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NITROGENO

Elemento muy demandado por los
vegetales, por lo que es un constituyente
de las proteinas, el nitrogeno desempena
un papel fundamental en el metabolismo
vegetal. Es esencial para la estructura

y funciones en las células y para todas

las reacciones enzimaticas, ademas de
hacer parte de la molécula de la clorofila
(fotosintesis) y ser un componente de

las vitaminas.

El nitrogeno es uno de los componentes
quimicos de las proteinas, que desempenan
un papel importante en nuestro organismo,
al proporcionar materiales para la
construccion y para el mantenimiento

de todos los 0rganos y tejidos, y por
participar en la formacion de hormonas,

enzimas y anticuerpos.
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La determinacion de proteinas en una muestra es basada en la determinacion de nitrogeno,

realizada en sectores como:

)
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FERTILIZANTES

X

SUELOS

@)

AUTOMOVILISTICO

Los niveles de proteinas deben estar adecuados en los alimentos para una dieta
balanceada. Las proteinas tienen propiedades importantes funcionales en el propio

alimento, como caracteristicas de textura.

Se verifican los niveles de proteinas en hojas y granos. Por ejemplo: la calidad
de granos de cebada para la produccion de malta es perjudicada cuando el contenido de
proteinas en el grano sobrepasa el indice de 12%.

El nitrogeno es uno de los macroelementos primarios que mas limitan la produccion
agricultura, por lo que los fertilizantes nitrogenados convencionales y de liberacion
lenta son ampliamente utilizados por los agricultores.

El nitrogeno en el suelo se encuentra principalmente en forma organica. ElL nitrégeno
organico es transformado en amoniaco, que es oxidado para nitrato, un buen indicador
de la actividad biologica y de la fertilidad del suelo. Equipos para analisis de fertilizantes.

Para determinar compuestos organicos volatiles de materiales como tejido, plastico
y caucho. Poseen alta presion de vapor, lo que hace con que se transformen en gas al
entrar en contacto con la atmosfera, generando el conocido “olor de carro nuevo”,
tan apreciado por los clientes. 3


https://conteudo.tecnal.com.br/2eUe4nGa/equipos-analisis-fertilizantes
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DETERMINACION

Para la determinacion de nitrogeno, fueran desarrollados metodos como:

DUMAS

Primer método descrito para el analisis de
nitrogeno y proteina, realizado por medio

de la utilizacion de temperaturas elevadas,
llevando a la oxidacion total de la muestra en
presencia de oxigeno y a la inmediata reduccion
de los oxidos de nitrogeno y la consecuente
deteccion del nitrogeno molecular producido.
Este método puede presentar divergencias en
sus resultados, debido a la baja cantidad de la

muestra utilizada.

LUMINISCENCIA

Fenomeno caracterizado por la emision de

luz de una molécula que estaba en su estado
excitado. Existen tres tipos de luminiscencia
gue son utilizadas en analisis de gases: la
fotoluminiscencia, normalmente conocida
como fluorescencia, la quimioluminiscenciay

la fotometria de llama. Un factor que puede
dificultar el analisis en la quimioluminiscencia

es la presencia de interferentes.
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KJELDHAL

Se fundamenta en la destruccion de la materia
organica con acido sulfurico concentrado,

en presencia de un catalizador con accion de
calor, con posterior destilacion y titulacion del
nitrogeno proveniente de la muestra. Ventajas:
sencillo, preciso, bajo costo, modificado para
analisis de microgramos de proteina (micro
Kjeldhal). Método en que son utilizadas mayores
cantidades de muestray, asi, presenta menor

chance de errores.
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SOLUBILIZACION

Ademas de la mejor seleccion del método analitico, son fundamentales un buen muestreo, preparacion
y solubilizacidon de la muestra para el analisis. El muestreo es la primera fase del analisis y, en algunos
Casos, es necesario reducir considerablemente la dimension de la muestra antes que esta sea introducida

en el sistema analitico.

El método de preparacion utilizado dependera del tipo de muestra, sin embargo, siempre el material
colectado debe ser preparado en un local apropiado y equipado para esta finalidad. Normalmente, la
actividad de preparacion incluye: recibimiento, registro, pre-acondicionamiento, secado, molienda,

acondicionamiento y rotulado de las muestras.

4D TECNAL

RECOMENDACION

Escoger el molino adecuado para la
molienda de la muestra sdlida, que sigue
para la determinacion de proteina, es
fundamental. Es necesario estar atento,
para que no ocurra el calentamiento

de la muestra, lo que posibilitaria una
desnaturalizacion de las proteinas, lo

que influenciaria directamente en los
resultados finales del analisis
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METODO KJELDHAL

El metodo mas tradicional de determinacion de nitrogeno fue desarrollado hace mas de 130 anos por
el dinamarqués Johan Kjeldahl, que estudiaba proteinas en granos. Titulado como Método Kjeldahl,
es ampliamente utilizado en la determinacion de nitrogeno total, que, indirectamente, posibilita la
determinacion de la proteina bruta. A pesar de algunos cambios a lo largo de los anos, la esencia

de la metodologia permanece la misma hasta los

-
o =g

dias actuales.

EL método Kjeldahl esta presente en diversas normas ,
oficiales, como AOAC, Standard Methods for the , " |
Examination of Water and Waste water, entre otras.
Tales normas aseguran caracteristicas como calidad,

seguridad, confiabilidad y eficiencia.
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APLICACION DEL METODO KJELDAHL

Para que el Metodo Kjeldahl sea aplicado, son necesarios equipos de facil manipulacion y algunos accesorios para la obtencion del resultado buscado:

! BALANZA ANALITICA

MOLINO TUBO DE BOROSILICATO
= |
Utilizada en el peso de la muestra antes de ser Para la desintegracion de la muestra. Permite Local donde la muestra sera colocada junto
colocada en el tubo de vidrio en borosilicato, el aumento de la superficie de contactoy, al acido concentrado y catalizadores, para
gue sequira para el bloque digestor. Proporciona consecuentemente, la mejora en la eficiencia que sea llevada al bloque digestor. Es un tipo
datos exactos y especificos en relacion al peso. de las etapas sucesivas de preparo, ademas de de vidrio resistente al calory a los elementos
la uniformidad en el tamano de las particulas. quimicos. Es posible utilizar tubos micro o
Ayuda en la mejor homogeneizacion de la macro, dependiendo de la necesidad. Para
muestray tambiéen de la mejor separacion del muestras en que hay menor cantidad de
componente a ser analizado. nitrogeno, cantidades mayores son necesarias

y, consecuentemente, se utiliza un tubo macro.
Para muestras en que hay mayor cantidad de

nitrogeno, cantidades menores son necesariasy

de esta forma, utiliza-se tubo micro.
TE-631/4



https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/10837_molino_multiuso
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E— BLOCO DIGESTOR

Donde sera realizada la digestion de la muestra. Se trata de una especie de
camara, con funcionamiento semejante a una placa calentadora. Sin embargo,

hay encajes para la colocacion de tubos con las muestras.

CONOZCA LOS BLOQUES DIGESTORES

Micro - TE-040/25

Macro - TE-008/50-04

Micro - Rampasy Micro - Rampasy

patamares - TE-041/25 patamares - TE-0081/50
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CAMARA DE EXTRACCION

O SISTEMA DE EXTRACCION

Como la reaccion es por medio de acido concentrado, el bloque digestor
debe ser colocado dentro de una camara extractora, para que los gases
sean liberados durante el proceso de digestion. La camara puede ser
substituida por un sistema de extraccion (galeria extractora, scrubber

y garrafa neutralizadora). la galeria extractora es encajada en el bloque
digestor, arriba de los tubos, y es conectada a un scrubber, responsable por
la succion de los gases, neutralizados en la garrafa.

CONOZCA LA:
CAMARA DE EXTRACCION SISTEMA DE EXTRACCION

TE-040/25-GE TE-154/1 TE-008/50-GE

8


https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/2536_bloco_digestor_micro?q=%2Fpt-BR%2Fprodutos%2Fdetalhes%2F2536_bloco_digestor_micro
https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/4367_bloco_digestor_macro?q=%2Fpt-BR%2Fprodutos%2Fdetalhes%2F4367_bloco_digestor_macro
https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/12171_bloco_digestor_micro_com_rampas_e_patamares?q=%2Fpt-BR%2Fprodutos%2Fdetalhes%2F12171_bloco_digestor_micro_com_rampas_e_patamares
https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/12649_bloco_digestor_macro_com_touch_screen?q=%2Fpt-BR%2Fprodutos%2Fdetalhes%2F12649_bloco_digestor_macro_com_touch_screen
https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/3558_galeria_exaustora_micro?q=%2Fpt-BR%2Fprodutos%2Fdetalhes%2F3558_galeria_exaustora_micro
https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/13696_scrubber_seco?q=%2Fpt-BR%2Fprodutos%2Fdetalhes%2F13696_scrubber_seco
https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/3648_galeria_exaustora?q=%2Fpt-BR%2Fprodutos%2Fdetalhes%2F3648_galeria_exaustora
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APLICACION D

@ DESTILADOR DE NITROGENO

Responsable por la destilacion de la muestra previamente digerida en el bloque digestor.

CONOZCA EL DESTILADOR DE NITROGENO



https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/8997_destilador_de_nitrogenio?q=%2Fpt-BR%2Fprodutos%2Fdetalhes%2F8997_destilador_de_nitrogenio
https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/12238_destilador_de_nitrogenio_3_provas?q=%2Fpt-BR%2Fprodutos%2Fdetalhes%2F12238_destilador_de_nitrogenio_3_provas
https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/11808_destilador_de_nitrogenio_automatico?q=%2Fpt-BR%2Fprodutos%2Fdetalhes%2F11808_destilador_de_nitrogenio_automatico

4D TECNAL

T~

TODO KJELDAHL

APLICACION DEL M

RECOMENDACION RECOMENDACION

El destilador de nitrogeno, TE-0364 posee entradas de agua independientes para la calderay el La bureta de vidrio esta sujeta al dano
condensador. De esta forma, es posible utilizar un bano termostatico, TE-2005 para enfriamiento del y a errores de lectura por el usuario.
condensador, lo que proporciona gran economia de agua. Puede ser substituida por una bureta

digital, que coloca la dosis correcta de

determinado volumen.

A

ERLENMEYER BURETA

Colocado en la salida del condensador del Sera titulado un acido al destilado.
destilador de nitrogeno, para colectar el
destilado que sera sometido a la titulacion.


https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/8997_destilador_de_nitrogenio?q=%2Fpt-BR%2Fprodutos%2Fdetalhes%2F8997_destilador_de_nitrogenio
https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/4891_bano_termostatico
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EL METODO ES DIVIDIDO EN TRES PRINCIPALES ETAPAS: DIGESTION DESTILACION TITULACION

La muestra ya homogeneizada (después de molida) que seqguira para la digestion es previamente pesada
en la balanza analitica y mezclada en la proporcion necesaria de acido sulfurico concentrado en un tubo en
borosilicato. Es adicionado catalizador que actuara en la aceleracidn de la digestidn. RECOMENDACION

Los catalizadores normalmente utilizados son:

Cuando la muestra sea muy grasosa,

es posible utilizar un antiespumante

L durante la digestion
== AN AN
=1=]

BLOQUE DIGESTOR SELENITO DE SODIO SULFATO DE SODIO
Para que la muestray el Para minimizar detonaciones Para elevar el punto de
acido sulfurico reacciones de dentro del tubo. ebullicion del acido sulfurico

manera efectiva. para aproximadamente 360°C.



EL METODO ES DIVIDIDO EN TRES PRINCIPALES ETAPAS:

La mezcla preparada es colocada en el bloque
digestor. La temperatura minima del bloque
para que la reaccion ocurras es de 350°C, sin
embargo, normalmente, es fijada en 400°C, para

garantizar la eficiencia del proceso.

Con el calentamiento del bloque digestor
juntamente con la mezcla acida, el carbono
contenido en la muestra es oxidado, el dioxido
de carbono se desprende y el nitrogeno

es transformado en sulfato de amonio,
transformando la muestra oscura en una
solucion translucida, normalmente, verde clara.

en este momento, la digestion es finalizada.

“TAPAS DEL METO

DIGESTION DESTILACION

H2SO0a
+

Matéria
organica

Esa etapa produce gases toxicos, entonces
debe ser realizada en camara de extraccion o, si
es hecesario, utilizar el sistema de extracciony

neutralizacion de gases.

TITULACION

4D TECNAL

RECOMENDACION

El blogue digestor, TE-040/25-Micro o
TE-008/50-04-Macro - Tecnal posee el
controlador separado, que puede permanecer
fuera de la camara de extraccion, lo que evita
posibles danos causados por la reaccion acida
del proceso de digestion y aumenta la vida
util del equipo.

CONOZCA LOS BLOQUES DIGESTORES



https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/12171_bloco_digestor_micro_com_rampas_e_patamares?q=%2Fpt-BR%2Fprodutos%2Fdetalhes%2F12171_bloco_digestor_micro_com_rampas_e_patamares
https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/2536_bloque_digestor_micro
https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/4367_bloque_digestor_macro

EL METODO ES DIVIDIDO EN TRES PRINCIPALES ETAPAS:

DESTILACION

Después de la digestion de la muestra, la solucidon de
sulfato de amonio obtenida en el tubo es enfriada a
temperatura ambiente y, posteriormente, es llevada
al destilador de nitrogeno. Antes de comenzar

la destilacion. es necesario que sea colocado un
Erlenmeyer en la salida del condensador del equipo,
que debera contener acido borico y unindicador,

generalmente, rojo de metilo.

El tubo de borosilicato es colocado en el destilador,
donde es dosificado hidroxido de sodio para la
neutralizacion. El sulfato de amonio, presente en el
tubo, en contacto con el hidroxido de sodio dosificado
y el vapor de agua de la caldera del equipo, es
transformado en hidroxido de amonio y, asi, liberado en

estado gaseoso.

“TAPAS DEL METO

DO KJELDAHL
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DIGESTION DESTILACION

Cuando el hidroxido de amonio es liberado, éste pasa
por el sistema de destilacion del equipo y condensa
dentro del Erlenmeyer que fue preparado previamente
con acido boricoy elindicador, formando el borato de
amonio en una coloracion que pasa de rojo palido para
verde. De esta forma, es finalizada la destilacion de la

muestra.

En esta de la destilacion, la utilizacion en conjunto
del destilador con un bano termostatico reduce
considerablemente el consumo de agua para enfriar el

condensador.

TE-0364

=
=

TE-0366
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TITULACION

(NH2)2S0a4 A 2
+
2NaOH

=)=

(2l
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HzsH2BO:s

13


https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/8997_destilador_de_nitrogeno
https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/12238_destilador_de_nitrogeno_3_pruebas
https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/11808_destilador_de_nitrogeno_automatico
https://tecnal.com.br/es/produtos/detalhes/2517_destilador_de_nitrogeno

L METO

- TAPAS D

EL METODO ES DIVIDIDO EN TRES PRINCIPALES ETAPAS:

TITULACION

En la etapa de titulacion, es colocado en una
bureta, normalmente, acido clorhidricoy un
indicador, verde de bromocresol o azul de
bromotimol, que son titulados en el borato
de amonio, que fue formado en la etapa

de destilaciodn.

El dcido clorhidrico es titulado hasta que
alcance el punto de cambio del destilado, lo que
altera su coloracion paraincolora/gris. Cuando
esa coloracion es identificada, la titulacion

esta finalizada.

DO KJ
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DIGESTION DESTILACION TITULACION
DETERMINACION

Despues de finalizar la titulacion, la proteina
bruta es mensurada por medio del calculo:

VxFxNx6,25x14,008x100
B

%Ntotal=

%PB=

%Ntotalx6,25 (factor)

Vv

Volumen de la solucion de acido clorhidrico usado para
titular la muestra - Volumen de la solucion de acido
clorhidrico usado para titular el blanco

F
Factor de la solucion de acido clorhidrico

N
Normalidad de la solucion de acido clorhidrico

F
Factor de conversion de nitrogeno a proteina
bruto 6,25

14,008
Equivalente en gramo de nitrégeno

P
Peso de la muestra

*En el caso de alimentos, de acuerdo con el tipo
de muestra, el factor de conversion varia de
3,24 |la 6,26.

14



CONCLUSION

El método Kjeldahl es uno de los mas utilizados para la determinacion de nitrogeno en substancias
organicas y se mantiene como un procedimiento directo y sencillo. Se trata de un método mas tradicional,
en el que son utilizadas mayores cantidades de muestra, lo que posibilita menor chance de errores.

Asi, los mejores resultados seran obtenidos por medio del uso de esa metodologia, asociada a la
utilizacion de los equipos de Tecnal, empresa reconocida por invertir en investigacion y tecnologia, lo
que posibilita equipos de calidad y la obtencion de resultados mas seguros.
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