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RESUMO
Matéria seca ¢ o nome dado a fragao do alimento excluida a sua umidade natural. A pré-
secagem em laboratério de andlise de alimentos, ¢ feita em estufa de circulagdo forcada
de ar com temperatura variavel, conforme a literatura, entre 55 °C a 65 °C. No entanto, o
aumento da temperatura de secagem pode promover reagdo de escurecimento nao-
enzimatico, conhecida como reagdo de Maillard, que ocorre entre proteina e um dos
componentes da parede celular dos vegetais, formando substincias que poderdo ser
dosadas como lignina, superestimando o teor de fibra dos alimentos. Dessa forma,
objetivou- se com esse trabalho verificar se o aumento da temperatura de pré-secagem de
55 °C para 65 °C possui efeitos sobre os teores de fibra em detergente neutro, fibra em
detergente acido e nitrogénio e proteina insoliveis em detergente dcido. As amostras de
silagem de milho foram pré-secas em estufa de circulacdo for¢cada de ar em duas
temperaturas, 55 °C e 65 °C. Apds a secagem as amostras foram moidas em moinho
Willey utilizando peneira com furos de didmetros de Imm. As amostras processadas
foram acondicionadas em potes plastico com identificagdo e posteriormente foram
analisados os teores de matéria seca, fibra em detergente neutro, fibra em detergente
acido, nitrogénio e proteina insoluveis em detergente acido. O delineamento experimental
utilizado foi o inteiramente casualizado com dois tratamentos (secagem 55 °C e 65 °C), e
seis repeticdes por tratamento. Os resultados foram submetidos a analise de variincia e
as médias comparadas utilizando-se o teste F a 5% de probabilidade, por meio do uso do
programa estatistico R 3.4.2. De acordo com os valores médios percentuais apresentados,
nao foram observadas diferencgas significativas (p > 0,05) para os teores de FDN e FDA
da silagem de milho pré-seca em estufa ventilada nas temperaturas de 55 °C e 65 °C. Os
valores médios dos teores de nitrogénio insoluvel em detergente acido (NIDAFpa) € a
proteina insoluvel em detergente dcido (PIDAFpa), diferiram estatisticamente (p < 0,05)
entre os tratamentos avaliados (temperatura de secagem). No entanto, ndo houve
diferenca significativa quando expressos com base na matéria seca, NIDAwms € PIDAwms
para as diferentes temperaturas de secagem. Concluiu-se que a temperatura de secagem
da silagem de milho a 65 °C pode ser utilizada sem que haja alteragao nos teores de fibra,
nitrogénio e proteina ligada a parede celular quando os resultados sdo expressos com base

na matéria seca.

Palavras chaves: FDN, FDA, matéria seca, proteina insoluvel.



ABSTRACT
Dry matter is the name given to the fraction of food excluding its natural moisture. Pre-
drying in a food analysis laboratory is carried out in a forced air circulation oven with
variable temperatures, according to the literature, between 55 °C and 65 °C. However,
increasing the drying temperature can promote a non-enzymatic browning reaction,
known as the Maillard reaction, which occurs between protein and one of the components
of the vegetable cell wall, forming substances that can be dosed as lignin, overestimating
the content. fiber in foods. Therefore, the objective of this work was to verify whether
increasing the pre-drying temperature from 55 °C to 65 °C has effects on the contents of
neutral detergent fiber, acid detergent fiber and nitrogen and protein insoluble in acid
detergent. The corn silage samples were pre-dried in a forced air circulation oven at two
temperatures, 55 °C and 65°C. After drying, the samples were ground in a Willey mill
using a sieve with 1mm diameter holes. The processed samples were placed in plastic
containers with identification and subsequently the contents of dry matter, neutral
detergent fiber, acid detergent fiber, nitrogen and protein insoluble in acid detergent were
analyzed. The experimental design used was completely randomized with two treatments
(drying at 55 °C and 65 °C), and six replications per treatment. The results were subjected
to analysis of variance and the means comparei using the F test at 5% probability, using
the statistical program R 3.4.2. According to the average percentage values presented, no
significant differences (p > 0.05) were observed for the NDF and ADF contents of pre-
dried corn silage in a ventilated oven at temperatures of 55 °C and 65 °C. The average
values of acid detergent insoluble nitrogen (NIDAFrpa) and acid detergent insoluble
protein (PIDArpa) differed statistically (p < 0.05) between the evaluated treatments
(drying temperature). However, there was no significant difference when expressed based
on dry matter, NIDAwms and PIDAwms for the different drying temperatures. It was
concluded that the drying temperature of corn silage at 65 °C can be used without
changing the fiber, nitrogen and protein contents bound to the cell wall when the results

are expressed based on dry matter.

Keywords: NDF, FDA, dry matter, insoluble protein.
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1. INTRODUCAO

Matéria seca ¢ o nome dado a fracdo do alimento excluida a sua umidade natural,
e ¢ determinada no laboratério, geralmente, por meio da secagem em estufa, e calculada
pela perda de peso sofrida pela amostra. Esta ¢ a analise mais comumente realizada em
laboratério de avaliagdo de alimentos e nutri¢ao, sendo o ponto de partida para a avaliacao
da composicao quimica da amostra, pois todos os nutrientes dos alimentos sdo expressos
na matéria seca, o que demostra a sua importancia, uma vez que, a comparacao do valor
nutritivo dos alimentos, a formulac¢do de racdo com base nas exigéncias nutricionais dos
animais, ¢ o calculo do consumo de alimentos pelos animais herbivoros sdo expressos
com base na matéria seca (Silva e Queiroz, 2005).

Alimentos imidos possuem alto percentual de dgua, e sdo assim classificados por
possuirem teor de umidade acima de 15% (Silva e Queiroz, 2005), que incluem forragens
verdes, silagens e alguns residuos agroindustriais (Van Cleef et al., 2010). A
determinagdo da matéria seca desses alimentos passar por dois procedimentos de
secagem, uma pré-secagem em estufa de circulacdo forcada de ar e uma secagem
definitiva em estufa a 105°C (Silva e Queiroz, 2005).

A pré-secagem em laboratorio de analise de alimentos, ¢ feita em estufa de
circulacao forcada de ar com temperatura variavel, conforme a literatura, entre 55 °C a
65 °C. Segundo Silva e Queiroz (2005), a faixa de temperatura para secagem entre 55 °C
e 60 °C evita perdas de compostos volateis e alteragdes quimicas nos nutrientes do
alimento, como danos a proteina, tendo efeito minimo na composi¢do quimica, o que
permite que sejam feitas analises dos componentes do alimento posteriormente (Detmann
et al. 2012). No entanto, outros autores recomendam temperatura de secagem de 65 °C
(Rodrigues, 2010; Gomes e Oliveira, 2011), e entre 55 °C e 65 °C (Medeiros e Marino,
2015). Segundo Souza (2003) o aumento da temperatura de secagem pode promover
reacdo de escurecimento ndo-enzimatico, conhecida como reacao de Maillard, que € uma
reacdo que ocorre entre um aminodcido ou proteina e um carboidrato redutor. Nessa
reacdo pode ocorrer a formacao de ligagdo entre proteina e um dos componentes da parede
celular dos vegetais, formando substincias que poderdo ser dosadas como lignina,
superestimando o teor de fibra dos alimentos (Van Soest, 1994).

Objetivou-se com o presente trabalho verificar se 0 aumento da temperatura de
pré-secagem de 55 °C para 65 °C possui efeitos sobre os teores de fibra em detergente

neutro (FDN), fibra em detergente acido (FDA) e nitrogénio insoluvel em detergente



acido (NIDA), e assim, verificar se a temperatura de 65 °C, ¢ uma temperatura excessiva

para a pré-secagem da silagem de milho.

2. REFERENCIAL TEORICO

2.1. Uso da silagem de milho na alimenta¢io animal

No Brasil, na época das chuvas tem-se uma grande disponibilidade de forragem
para os animais. No entanto, no periodo seco do ano a produgdo desse volumoso ¢
reduzida e apresenta baixo valor nutricional, resultando na falta de alimento para os
rebanhos. No intuito de atenuar esse problema, as técnicas de fenagdo e ensilagem sdo
muito utilizadas pelos criadores. O método mais utilizado tem sido o de ensilagem (
Pimentel et al., 1998), com o propdsito de conservar a planta forrageira e manter a sua
qualidade (Moraes et al.,2013).

O processo de ensilagem consiste em fazer o corte da forrageira, a sua
compactagdo ¢ a vedagdo do reservatério onde sera armazenado o seu produto para que
ocorra a fermentagdo (Cardoso e Silva, 1995). Esse processo fermentativo acontece em
condicdes de anaerobiose onde os microrganismos aerobicos consomem todo o oxigénio
e aumentam a comunidade de microrganismos anaerobicos, irdo promover a fermentagao
latica, e dessa forma o pH diminui e limita o crescimento de bactérias que se desenvolvem
na auséncia de oxigénio no meio, resultando na produgdo da silagem (Oliveira et al.
2014), que € o produto ortundo desse processo, € consiste em um alimento volumoso
conservado muito utilizado pelos produtores para a alimentacdo do gado na época de
pouca oferta de alimento (Cardoso e Silva, 2023).

Para a produg¢do da silagem, ¢ necessaria uma forrageira que tenha alta
produtividade, um elevado valor nutricional (Pimentel et al., 1998) e com alta propor¢ao
de agtcares soluveis (Cardoso e Silva, 1995). Mediante a isso, a cultura do milho ¢ a mais
utilizada (Paziani et al., 2009), pois apresenta uma grande producdo por hectare de
matéria verde, propor¢ao de matéria seca entre 30% e 35% e acima de 3% de carboidratos
soluveis (Cruz et al., 2023). Por reunir tais caracteristicas e ser muito bem aceita pelo
gado, a silagem de milho se apresenta com uma boa alternativa para alimentagdo animal

(Restle et al., 2006).



2.2. Matéria seca dos alimentos: importancia e aplicacao

Matéria seca ¢ a fragdo do alimento restante apds a exclusdo da sua umidade
(Nennich e Chase, 2007), sendo o ponto de partida para a analise dos alimentos (Silva e
Queiroz, 2005). A sua determinagdo ¢ de extrema importancia, ja que, a conservagao do
alimento pode estar relacionada com o teor de umidade existente no material (Silva e
Queiroz, 2005), tornando-a indispensavel para evitar modificagdes quimicas e
decomposi¢ao dos tecidos durante o armazenamento que antecede as proximas analises
(Bueno et al., 2017). Além disso, informa o ponto de ensilagem das plantas, como capim-
elefante, sorgo e milho e contribui para estimar a quantidade de forrageira presente em
uma pastagem (Oliveira et al., 2015).

A determinagao da matéria seca também € utilizada com finalidade nutricional,
pois todos os nutrientes dos alimentos sdo expressos com base da matéria seca, assim
como as exigéncias nutricionais dos animais, ¢ por meio disso ¢ possivel realizar o
balanceamento das dietas dos animais, nas suas diferentes fases da vida como de
manuten¢do, crescimento, gestagdo e lactagdo (Nennich e Chase, 2007; MAGNO et al.,
2016). No entanto, o acréscimo ou diminui¢do no conteido de matéria seca da ragao
podem provocar um excesso ou uma caréncia de nutrientes (Nennich e Chase, 2007).

Diante disso, ¢ essencial realizar uma checagem correta dos teores de matéria seca
dos alimentos, pois a falta desse procedimento adequado levaré a graves erros, como por
exemplo, as despesas com alimento, a formulag¢do inadequada das dietas e a estimativa
do seu valor nutricional, o que interfere negativamente no desempenho técnico e
econdmico, além de resultar em problemas relacionados ao metabolismo nos animais
devido a quantificacdo incorreta dos valores de matéria seca em suas dietas (Falchi Filho

e Ferreira, 2018).

2.3. Métodos de determinacao da matéria seca dos alimentos

A determinacdo da quantidade de 4gua presente em um alimento ¢ um dos
métodos mais executados na produgdo de alimentos volumosos para os animais (Bueno
et al., 2017). Com isso, alimentos que possuem maior teor de umidade, como por
exemplo, gramineas e silagens precisam passar por dois processos de secagem (Silva e
Queiroz, 2005). A pré-secagem ou primeira secagem, normalmente € realizada em estufa

com circulagdo forgada de ar entre 55 °C - 60 °C por 48 a 72 horas segundo Silva e



Queiroz (2005) e entre 55 °C — 65 °C segundo Medeiros e Marino (2015). Apos esse
processo, para a retirada da agua residual € necessario que o alimento passe pela secagem
definitiva ou segunda secagem (Van Cleef ef al., 2010), a qual ¢ realizada em estufa a
105 °C entre 12 a 16 horas (Silva e Queiroz, 2005). Contudo, alimentos secos que
possuem teor de umidade menor ou igual a 13% (Van Cleef et al., 2010) como fenos,
racOes fareladas e grdos de cerais, ndo necessitam passar pela pré-secagem sendo
realizado somente o procedimento de secagem definitiva (Silva e Queiroz, 2005).

Existem diversos métodos de determina¢ao da matéria seca dos alimentos, sendo
o método laboratorial mais utilizado a secagem em estufa, no entanto, em laboratorios
também sdo utilizados a balanga de infravermelho e liofilizador. A mensura¢ao da matéria
seca por radiagdo infravermelha, consiste na utilizacdo de uma lampada de radiacao
infravermelha com uma poténcia de 250 a 500 watts, da qual o filamento da lampada
atinge uma temperatura entre 2.000 °© K e 2.500 ° K (700 °C) (Cecchi, 2003). Essa
metodologia ¢ mais rapida que o uso da estufa, pois permite a transferéncia direta de
energia da fonte (lampada) para a superficie dos alimentos, ndo sendo necessario o
transporte de calor por meio do ar aquecido (Rabello et al., 2021). No entanto, uma
desvantagem desse procedimento ¢ que permite a secagem de uma amostra por vez,
podendo resultar em uma repetibilidade comprometida, uma vez que variagdes na energia
elétrica durante as medi¢des podem ocorrer (Cecchi, 2003).

O processo de liofilizagdo para determinacdo da matéria seca, € realizada através
da remocao do vapor de dgua de amostras congeladas, seguida por uma secagem continua
sob vacuo até a obtengdao de um material estdvel (Alcarde e Basso, 1997). Essa sequéncia
reduz a pressdo ao redor das amostras, permitindo que a agua congelada presente nelas
passe diretamente do estado sélido para o gasoso, por meio da sublimagdo. Dessa forma,
a liofilizagdo ¢ considerada uma técnica eficaz para a obtengao de alimentos desidratados,
pois a agua € removida sem causar danos significativos as caracteristicas nutricionais e
estruturais das amostras. Entretanto, esse procedimento apresenta alto custo, devido a
necessidade do liofilizador e o maior gasto com energia (Van Cleef et al., 2010).

De forma mais pratica fora de laboratérios de analises de alimentos, outros
métodos de determinagdo da matéria seca dos alimentos sdo utilizados como o uso do
equipamento Koster Tester, Air Fryer e do micro-ondas, que sao procedimentos mais
simples e praticos para estimar o teor de matéria seca dos alimentos em propriedades
rurais. O Koster Tester que utiliza ar aquecido soprado por meio de uma tela na qual o

alimento ¢ colocado. Esse método de secagem ¢ extremamente rapido (25 a 30 minutos)



e econdmico, porém pode resultar em alguma perda da amostra, e por consequéncia
maiores erros na quantificagdo da matéria seca (Nennich e Chase, 2007; Gay et al., 2009).
A determinagdo dos teores de matéria seca a partir do uso da Air Fryer, foi
recentemente validada como uma alternativa para determinar a umidade dos alimentos,
apresentando baixa variagdo quando comparada aos métodos convencionais de secagem
em estufa a 105 °C e com o equipamento Koster Tester. Além disso, esse método
apresenta maior praticidade, baixo custo e facilidade de acesso (Ferreira et al., 2018).

O uso do forno de micro-ondas para a determinacao da matéria seca, trata-se de
um método que acelera o aquecimento do material de forma mais rapida, focando nas
areas com maior umidade, até atingir o ponto de ebulicdo da dgua. Isso permite uma
distribuicdo uniforme do calor tanto na superficie quanto no interior do alimento,
facilitando a evaporacao da agua (Cecchi, 2003) e proporcionando uma reducio na perda
de componentes volateis em comparacao as estufas convencionais (Mata et al., 2014).
Essa abordagem possibilita, por exemplo, a identificagdo precisa do momento ideal para
a colheita de forragem destinada a ensilagem. Além disso, ela pode ser empregada para
monitorar a qualidade da silagem produzida. Esse método permitird que os produtores
avaliem o momento mais adequado para a colheita do alimento com maior seguranga,

evitando perdas e assegurando uma melhor qualidade nutricional (Oliveira et al., 2015).

2.4. Efeito da temperatura de secagem sobre a composi¢iao dos alimentos

A etapa de secagem tem o objetivo de reduzir o teor de 4gua do produto, o que
resulta em um aumento significativo na sua vida Util, além de afetar a palatabilidade e a
digestibilidade do alimento. No entanto, ¢ importante selecionar as condi¢des adequadas
para o processo de secagem por meio de andlises fisico-quimicas. Essas andlises
permitem observar a influéncia da combinagdo de tempo e temperatura na qualidade
nutricional do alimento (Souza et al., 2017).

O uso de altas temperaturas do ar de secagem pode resultar na degradagdo da
qualidade do produto, afetando seu valor nutricional, cor e outras propriedades
organolépticas. Além disso, podem ocorrer modificagdes quimicas indesejaveis, como a
reacdo de Maillard (Grassi, 2016), que € um processo de escurecimento ndo enzimatico
que acontece quando ha a interacdo entre aglicares redutores e grupos aminos, levando a
rearranjos complexos de acucares e proteinas (Chevalier et al., 2001, Qiu et al., 2005).

Essa reacdo forma compostos que sdo responsaveis pela alteragdo do aroma, sabor e



pigmento dos alimentos, que sdo caracteristicas fundamentais para a sua aceitacdo e
consumo, além de originar compostos potencialmente téxicos, como a acroleina e as
aminas heterociclicas (Bastos ef al., 2011).

Os produtos resultantes da reacdo de Maillard geralmente estdo presentes em
alimentos que possuem um alto teor de umidade e que sdo submetidos a temperaturas
acima de 60 °C. Em estudos associados a nutrigdo animal, uma das principais
consequéncias das alteracoes motivadas pela reacdo de Maillard ¢ a reducdo do valor
nutritivo das proteinas (Oliveira, 2006).

Além disso, os compostos formados durante a reagdo de Maillard podem ser
quantificados simultaneamente com a lignina quando esta ¢ analisada pelo método da
lignina em detergente 4cido (Van Soest, 1994). Com isso, a presenca destes compostos
pode evidenciar alteragdes nas fragdes, principalmente de proteinas, quando submetidas
a temperaturas acima de 60° C que ¢ um valor frequentemente utilizado em laboratorios
de nutricdo animal na pré-secagem de amostras. Essas modificagdes podem levar a dados
equivocados sobre a composicdo quimica do alimento e ter um impacto negativo no
balanceamento da dieta pelo sistema CNCPS (Cornell Net Carbohydrate and Protein
System) (Oliveira, 2006).

Portanto, ¢ necessdario ter cautela ao utilizar temperaturas elevadas durante a pré-
secagem de amostras, a fim de garantir a acuracia das analises e do balanceamento

nutricional dos alimentos (Oliveira, 2006).

3. MATERIAL E METODOS

O experimento foi realizado no Laboratério de Bromatologia e Nutricdo Animal
pertencente a Faculdade de Medicina Veterinaria da Universidade Federal de Uberlandia.

Foram avaliadas duas temperaturas de pré-secagem da silagem de milho, 55 °C e
65 °C, utilizando-se a estufa de ventilagao forcada de ar. As amostras coletadas foram
acondicionadas em bandejas de aluminio com seis repeti¢cdes por tratamento (secagem a
55 °C e secagem a 65 °C). Estas foram pesadas em balanca semi-analitica e registrado o
peso da amostra imida, em seguida estas foram colocadas em estufa de circulagdo forgada
de ar por um periodo de 72 horas. Apds esse periodo, as bandejas com as amostras secas

foram retiradas da estufa e colocadas na bancada para esfriar, e em seguida, pesadas em



balanca semi-analitica e registrado o peso da amostra seca, e entdo calculado o percentual
de amostra seca em estufa (ASA). O procedimento de pré-secagem foi realizado
conforme o descrito por Detmann et al. (2012), e o calculo do percentual da ASA foi

realizado pela formula abaixo:

%ASA = (peso da tara + amostra seca) — peso da tara (g) x 100

peso da umida (g)

Onde: % ASA: porcentagem da amostra seca ao ar.

Apds a pré-secagem as amostras foram moidas em moinho Willey utilizando
peneira com furos de didmetro de 1 mm. As amostras processadas foram acondicionadas
em potes plasticos com identificagdo e foram feitas as analises de amostra seca em estufa
(ASE) em estufa sem circulagdo de ar, na temperatura de 105 °C, fibra em detergente
neutro (FDN), fibra em detergente adcido (FDA) e nitrogénio insoliivel em detergente
acido (NIDA), segundo as metodologias descritas por Detmann, et al. (2012).

A secagem em estufa ventilada a 105 °C, foi realizada nas amostras pré-secas e
moidas de silagem de milho. Essas amostras foram pesadas na quantidade de
aproximadamente 1 grama, dentro de um cadinho de porcelana, previamente limpo, seco
e pesado, e entdo foram colocadas na estufa a 105 °C por um periodo de 16 horas,
conforme o descrito por (Detmann et al., 2012). Para o calculo do percentual da amostra

seca em estufa (ASE), que foi utilizada a férmula abaixo.

%ASE = (peso do cadinho + amostra seca) — peso do cadinho (g) x 100

peso da amostra (g)

Onde: % ASE: porcentagem da amostra seca em estufa.

Com a obtengao dos percentuais da ASA e da ASE obteve-se o valor de matéria

seca das amostras, conforme a formula abaixo.

%MS = %ASA x ASE
100



Para a solugio da FDN foram utilizados os seguintes reagentes: Acido
etilenodiaminotetracetato (EDTA), Borato de sddio hidratado (Na2B4O7.10H20), Fosfato
acido de sodio anidro (Na;HPO4), Sulfato laurico de sédio (CHz (CH2)10(CH2OSO3Na) e
Trietileno glicol (CsH1404) (Silva e Queiroz, 2002).

No processo de execucao para a analise da FDN e FDA, utilizou- se a técnica do
saco filtrante, confeccionado com tecido ndo tecido (TNT) com gramatura de 100g/ m?
cortado em moldes retangulares com dimensdes de 10 cm de comprimento e 5 cm de
largura. Apods esse processo, os moldes foram colocados em uma solugdo com agua
destilada fervente e detergente neutro comercial na propor¢ao de 20 mL de detergente
para 1 L de agua, conforme o descrito por Detmann et al. (2012). Posteriormente, os
cortes de tecido foram submetidos a uma etapa de lavagem utilizando agua destilada, a
fim de eliminar por completo o detergente, e depois foram dispostos em bandejas de
aluminio forradas com papel toalha. Em seguida, foram inseridos em uma estufa ventilada
a uma temperatura de 60 °C, onde permaneceram por um periodo de 24 horas.

Apbs a fase de secagem, os moldes foram selados nas extremidades com o auxilio
de uma seladora, resultando em sacos com dimensodes de 5 x 5 centimetros. Apos a
selagem, cada um dos sacos recebeu uma numeracao apropriada e foram transferidos para
a estufa a 105 °C, onde permaneceram por um periodo de 2 horas. Na sequéncia, os sacos
foram retirados da estufa e colocados no dessecador para esfriar durante 40 minutos. Logo
em seguida, os sacos foram pesados utilizando uma balanca analitica na qual foram
registrados os pesos dos sacos vazios.

A quantidade de amostra inserida em cada saco filtrante seguiu a propor¢do de 20
mg de matéria seca por centimetro quadrado de superficie, conforme mencionado por
Detmann ef al. (2012). Em seguida, os moldes dos sacos filtrantes foram selados na parte
superior, fechando-os. A analise da FDA foi feita sequencialmente a analise da FDN em
12 amostras de silagem de milho, sendo seis amostras por tratamento, € com quatro
replicatas cada, totalizando 48 sacos filtrantes. Estes entdo foram acondicionados em um
saco maior de um tecido fino, de tule, contendo um contrapeso em seu interior para evitar
a flutuagdo das amostras no béquer (Deschamps, 1999). Esse conjunto foi inserido dentro
de um béquer com uma capacidade de 2.000 mL e adicionou-se uma quantidade de
solucdo de detergente neutro suficiente para garantir que todos os sacos filtrantes
estivessem completamente imersos na solugdo, procurando respeitar a relagao de 50 mL
de detergente por 0,5 gramas de amostra e 0,5 mL de alfa amilase (LNF) termostavel por

grama de amostras (Detmann et al., 2012).



Na sequéncia, a boca do béquer foi selada com papel aluminio, de acordo com as
diretrizes de Deschamps (1999) e Senger (2008). O conjunto foi entdo transferido para
uma autoclave, cuja temperatura de operagdo foi ajustada para 105 °C, mantendo-se a
autoclave em funcionamento por 60 minutos, conforme especificado por Detmann (2012)
e Pell e Schofield (1993). Apds transcorrido o periodo de analise, a autoclave foi
desligada e aguardou-se até que a pressdo fosse completamente liberada para permitir a
abertura e a retirada das amostras. Os sacos foram entdo submetidos a lavagem com agua
destilada quente, repetidas vezes, até que nao fosse mais observada coloragdo na agua de
enxdgue. Posteriormente, os sacos foram lavados com acetona e depois colocados em
uma estufa ventilada a 60 °C por 24 horas. Em seguida, foram submetidos a um periodo
adicional de 2 horas em uma estufa nao ventilada a 105°C. Apos esse processo, 0s sacos
foram armazenados em um dessecador para esfriar, seguido pela pesagem e registro dos
pesos, conforme descrito por Detmann et al. (2012). Para a realizagdo dos calculos do
percentual da fibra em detergente neutro (%FDN) e da fibra em detergente neutro na

matéria seca (%FDNws) utilizou-se as formulas abaixo:

%FDN = (peso do saco + residuo da FDN) — peso do saco (g) x 100

peso da amostra (g)

%FDNwms=__%FDN _ x 100
%ASE

A analise da FDA foi feita sequencialmente a analise da FDN, utilizando os
seguintes reagentes: Acetona (CH3).CO; Acido sulfurico (H2SOs); Brometo-cetil-
trimetilamdnio (CTAB), grau técnico. O processo para andlise da fibra em detergente
acido foi o mesmo executado para a determinagao da fibra em detergente neutro, diferindo
apenas nos reagentes utilizados. Para ao calculo do percentual da fibra em detergente

acido (%FDA) e da FDA na matéria seca (%FDAwms) foram utilizadas as férmulas abaixo:

%FDA = (peso do saco + residuo da FDA) — peso do saco (g) x 100

peso da amostra (g)

%FDAMs= _ %FDA x 100
%ASE
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Para as analises do NIDA e da PIDA, foram utilizados os seguintes reagentes:
Acido bérico (H3BOs); Acido cloridrico (HCI); Acido sulfurico concentrado (H2SO4);
Alcool etilico (C.HsOH); Hidroxido de soédio (NaOH); Sulfato de cobre pentaidratado
(CuS045H,0); Sulfato de potassio anidro (K2SO4); Vermelho de metila (CisH1502N3);
Verde de bromocressol (C21H14B14O5S) (Detmann et al., 2012).

A partir desses reagentes foram preparadas as solugdes de: acido cloridrico na
concentrac¢ao de 0,1 N, hidroxido de sddio (50%), solucao indicadora composta por: dcido
borico a 4% e solugdo alcoolica de vermelho de metila e de verde de bromocresol, além
da solu¢do de mistura digestora composta por uma mistura de sulfato de cobre
pentaidratado e sulfato de potassio anidro.

As anélises do nitrogénio insoluvel em detergente acido e da proteina insoluvel
em detergente 4cido foram realizadas no residuo da anélise da FDA. Para isso os sacos
filtrantes foram abertos na parte superior e o residuo insolivel em detergente acido
contido dentro dos sacos foi pesado em um pedago papel manteiga com dimensdes de 5
cm de largura por 5 cm de comprimento, embrulhado neste papel e transferido para o tubo
de digestdo devidamente enumerado. Apds esse processo, foi adicionado 2 g da mistura
digestora e 5 mL de acido sulfurico em cada tubo de digestdo, segundo a metodologia
descrita por Detmann et al. (2012).

Etapa de digestdo: Os tubos foram colocados em um bloco digestor e aquecidos
gradualmente até atingir a temperatura de 400 °C. Eles foram mantidos no equipamento
até que a solugdo ficasse translucida e depois foram retirados do bloco para esfriar
(Detmann et al.,2012).

Etapa de destilagdo: Apds os tubos esfriarem, foi adicionada a quantidade de 10
mL de 4gua destilada dentro de cada um e entdo foram homogeneizados. Dentro de um
erlenmeyer de 250 mL, foi adicionada 20 mL de solucdo indicadora de 4cido borico, este
foi acoplado ao equipamento destilador de nitrogénio para receber a amonia destilada. O
tubo de digestdo contendo a amostra digerida foi encaixado no equipamento destilador de
nitrogénio e foi adicionado a quantidade de 25 mL de solugdo de NaOH a 50%. Foi
realizada a destilacdo, mantendo o terminal do condensador submerso na solucao
indicadora até que toda a amonia fosse liberada, certificando que o volume total do
destilado fosse no valor de 100 mL (Detmann ef al.,2012).

Etapa de titulagdo: O erlenmeyer foi removido do equipamento e foi titulado com

HCL a 0,1 N até ocorrer a alteragdo de cor do indicador (Detmann et al.,2012).
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Além disso, foi realizada a preparagao de dois tubos em branco, ou seja, sem
amostra, que passaram por todas as etapas do processo, incluindo a digestdo, destilagdo e
titulagdo (Detmann et al.,2012). Para corrigir com o branco do papel e dos reagentes no
calculo do nitrogénio e da proteina bruta. Para o calculo do percentual de nitrogénio

insoluvel em detergente acido (NIDA) na FDA foi utilizada a férmula abaixo:

%NIDAfpA = (V1-V2)x Fx N x 0,014 x 100
peso da amostra (RISA) (g)

Onde: %N: percentual de nitrogénio; V1: volume de HCL gasto na titulagao da
amostra; V2: volume gasto na titulagdo no branco; F: fator de corre¢dao do acido =1; N:
normalidade do acido; 0,014: miliquivalente grama do nitrogénio; RISA = residuo
insolivel em detergente acido.

Para o célculo do percentual da proteina insoliivel em detergente acido (PIDA) na

FDA foi utilizada a formula abaixo:
%PIDAFrpA= %NIDAfDA X 6,25

Onde: %PIDA: percentual da proteina insoltivel em detergente 4cido; %NIDA:

percentual de nitrogénio; 6,25: fator de corversdo do N em proteina.

Para o calculo do NIDA expresso na matéria seca, foi utilizada a formula descrita
por (Detmann et al.,2012), abaixo:
%NIDAMs = %NIDAfpa X %FDAMms
100

Onde: %NIDAwms: percentual do nitrogénio insolivel em detergente acido na
matéria seca; %NIDAFrpa: percentual do nitrogénio insoluvel em detergente acido na
fibra em detergente acido (FDA); % FDAwms: percentual da fibra em detergente 4cido na

matéria seca.

Para o célculo do PIDA expresso na matéria seca, foi utilizada a formula descrita
por (Detmann ef al.,2012), abaixo:
%PIDAwMs = %PIDAFpA X %FDAwMms
100

Onde: %PIDAwms: percentual da proteina insolivel em detergente 4cido na matéria

seca; %PIDAfrpa: percentual da proteina insoltivel em detergente acido na fibra em
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detergente acido (FDA); % FDAws: percentual da fibra em detergente dcido na matéria
seca.
Para a corre¢do da FDA para o teor de proteina foi utilizada a formula descrita por
(Detmann et al.,2012), abaixo:
%FDAp = %FDAwms - %PIDAwms

Onde: %FDAp: percentual da fibra em detergente acido corrigido para o teor de
proteina; % FDAwms: percentual da fibra em detergente 4cido na matéria seca; %PIDAws:
percentual da proteina insolivel em detergente acido na matéria seca.

O delineamento experimental utilizado foi o inteiramente casualizado com dois
tratamentos (duas temperaturas de secagem: 55 °C e 65 °C) com seis repetigdes por
tratamento. Os dados apresentaram distribuicdo normal, verificado pelo teste de
Anderson-darling, e homogeneidade de variancia, verificado pelo teste de Levene. Os
resultados foram submetidos a analise de variancia e as médias comparadas utilizando-se

o teste F a 5% de probabilidade, utilizando-se o programa estatistico R 4.4.2. (2022).

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados obtidos para os teores de FDN, FDA, NIDA e PIDA das amostras
de silagem de milho pré secas em estufa de ventilacdo forcada de ar nas temperaturas de
55 °C e 65 °C, estao descritos na Tabela 1.

De acordo com os valores médios percentuais apresentados, nao foram observadas
diferencas significativas (p > 0,05) para os teores de FDN e FDA da silagem de milho
pré-seca em estufa ventilada nas temperaturas de 55 °C e 65 °C.

Os valores médios dos teores de nitrogénio insolivel em detergente acido
(NIDArpa) e a proteina insolivel em detergente acido (PIDAfrpa), diferiram
estatisticamente (p < 0,05) entre os tratamentos avaliados (temperatura de secagem),
mostrando que a secagem em estufa a 65 °C resultou em valores ligeiramente mais altos
em comparacdo com a estufa a 55 °C, diferen¢a de 0,01 ponto percentual, e o valor de p

foi 0,049, bem préximo de 0,05 preconizado como probabilidade no teste estatistico.
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Tabela 1. Valores médios, valor de P do teste F, coeficiente de variacao e erro padrao da
média dos percentuais de fibra em detergente neutro (FDN), da fibra em detergente 4cido
(FDA), da fibra em detergente acido corrigido para proteina (FDAp), do nitrogé€nio
insoluvel em detergente 4cido expresso com base na FDA (NIDAfrpa), da proteina
insoluvel em detergente acido expresso com base na FDA (PIDAfpa), do nitrogénio
insoluvel em detergente 4cido expresso com base na matéria seca (NIDAws), da proteina
insoluvel em detergente acido expresso com base na matéria seca (PIDAwms) da silagem
de milho pré-seca em estufa a 55 °C e em estufa a 65 °C.

Alimento Estufa

55°C 65°C Valor de P CV (%) EPM
MS (%) 34,24 b 35,06 a 0,013 1,35 0,179
FDNws (%) 50,85 49,24 0,189 3,96 0,597
FDAwms (%) 27,50 26,68 0,256 4,35 0,347
FDAp wms (%) 27,27 26,44 0,248 4,35 0,002
NIDAfpa (%) 0,13b 0,14a 0,049 3,67 0,012
PIDAFpA (%) 0,85b 0,90 a 0,046 3,77 0,345
NIDAwms (%) 0,04 0,04 0,341 7,37 0,001
PIDAwms (%) 0,23 0,24 0,373 5,23 0,004

*Médias seguidas de mesma letra, na linha, ndo diferem entre si pelo teste F a 5% de probabilidade. CV = coeficiente
de variagdo. EPM= erro padrao da média.

Os coeficientes de variagdo (CV%) obtidos foram relativamente baixos para FDN,
FDA, NIDArpa € PIDAFpa, 0 que sugere que a dispersdo dos dados ¢ pequena, ou seja,
apresentam uma menor variabilidade em relacdo a sua média. J& os coeficientes de
variagao referente aos teores de NIDAwms e PIDAms com base na matéria seca, foram
relativamente mais altos, demonstrando que a dispersdo dos dados ¢ maior, ou seja,
apresentam uma maior variabilidade em relagdo a sua média.

O acréscimo nos teores de NIDArpa € PIDArpa, ambos expressos com base no
percentual de FDA, na temperatura de 65 °C, pode ser explicada provavelmente devido a
formagao de compostos de Maillard. Essa reacdo promove a formacao de ligagcdo entre
proteina e componentes da parede celular, formando substancias que sdo mesuradas como
lignina quando esta ¢ determinada pelo método da lignina em detergente acido, € assim
superestima o teor de fibra dos alimentos (Van Soest, 1994), principalmente da FDA que
¢ composta por celulose e lignina. No entanto, ndo houve diferenca significativa quando
expressos com base na matéria seca, NIDAwms e PIDAws para as diferentes temperaturas
de secagem. Possivelmente devido a este fato, ndo houve também diferenca significativa
nos percentuais da fibra em detergente neutro (FDN) e fibra em detergente acido (FDA),
também expressos com base na matéria seca, entre os tratamentos avaliados. Isso indica
que, mesmo que os teores de nitrogénio insolivel em detergente dcido (NIDAFpa) €

proteina insoluvel em detergente 4cido (PIDArpa) tenham apresentado diferengas
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estatisticas entre os tratamentos, essas diferencas foram tdo pequenas que nao foram
capazes de causar diferencas entre os teores de NIDAwms, PIDAwms, FDN e FDA, expressos
com base na matéria seca. Outra possivel explica¢do para o fato de os teores de NIDAws,
PIDAwms com base na matéria seca nao apresentarem diferengas entre os tratamentos, seria
o aumento do coeficiente de variacdo (CV), que pode ter ocorrido devido a erros
acumulados no célculo do NIDA e da PIDA quando expressos com base na matéria seca,
que utiliza o valor da FDA acumulando o seu erro. Demostrando que a base que se
expressa os nutrientes ¢ de grande importancia, pois conclusdes diferentes podem ser
chegadas de acordo com a forma de expressao dos resultados.

Pesquisa feita por Oliveira (2006) com pré-secagem das gramineas gramineas
tropicais, Brachiaria decumbens cv. Basilisk, Brachiaria brizanta cv. Marandu nas
temperaturas de 55 °C e 65 °C, mostrou que a temperatura de 65 °C promove aumento
dos teores de FDN e FDA dessas forrageiras, que foi justificado pelo aumento do teor de
lignina em detergente acido (LDA) e proteina insoluvel ligada a parede celular (PIDA),
promovido pela reagdo de Maillard propiciada pela temperatura de 65 °C. E o maior
acréscimo dos teores de PIDA foram observados nas folhas possivelmente por essa parte
das forrageiras possuirem maior quantidade de glicose (agucar soluvel), proteinas e
umidade, o que contribui para a ocorréncia da reacao de Maillard quando submetida a
temperaturas elevadas acima de 60 °C. No presente estudo, a temperatura de 65 °C nao
proporcionou alteracdes nos teores de PIDA e da FDN e FDA, embora a silagem de milho
seja um alimento com consideravel teor de agucares soluveis.

No estudo realizado por Oliveira (2016), os valores de proteina insolivel em
detergente acido (PIDA wms) da silagem de milho variaram entre 0,554 ¢ 0,675. Segundo
dados de pesquisa de Machado et al. (2018), os valores de proteina insoluvel em
detergente acido (PIDA wms) da silagem do hibrido de milho AS 1551 PRO semeando com
diferentes arranjos populacionais, variou de 0,660 a 0,750. No presente trabalho, os
valores de proteina insoluvel em detergente acido (PIDA wms) se encontram abaixo dos
mencionados na literatura. Esses baixos valores podem estar relacionados com o tipo de
hibrido utilizado, com a densidade de cultivo, com as condi¢des de crescimento, com o
estagio de maturacdo no momento do plantio, com a umidade presente no momento da
colheita, com o tamanho das particulas e as condi¢des de armazenamento em silo e com

a natureza do processo fermentativo (Satter e Reis, 2023 ; Avelino et. al., 2011).
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5. CONCLUSAO

A temperatura de secagem da silagem de milho a 65 °C pode ser utilizada sem
que haja alteracao nos teores de fibra, nitrogénio e proteina ligada a parede celular quando

os resultados sdo expressos com base na matéria seca.
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