destruir parte del tejido con el elevado calor. Por lo tanto,
aunque no estemos secando las muestras en una forma completa, es de esperar
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que las estemos secando a un contenido constante de humedad. Sin embargo,
continuaremos 1lamando "seco" al tejido a fin de evitar una innecesaria

confusion.

Comjenzo de las Evaluaciones:

Esto no es el final de nuestros problemas porque el tejido seco debe
molerse finalmente y luego pasar a través de un tamiz de malla 20. En
parte ésto se hace para facilitar la manipulacién pero, mds importante,
para proporcionar una mayor uniformidad al eliminar la variabilidad entre

“las plantas de la muestra. Este paso usualmente no ofrece problemas impor-

tantes si el agronomo solamente estd interesado en los macronutrimentos,
por ejemplo, nitrégeno, fésforo, potasio, calcio y magnesio. Sin embargo,
si se va a realizar una evaluacion de los micronutrimentos, el técnico debe
permanecer alerta a la posibilidad de contaminacidn proveniente del molino
en s. Piensen que podria ocasionar a nuestro anilisis de hierro una
mindscula particula de 6xido de hierro. La forma mas fdcil, y se admite,
la mds costosa es usar un molino de acero inoxidable. Debido a que éste
puede resultar prohibido por su alto costo, algunos sencillamente muelen {
el tejido disecado con las manos. Esta Gltima técnica es adecuada pero no
jdeal porque una sub-muestra al azar para el andlisis quimico es mds difi-
cil de obtener cuando el tejido no ha sido finamente molido.

E1 material finamente molido se puede almacenar durante varias sema-
nas, aunque dificil de comprender por qué motivos se justificaria hacer
ésto ya que generalmente los resultados se necesitan inmediatamente. Sin
embargo, si se va a almacenar el material, ésto debe hacerse en condicio-
nes estériles, refrigerado, o congelado para evitar los cambios microbia-

nos en el material vegetal. Después de un almacenamiento prolongado es ne-
cesario volver a secar el tejido puesto que ha absorbido humedad atmosféri-
ca durante el almacenamiento. Finalmente, se pesa y analiza una sub-mues-
tra — generalmente un gramo. Los cultivadores pueden demostrar tendencia

a descartar o minimizar la importancia de una o mds de estas fuentes de
error, ya que asumen que cualquier intento de resolver el problema puede

ser alin mas oneroso que el mismo error que se pretende corregir. Pongamos
ésto en la perspectiva adecuada, sin embargo. Los-errores en la recoleccién
de muestras y en la preparacidn para el andlisis son acumulativos y pueden
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causar un error total de 10 a varios cientos en el porcentaje del resultado
final. Errores de este calibre resultan costosos al reducir los rendimien-
tos o causar una innecesaria fertilizacién., La economia inflacionaria de
hoy hace esencial que las practicas de cultivo se orienten a la mdxima pro- ‘
duccidn al minimo costo. E1 andlisis de tejidos, si se utiliza apropiada-
mente, constituye un medio hacia este fin.




PARTES DE LA PLANTA PARA LAS MUESTRAS

HORTALTIZAS

No. DE PLANTAS

PARTE DE LA PLANTA QUE QUE SE DEBE
SE DEBE TOMAR PARA TOMAR PARA LA
ETAPA DEL CRECIMIENTO LA MUESTRA MUESTRA
Papa
Antes o durante floracidn tem | 3a. a 6a. hoja desde el apice
prana. vegetativo. 20-30
Coles (repollo, etc.)
Antes del encabezamiento Primeras hojas maduras desde
el centro del verticilo. 10-20
Tomate (campo)
Antes o durante floracion tem | 3a. a 4a. hoja desde el dpice 20-25
prana. vegetativo.
Tomate (invernadero)
Antes o durante establecimien | 1. Plantas jdvenes, hojas adya
to de los frutos. centes al 20. y 3er. raci-
mos . 20-25
2. Plantas viejas, hojas del
4o. al 60. racimos. 20-25
Frijol
1. Retonos (menos de 12 pul-
gadas). Toda la parte aérea. 20-30
2. Antes o durante floracion | 2 6 3 hojas completamente desa
inicial. rrolladas de la parte superior
de la planta. 20-30
Raices (zanahorias,cebolla,
remolacha).
Antes del ensanchamiento de
raices o bulbos. Hojas maduras centrales 20-30
Apio
Crecimiento medio (12-15 pul-| Peciolos de la hoja madura mds
gadas de altura) joven. 15-30
Hojas (lechuga, espinaca,etc)
Crecimiento medio Hoja madura mds Jjoven 35-55




~

2

PARTES DE LA PLANTA PARA LAS MUESTRAS (Cont.)

HORTALIZAS

No. DE PLANTAS

PARTE DE LA PLANTA QUE QUE SE DEBE
SE DEBE TOMAR PARA TOMAR PARA LA
ETAPA DEL CRECIMIENTO LA MUESTRA MUESTRA
Alverjas |
Antes o durante floracidn ini | Hojas del 3er.nudo desde la
cial. ‘ parte superior de la planta. 30-60
Maiz dulce
1. Antes del desarrollo de la | Toda la hoja madura situada
espiga. por debajo del verticilo.
2. Durante el desarrollo de Toda la hoja del nudo de Ta
la espiga. mazorca. 20-30
Melones (melén de agua, cohom
bro, etc.)
Etapas tempranas del creci- Hojas maduras cerca de la por
miento antes del estableci- cion basal de la planta en el
miento del fruto. tallo principal. 20-30

FRUTOS Y NUECES

No. DE PLANTAS

PARTE DE LA PLANTA QUE QUE SE DEBE
SE DEBE TOMAR PARA TOMAR PARA LA
ETAPA DEL CRECIMIENTO LA MUESTRA MUESTRA
Manzana, albaricoque, almen-
dra, durazno, pera, cereza.
Media estacion Hojas cercanas a la base del
crecimiento del afio o0 de es-
polones. 50-100
Fresa
Media Estacion Las hojas maduras mds jove-
nes completamente expandidas. 50-75
Pacana
Seis a ocho semanas después Hojas de los brotes termina-
de la floracion. les, pares de la mitad de la
hoja. 30-45
Nogal
Seis a ocho semanas de la Pares de hojuelas intermedias
floracion de brotes maduros. 30-35
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PARTES DE LA PLANTA PARA LAS MUESTRAS (Cont.)

FRUTOS Y NUECES

No. DE PLANTAS

PARTE DE LA PLANTA QUE QUE SE DEBE
SE DEBE TOMAR PARA TOMAR PARA LA
ETAPA DE CRECIMIENTO LA MUESTRA MUESTRA
Limén, Tima
Media estacion Hojas maduras del (1timo cre-
cimiento de los terminales no
fructiferos. 20-30
Naranja
Media estacion Hojas del ciclo de primavera,
de cuatro a siete meses, de
los terminales fructiferos. 20-30
Uva
Fin del periodo de floracidn Peciolos de las hojas adyacen
' tes a los racimos. 60-100
Frambuesa
Media estacion Hojas maduras mds jovenes en
laterales o canas "primos" 20-40

CULTIVOS DE CAMPO

No. DE PLANTAS

PARTE DE LA PLANTA QUE QUE SE DEBE
SE DEBE TOMAR PARA TOMAR PARA LA
ETAPA DE CRECIMIENTO LA MUESTRA MUESTRA
Maiz
1. Retofios (menos de 12") Toda la parte aérea 20-30
2. Antes del desarrollo de es| Toda la hoja completamente
pigas. desarrollada bajo el verti-
cilo. 15-25
3. De la aparicidén de la espij Toda la hoja en el nudo de la
ga y floracidn hasta la mazorca, sobre ésta o debajo
aparicion de hebras. de ella. 15-25
No se recomienda recoger
muestras después de la apa
ricion de hebras.
Soya
1. Retofios (menos de 12 pulg.) Toda la parte aérea 20-30
2. Antes o durante la flora- Dos o tres hojas complet. de-
cion. sarrolladas de la parte supe-
rior de la planta. 20-30
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PARTES DE LA PLANTA PARA LAS MUESTRAS (Cont.)

CULTIVOS DE CAMPO

No. DE PLANTAS

PARTE DE LA PLANTA QUE QUE SE DEBE
SE DEBE TOMAR PARA TOMAR PARA LA
ETAPA DE .CRECIMIENTO ’ LA MUESTRA ' MUESTRA
No se recomienda recoger
muestras después de la apa
ricion de vainas.
Granos peauefos (arroz inclui
do) '
1. Retofios (menos de 12") Toda la parte aérea 50-100
2. Antes del espigamiento Las cuatro hojas superiores 50-100
No se recomienda recoger
muestras después del . es-
pigamiento.
Heno y especies forrajeras
(gramineas).
Antes del espigamiento o en
la etapa optima de mejor ca- Las cuatro hojas superiores 40-50
1idad de forraje.
Afalfa
Antes de la décima parte de Laminas foliares maduras a
la etapa de floracion abroximadamente 1/3 hacia
abajo desde la parte superior
de la planta. 40-50
Trébol y otras leguminosas
Antes de la floracion Laminillas foliares maduras
aproximadamente 1/3 hacia
abajo desde la parte superior
de Ta planta. 40-50
Remolacha
Media estacidn Hojas completamente expandidas
y maduras situadas en el punto
equidistante entre las hojas
centrales mds jovenes y el ver
ticilo foliar exterior mas
viejo. 30-40
Tabaco
Antes de 1a floraciodn Hoja superior completamente
desarrollada 8-12
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PARTES DE LA PLANTA PARA LAS MUESTRAS (Cont.)

CULTIVOS DE CAMPO

No. DE PLANTAS

PARTE DE LA PLANTA QUE QUE SE DEBE
SE DEBE TOMAR PARA TOMAR PARA LA
ETAPA DE CRECIMIENTO LA MUESTRA MUESTRA
Sorgo - millo
Antes de o durante la capita-| Segunda hoja desde la parte
cion. superior de la planta. 15-25
Cana de Azdcar
Hasta cuatro meses de edad 3a. 6 4a. hoja completamen-
te desarrollada desde 1la
parte superior de la planta 15-25
ManTi,
Antes o durante la floracidn Hojas maduras tanto del tallo
principal como de una rama
lateral cotiledonal. 40-50
Algodon
Antes o durante la primera Hojas maduras mas jovenes
floracion o a la aparicion del tallo principal.
30-40

de los primeros cuadros.

ORNAMENTALES Y FLORES

No. DE PLANTAS

PARTE DE LA PLANTA NUE QUE SE DEBE
SE DEBE TOMAR PARA TOMAR PARA LA
ETAPA DE CRECIMIENTO LA MUESTRA MUESTRA
Arboles ornamentales
Crecimiento del aho. Hojas completamente desarro-
11adas. 30-100
Arbustos ornamentales
Crecimiento del afio. Hojas completamente desarro-
’ 11adas. 30-100

Césped

Durante la estacidn normal
de crecimiento.

Rosas

Durante Ta produccién de
flores

Laminillas foliares. Corte
manual para evitar contamina-
cion con tierra y otros mate-
riales.

Hojas superiores en el tallo
florecido.

de material

20-30




TN

6

13.

PARTES DE LA PLANTA PARA LAS MUESTRAS (Cont.)

ORNAMENTALES Y FLORES

ETAPA DE CRECIMIENTO

PARTE DE LA PLANTA QUE
SE DEBE TOMAR PARA
LA MUESTRA

No.

Q
TOM

DE PLANTAS
UE SE DEBE
AR PARA LA
MUESTRA

Crisantemos

Antes o durante la floracidn

Claveles
1. Plantas no presionadas

2. Plantas presionadas

Euphorbia pulcherrima
(poinsettia)

Ante$ o durante la floraciodn

“Hojas superiores en el tallo
-florecido.

-40. 6 50. par de hojas desde

la base de la planta

50. y 60. par de hojas desde

-la parte superior de los la-

terales primarios

Hojas completamente expandi-
das de maduracidén mas recien-
te.

20-30

20-30

20-30

15-20.




