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Comparacion entre los Métodos Kjeldahl y Dumas para el Analisis de Proteina

KJELDAHL

DUMAS

Fundamento del Método

El método se basa en la destruccién de
la materia organica con &cido sulfarico
concentrado, formandose sulfato de
amonio que en exceso de hidroxido de
sodio libera amoniaco, el que se destila
recibiéndolo en:

a) Acido sulfurico donde se forma sulfato
de amonio y el exceso de acido es
valorado con hidréxido de sodio en
presencia de rojo de metilo, o b) Acido
bérico formandose borato de amonio el
gue se valora con acido clorhidrico.

El método se basa en la destruccion
de la materia organica a través de una
combustién en una atmésferarica en
Oxigeno. Todo el producto de la
combustidn pasa a través de un tamiz
molecular conformado por perclorato
de magnesio anhidro e hidréxido de
sodio en base de tierras raras. Una
vez que el tamiz molecular retiene los
gases no deseados, el nitrégeno es
arrastrado hacia la celda de deteccion
con gas Helio o Argén y es
cuantificado por conductividad térmica

Reactivos Necesarios

Acido sulfarico concentrado p.a., Sulfato
de Potasio 0 Sodio p.a, Sulfato Cuprico
p.a, Solucién de Hidréxido de Sodio al
15%, Solucion de Acido Sulfdrico 0.1N,
Solucién de Hidréxido de Sodio al 30%,
Solucién de rojo de metilo al 1% en
Metanol, Solucion de Hidréxido de Sodio
al 0.1N, Acido Bérico al 3%, Indicador de
Tashiro, Solucién de &cido Clorhidrico
0.1N

Perclorato de Magnesio Anhidro,
Hidréxido de Sodio en base de Tierras
Raras, Virutas de Cobre e Hierro,
Oxigeno pureza 99,99, Helio pureza
99,99 y Aire Comprimido.

Procedimiento

1.- Realizar la muestra en duplicado.

2.- Efectuar un ensayo en blanco usando
una sustancia organica sin nitrégeno
(sacarosa) que sea capaz de provocar la
reduccion de los derivados nitricos y
nitrosos eventualmente

presentes en los reactivos.

3.- Pesar al 0.1 mg. alrededor de 1 g de
muestra homogeneizada (m) en un
matraz de digestion Kjeldahl.

4.- Agregar 3 perlas de vidrio, 10 g de
sulfato de potasio o sulfato de sodio, 0.5
g de sulfato clprico y 20 mL de acido
sulftrico conc.

5.- Conectar el matraz a la trampa de
absorcion que contiene 250 mL de
hidréxido de sodio al 15 %. El disco
poroso produce la divisién de los humos
en finas burbujas con el fin de

facilitar la absorcién y para que tenga
una duracién prolongada debe ser
limpiado con regularidad antes del uso.
Los depésitos de sulfito sédico se
eliminan con &cido clorhidrico. Cuando
la solucién de hidréxido de sodio al 15 %
adicionada de fenolftaleina contenida en
la trampa de absorcién permanece
incolora debe ser cambiada (aprox. 3
analisis ).

6.- Calentar en manta calefactora y una
vez que la solucién esté transparente,
dejar en ebullicién

15 a 20 min. més. Si la muestra tiende a
formar espuma agregar acido esteéarico
0 gotas de silicona antiespumante y
comenzar el calentamiento lentamente.
7.- Enfriar y agregar 200 mL de agua.
8.- Conectar el matraz al aparato de

1.- Pesar 1 g de nuestra
homogeneizada sobre un papel de
estafio (tin foil) o capsula de gel.
2.- Doblar el papel de estafio con el
objeto de contener la muestra

3.- Identificar la muestra en la
computadora e ingresar también el
peso.

4.- Colocar la muestra dentro del
horno de combustién y presionar el
boton ANALISIS.

5.- El resultado de Proteina se
mostrard automaticamente en el
software del equipo.
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destilacion, agregar lentamente 100 mL
de NaOH al 30 % por el embudo, y
cerrar la llave.

9.- Destilar no menos de 150 mL en un
matraz que lleve sumergido el extremo
del refrigerante o tubo colector en:

a) 50 mL de una solucién de acido
sulfarico 0.1 N, 4 a 5 gotas de rojo de
metilo y 50 mL de agua destilada.
Asegurar un exceso de H2SO4 para que
se pueda realizar la

retrotitulacion. Titular el exceso de &cido
con NaOH 0.1 N hasta color amarillo o
b) 50 mL de éacido bérico al 3 %. Titular
con &cido clorhidrico 0.1 N hasta pH 4.6
mediante un medidor de pH calibrado
con soluciones tampén pH 4y pH 7, o
en presencia del indicador de Tashiro
hasta pH 4.6.

Cada cierto tiempo es necesario verificar
la hermeticidad del equipo de destilacion
usando 10 mL de una solucién de sulfato
de amonio 0.1 N (6.6077 g/L), 100 mL
de agua destilada y 1 a 2 gotas de
hidroxido de sodio al 30 % para liberar el
amoniaco, asi como también verificar la
recuperacion destruyendo la materia
organica de 0.25 g de L(-)-Tirosina

CALCULO Y EXPRESION DE
RESULTADOS

14xNxVx100

mx 1000

14xNxVx100x factor
% Proteina =---------------ccomreee e
mx 1000

V :50 mL H2SO4 0.1 N - gasto NaOH
0.1 N ogastode HCI 0.1 N

m : masa de la muestra, en gramos
factor: 6.25: para carne, pescado,
huevo, leguminosas y proteinas en
general 5.7 : para cereales y derivados
de soya, 6.38: leche, 5.55: gelatina,
5.95: arroz

Registrar manualmente en la planilla de
resultados el método utilizado,
identificacién de la muestra, peso

de muestra, gastos de titulacion, factor
utilizado y resultados obtenidos de la
muestras en duplicado con 2 decimales.

Tiempo del Ensayo 3 a6 horas 4 minutos
i Avi Se deben neutralizar los siguientes
Residuos Toxicos acidos/bases antes de desecharlos: No produce desechos que deban
SO4H3, NaOH, CIH, SO4Cu, SO4K, neutralizarse.
BO3Hj, indicadores
Seguridad Operativa Riesgo de quemaduras corrosivas,

aspiracion de vapores acidos y
guemaduras por derrame de liquidos a
alta temperatura

No tiene riesgos operativos




