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OBJETIVO

El 6xido de trimetilamina (OTMA) constituye
una parte caracteristica e importante de la
fraccion del nitrégeno no proteico en las
especies de agua de mar. La reduccion
postmortem del OTMA por enzimas bacterianas
conduce a un aumento de la trimetilamina. Este
proceso va acompafiado de una significativa
producciéon de amoniaco y otros compuestos
basicos nitrogenados tales como metilamina y
dimetilamina, que se conocen colectivamente
como NBV-T. El Cddigo Alimentario Argentino
establece que serd inepto para consumo
humano cualquier producto de la pesca que
supere los 30 mg de N/100 g de parte
comestible.

El objetivo del presente trabajo es comparar el
método de destilacion por arrastre de vapor con
el método de destilacién de bases nitrogenadas
con 6xido de magnesio utilizando una unidad
de destilaciobn automatica para determinar
NBV-T en merluza (Merluccius hubbsi) y
evaluar la confiabilidad y velocidad de
obtencién de resultados en ensayos de rutina.

DESCRIPCION

Preparacion de la muestra

Para la realizacion de los ensayos se adquirio
un bloque de 7 kg de filetes de merluza sin piel,
interfoliados, congelados en altamar, de la
empresa Moscuzza SA. Los filetes fueron
separados en bolsas de 0,55 kg
aproximadamente, que se almacenaron a -18
°C. Cada dia de andlisis, se descongel6 y
homogeneizé un lote con cantidad suficiente de
muestra para la realizacion de los ensayos, que
fue mantenida a temperatura de refrigeracién
(4°C) hasta el momento de ser analizada.

Determinacion de NBV-T

Para la determinacién por el método de
destilacion por arrastre de vapor, se colocaron
10 g de muestra homogeneizada en la camara
de destilacion de Antonacopoulos y 2 g de
O6xido de magnesio. Para la destilacion directa
utilizando la unidad de destilacion automatica
1002 de Foss Tecator se siguié la misma
metodologia que para el método de destilacién

por arrastre de vapor, pero previamente se
homogeneizé la alicuota de muestra con 75 ml
de agua destilada.

Las bases volatiles se recogieron, en ambos
métodos, sobre &cido boérico al 3% con
indicador Tashiro (rojo de metilo/azul de
metileno (2:1), hasta obtener un volumen final
de destilado de 200 ml. Por ultimo, las bases
volétiles se titularon con acido sulfarico 0,1 N.
El NVB-T se cuantific6 como mg de N/100 g
muestra. Los ensayos fueron realizados por
diferentes analistas al cabo de seis dias. Se
realizaron entre 3 — 6 replicados para la
destilacién por arrastre de vapor y entre 4 — 9
replicados para el método de destilacion
utilizando la unidad de destilacién automética.
Los resultados obtenidos por ambos métodos
se analizaron aplicandose la prueba de Fisher
de comparacion de varianzas para establecer si
existen o no diferencias estadisticamente
significativas entre ambos.

Asimismo, se examind el comportamiento de
ambos métodos a través del ensayo de
recuperacibn de amoniaco, usando como
patron 0,15 g de sulfato de amonio,
previamente secado en estufa, que equivaldria
a un contenido de NBV-T del 21,09 mg N/100

g.

Destilacion por arrastre de vapor
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Figura 1: Equipamiento.

RESULTADOS

Se presentan los resultados de la comparacion
de los métodos de destilacién por arrastre de
vapor y el de destilacién automatica para la
cuantificacion de NBV-T aplicada a muestras
de merluza (Tabla 1).



Tabla 1: Comparacion de métodos para la
cuantificacién de NBV-T
Dia alr:)rzssttlrlgcc;gr:/ggcr)r Destilacion automéatica | Diferencia
mg N/100g | sd | n | mgN/100g | sd n absoluta

1 12,83 1533 10,42 059 4 2,41

2 12,88 0,374 10,01 0,65| 5 2,87

3 12,91 0,16 | 4 10,79 0,31] 9 2,12

4 7,66 0,37 | 4 8,57 0,76 | 5 0,91

5 10,74 0,25| 6 9,62 0,21| 6 1,12

6 11,08 0,37 | 5 10,66 0,23| 5 0,42

sd: desviacién estandar; n: replicados

Cada dia se analiz6 un lote distinto, por tal
motivo los valores de NVB-T difieren entre los
distintos dias de andlisis.

Del andlisis de los resultados se infiere que con
el método de destilacion por arrastre de vapor
se obtienen valores de NBV-T superiores a los
alcanzados con el método de destilacion
automatica, a excepcion de lo observado el dia
4, donde la relacion fue inversa. Las diferencias
absolutas entre los resultados promedios
hallados con ambos métodos se encuentran
entre 0,42 y 2,87. Para una mejor apreciacion
de los resultados los mismos fueron graficados
y se presentan en la Figura 2.
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Figura 2: Comparacion de medias obtenidas con ambos
métodos

Para evaluar si existe una correlaciéon entre
ambos métodos en la cuantificacion de NBV-T
se realizdé la prueba t para medias de dos
muestras emparejadas a un nivel de confianza
del 95% (Tabla 2).

Tabla 2: Pruebat

Variable 1  Variable 2
Media 11,35 10,01
Varianza 4,2052 0,6849
Observaciones 6 6
Coeficiente de correlacion
de Pearson 0,8484
Diferencia hipotética de las
medias 0
Grados de libertad 5
Estadistico t 2,3121
P(T<=t) unacola 0,0343
Valor critico de t (una cola) 2,0150
P(T<=t) dos colas 0,0687

Valor critico de t (dos
colas) 2,5706

Del analisis de la Tabla 2 se llega a la
conclusion que no existen diferencias
estadisticamente significativas al 95 % de
confianza dado que el valor de t calculado es
menor que el t critico.

Los resultados del examen del comportamiento
de los métodos en la recuperacién de
amoniaco partiendo de sulfato de amonio se
recogen en la tabla 3.

Tabla 3: Porcentajes de recuperacion de amoniaco

nsago | Petieeinror | venaion
1 98,63 99,69
2 98,23 99,62
3 98,19 99,56
4 98,46 98,84
5 98,37 99,16
6 98,05 99,69
Promedio 98,32 99,43

De la evaluacién de los resultados del % de
recuperacién de amoniaco se puede decir que
los mismos son mas altos para el método de
destilacién automética que para el método de
destilacién por arrastre de vapor. La prueba F
para varianzas de dos muestras demuestra
que no hay diferencias estadisticamente
significativas entre los valores de porcentajes
de recuperacion hallados.

CONCLUSIONES

Si bien el andlisis estadistico demuestra que
los métodos en estudio no presentan
diferencias estadisticamente significativas en la
cuantificacion de nitr6geno basico volatil total
en merluza, se puede observar que el
estadistico t es muy cercano al valor de t
critico. Para aseverar que ambos métodos
pueden utilizarse indistintamente, debera
adquirirse un material de referencia certificado
de matriz pescado provisto por The Food and
Environment Research Agency, FAPAS, que
permita evaluar cual de los dos métodos es
mas preciso y exacto para cuantificar este
parametro y realizar una validacion completa
de ambos métodos. De todos modos, el
método automatico posee la ventaja de obtener
resultados mas rapido que el método
tradicional de destilaciéon por arrastre de vapor,
disminuyendo los tiempos de andlisis en un
60%.



