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Matéria Seca (MS) m

*Fracao do alimento que nao é agua
« Agua associada de duas maneiras com o alimento
* Agua livre: n3o participa da estrutura das moléculas
do alimento
« Agua de composicdo: parte integrante de algumas

moléculas
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Por que determinar MS? ﬁﬂ

« Agua é peso

* é paga quando se compra ingredientes

e deve ser transportada
* Armazenamento

e Umidade funciona como um diluente do contelldo em

nutrientes

* Teor de MS adequado otimiza consumo e desempenho

Fatores que afetam a determinagao ﬁﬂ

* Faixa de conteudo de umidade

* Amostragem dos alimentos

* Transporte e armazenamento de amostras
* Preparagao da amostra no laboratorio

*Vicio e variabilidade associada com o método utilizado
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Sistemas de determinacgao rapida m

* Microondas

*Sistema Koster
* Equipamentos eletronicos

Microondas m

* Pratico, mas de baixa precisdo
* pesar amostra Umida
e colocar copo de dgua dentro do microondas

e aquecer por varios periodos de 2-3’ até obter peso

constante
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Exemplo de cdlculo de MS microondas

Pesa Bandeja + Pesada
Cana Bandeja  Amostra amostra
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Analisadores Eletrénicos de Umidade m

* Pratico, mas menos acurado que laboratério
* Usados para controle de secagem e para comercializacao

* Modelos portateis

.
vee o
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Analisadores Eletrénicos de Umidade

Principio de funcionamento: Condutancia

* Dependem de padrao pré-determinado de fabrica para
cada tipo de grao a ser analisado.
* Especificidade
*Graos que tenha calibracao

e Determinada faixa de umidade

Métodos podem ter repetibilidade diferente

Alta ncuricia Baixa acuricia
Alta precisio Alta precisio

Alta acuricis Baixa acuricia
Baixa precisio Baixa precisio
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Repetibilidade de medidas de métodos de m
determinacéo de MS (10 repeti¢cdes/alimento)

| Método (% MS)
Alimento Estatistica Estufal Microondas? Koster Eletrénico
Silagem de alfafa Média, % MS 54,0 56,8 56,3 54,9
Intervalo 53,3-545 559-57,4 54,0-57,5 53,0-57,0
CV, % 0,6 0,8 1,7 2,4
Silagem de milho Média, % MS 33,8 34,1 37,7 32,1
Intervalo 31,2-355 33,3-358 355-39,0 30,0-33,0
CV, % 3,4 2,4 3,0 2,8
Milho alta umidade  Média, % MS 73,7 74,9 77,5 72,7
Intervalo 73,2-740 74,3-757 755-795 71,6-74,0
CV, % 0,3 0,6 1,3 1,1
Todos os alimentos  CV médio, % 14 1,3 2,0 2,1

Oetzel et al., 1993

K

Comparagédo de quatro métodos de determinagcédo de MS de 5
amostras de diferentes alimentos

| Método (% MS)

Silagem de alfafa Estufa Microondas  Koster  Eletrénico
1 54,2 56,9 56,8 55,0
2 35,9 39,0 37,8 43,5
3 50,2 53,9 53,5 510
4 36,7 39,1 38,5 41,0
5 49,7 52,1 52,8 52,0
Média MS, % 45,3a 48,2b 47,9b 48,5b

Oetzel et al., 1993
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Comparagéo de quatro métodos de determinagédo de MS de 5
amostras de diferentes alimentos

Método (% MS)

Silagem de milho  Estufa  Microondas  Koster  Eletrénico
1 33,5 34,8 37,3 315
2 36,9 39,3 39,8 29,8
3 34,9 36,7 35,8 27,0
4 35,5 38,0 38,0 23,5
5 30,2 31,3 36,3 25,6
Média MS, % 34,2a 36,0ab 37,4b 27,5c

Oetzel et al., 1993

aii

Comparagédo de quatro métodos de determinagéo de MS de 5
amostras de diferentes alimento

Método (% MS)

Milho alta umidade  Estufa  Microondas Koster Eletrénico
1 73,9 74,5 78,0 73,3
2 7,9 74,8 79,5 71,9
3 70,7 73,7 79,0 71,4
4 70,8 72,2 77,8 67,9
5 71,0 72,5 80,5 71,1
Média MS, % 72,0a 73,5b 79,0c 71,1a

Oetzel et al., 1993
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Métodos analiticos ﬁiﬁd

* Secagem em estufa (rotina)
* “Perda na secagem” ou “secagem em estufa”
* Resultados dependem de tempo e temperatura

* Perda de compostos volateis
* Reacdes quimicas indesejaveis

* Secagem em estufa: facil, rdpido e barato

Determinacdo em estufa ﬁﬂ

* Aquecimento da amostra
e Altas T° C = Alteragdes e perda de nutrientes

*Secagem em 2 etapas




Primeira MS M

* Somente amostras com menos que 80% MS

* Pré-secagem
* Secagem por 48 horas
* Estufa com ventilacdo for¢cada a 50-650 C

* Contém de 1 a 8% de agua residual na amostra

Processamento da amostra M

* Reducgdo do tamanho de particula da amostra ndo moida
* Grande fonte de erro
* Conversdo do amostra de campo
* material homogéneo e adequado para andlise

* Reducdo prévia com tesoura ou moinho para forragem
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Moagem M

e Amostra laboratorial > amostra analitica

* Peneira com crivo correto

Moinho de faca - Willey

e
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Moinha de faca

Moinho ciclone M

Cytlona Al
Separator
Grinding Alng

Belt Tension P BeH Access Ring
Reloass Scrow
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Moinho de bola

Processamento da amostra EM

Cuidados:
* Manter equipamentos limpos: contaminagao

* Ndo aquecer amostra

* Moagem 4-6 mm
* Moagem 1 mm amostra analitica

* Moinhos devem ser amolados periodicamente
* Recolher toda a amostra apds a moagem

¢ Armazenar adequadamente

20/08/19

13



Moagem

Segunda MS m

=Secagem definitiva:
o Aliquota da amostra resultante da primeira MS
oSecagem por 4 horas (ou até peso constante)

oEstufa a 1052 C

= N3o apresenta agua residual:

100% de Matéria Seca

20/08/19

14



20/08/19

Segunda MS - AOAC

Outros métodos de determinacao m

=»Natureza da amostra

= Azeotrdpico : tolueno
= Liofilizacdao
*NIR (Windham et al. 1991)

= Karl Fischer
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Método azeotrdpico
(extracdao em tolueno)

25 g de amostra |
* Tolueno i
« Aquecimento por 1 h )
*2 bolhas/seg P
*4 bolhas/se i
/seg R
H L
------------- S xﬂ‘hﬁﬁ_‘\
B| ¢ .él A Bf\
i
{}1% \‘L,,

Karl Fischer ﬁiﬁé

* AOAC

* Extracdo em metanol-formamida (1:1)
* Tubo do tipo Karl Fischer

* Homogeneizagdao em alta velocidade

« Agua é destilada em reagente baseado em imidazole.
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Agua por Karl Fischer

Amostra é diluida com
uma mistura de
solventes na camara
de reacao

Durante agitacao,
titulador é adicionado
para reagir
guimicamente com a

agua. Quando o final da
reacdo é atingido, a
guantidade de titulador
utilizada é convertida
ao resultado em % ou

ppm.

Liofilizacao

*Remove a agua e outros solventes do produto
congelado pelo processo de sublimacao

*Sublimacao: a 4gua no estado sdlido é convertida
diretamente em vapor de agua
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Liofilizag3o m

Ocorre quando a temperatura e a pressao parcial do vapor da
agua forem inferiores as do ponto triplo da agua

(0,06 atm a temperatura de 0,01 C, para a 4gua pura)

DFESEUTE m—

TENTPEIS UG —— © 200 Howbtxffworka
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Fontes de erro m

* Representatividade da amostra laboratorial

e Armazenamento da amostra laboratorial e analitica

* Técnicas de moagem

¢ Exposicdo ao ar; Geracao de calor; Contaminacdo; Tamanho de
particula; Necessidade de secagem em 2 estdgios

* Erros de pesagem
* Tamanho da amostra
¢ Umidade do ambiente

* Perda de compostos que ndo agua e interferéncias

Fontes de erro: secagem em estufa m

* Tempo e temperatura de secagem
* Condi¢Oes da estufa
e Estabilidade da temperatura
e Uniformidade do aquecimento
*Ventilagao
* Acuracia do termémetro

e Dessecador
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Problemas na determinagao ﬁiﬁd

Perda de volateis na secagem

* Preocupacdo com as forragens ensiladas
* Determinacdo em temperaturas mais baixas (552 C) reduz as
perdas de volateis

* 650 C: subestima MS em até 10%

e Determinacdo de proteina bruta e nitrogénio amoniacal na

amostra Umida

gl

Determinacao de matéria mineral

20/08/19
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Matéria mineral: cinzas

* Residuo apds aquecimento a 600°C / 4h
* Determinagao de MO
* Calculo de ENN

* Indicagdo do conteudo da amostra em minerais
e grande variagao

cii

Forno mufla
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Combustdo da amostra M

*Preparo de solucao mineral:

*Via seca: solubilizacao em HCI
*Via umida: HNO, , HCIO,

*Espectrometria de absorcao atébmica

Determinacdo de minerais m

* Espectrofotometria de absorg¢ao atdmica
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