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Resumen

La bomba calorimétrica permite medir el contenido caldrico de alimentos, ésta posee una camisa de agua que
absorbe el calor liberado por la combustién del alimento. El calor que absorbe el agua, no proviene dnicamente
de la combustién del alimento, sino que intervienen ofros factores como el calor de formacién del HNO,. Este
dcido se forma porque el nitrégeno presente en el alimento y aire es oxidado N,O,, el mismo que reacciona
con el agua y forma HNO,. El objetivo de esta investigacién fue aprovechar la formacién HNO, para cuantifi-
car la cantidad de nitrégeno presente en el alimento y determinar sus proteinas. La factibilidad de determinar
nitrégeno usando el calorimetro estd sujeta a varios factores que impiden la cuantificacién exacta de nitrégeno.
Estos factores son limitaciones propias del aparato y complejidad de la muestra analizada. A pesar de estos
inconvenientes, se obtuvo buenos resultados con muestras de suplementos nutricionales y harina de maiz que
presentaron valores de nitrégeno muy similares a los obtenidos por el método oficial Kjeldah. Para alcanzar ésta
similitud, se cambié algunos pardmetros como mezclar la muestra con dcido benzoico y cuantificar el HNO,
formado con una base 0.02N.

Palabras clave: nitrégeno, proteina, calorimetro.

Feasibility study for the determination of nitrogen and protein by using the

adiabatic differential calorimeter

Abstract

The bomb calorimeter allows measure the caloric content’s food, it has a water jacket to absorb the heat released
by the combustion food. The heat absorbed by water not only comes from the combustion food, but also other
factors such as heat of formation of nitric acid. This acid is formed because the nitrogen present in the food
and air is oxidized N,O,, it reacts with water to form HNO,. The objective in this investigation consists of use
the formation of HNO, to quantified the amount of nitrogen present in the food and know their protein percent.
The feasibility of determining nitrogen using the adiabatic calorimeter it is subject to several factors that prevent
accurate quantification exactly of nitrogen. These factors are; limitation’s device and complexity of the sample
analyzed. Despite these drawbacks, good results were obtained with sample’s supplements nutritional. Value's
Nitrogen of these samples are very similar to the values obtained by the official method Kjeldah. To achieve this
similarity, some parameters are changed as mixing the sample with benzoic acid and quantify HNO, 0.02N

formed with a base.

Key words: nitrogen, protein, adiabatic calorimeter.
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1. Introduccién

La bomba calorimétrica es utilizada para determinar
el calor de combustién de varias sustancias cuando
se queman a volumen constante. Para el andlisis del
calor de combustién de una sustancia sélida, ésta de-
berd colocarse en forma de pastilla dentro de la bom-
ba, adicionalmente se agrega el oxigeno necesario
para la combustién.

Este tipo de calorimetro se rodea de una camisa de
agua que absorberd el calor liberado por la sustan-
cia; esto se realiza dentro de una camisa adiabdtica
para evitar pérdida de calor que afecte al proceso.
Sin embargo, el calor que absorbe el agua no solo
es debido a la combustién de la sustancia, sino a
otros factores, entre los cuales pueden nombrarse:
liberacién de calor del alambre que provoca el en-
cendido de la muestra, liberacién de calor por la
formacién de dcido nitrico y sulfirico, entre ofros.

Al aplicar la ecuacién de la Primera Ley de la Termodi-
ndmica al proceso de combustién a volumen constante
y tomando en cuenta todos los factores mencionados
anteriormente, se obtiene la siguiente ecuacién:

(tW - el - 63)
Hy=— 1%
g g (1)
Donde:
H,= calor de combustién bruto;

(cal/g) (1cal/g=4.1868 ]/9g)

t=  cambio de temperatura en la combustién;

(°C) =t - 1))

W= equivalente de energia del calorimetro;

(cal/ °C) (/°K)

e,= correccién por el calor de formacién del écido
nitrico (HNQ,); (cal) (1cal=4.1868 J); también
equivale a los mililitros de solucién dlcali utiliza-
dos en la titulacién écido-base.

e,= correccién por el calor de combustién del alam-
bre de ignicién; (cal) 6 ()

g= peso de la muestra (g) [1].

El factor e,, correccién del dcido sulfdrico, es impor-
tante en el caso de combustibles, pero para alimentos
el contenido de azufre es insignificante por lo que se
elimina de la ecuacién.

El valor e, representa el calor de formacién del acido
nitrico; éste se origina por la alta presién de oxigeno
existente en el interior de la bomba que ocasiona que
el nitrégeno proveniente de la muestra o del aire se
oxide a 6xido nitrico (N,O,), el mismo que al combi-
narse con el agua forma el dcido nitrico (HNO,).

Para conocer el factor de correccién del dcido nitrico
(e,) se valora el liquido de lavado de la bomba con
un élcali [1].

Al determinar la cantidad de écido nitrico formado en
la combustidn, se conocerd el contenido de nitrégeno
de la muestra y a su vez el porcentaje de proteina.
2. Parte experimental

2.1 Materiales

J Calorimetro adiabdtico (PARR 1976)

J Bomba de combustién 1108

. Termémetro digital (FISHER SCIENTIFIC)

J Plancha calefactora (THERMOLYNE TYPE 1000)
. Balanza analitica (METTLER Ac 100)

. Tanque de oxigeno (AGA)

o Potenciémetro (METTLER)

J Molino eléctrico (MLW)

2.3 Métodos

Se utilizé el método estandarizado ASTM D 240-64
correspondiente  para ensayos en el calorimetro adio-
bético, con las respectivas modificaciones para lograr
deferminar el contenido de nitrégeno de la muestra. Se
probaron diferentes suplementos nutricionales: Ensure®,
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Pediasure®, Colada Nutrinfa® y harina de maiz y se
midié el contenido de nitrégeno por el método oficial de
Kjeldahl y el calorimétrico.

Procedimiento:

al

b)

d

d

e

Preparacién de la muestra:

Se pesé cantidades iguales de muestra y dcido
benzoico.

Se mezclé y trituré en un mortero eléctrico.

Se comprimié esta mezcla (muestra mds dcido
benzoico) en forma de pastillas de 1g.

Alambre de ignicién:

Se corté un fragmento del alambre de ignicién
(Fe) entre 10-11 centimetros y se pesd.

Se envolvié el alambre alrededor de la pastilla
y se peso.

Se conectd a los electrodos de la bomba calo-
rimétrica el alambre mas la pastilla.

Se colocé 1ml de agua destilada dentro de la
bomba y se cerré herméticamente.

Introduccién de oxigeno:

Se llené la bomba con 25 atmésferas de pre-
sién de oxigeno.

Montaje del calorimetro:

Se llevé la bomba al recipiente calorimétrico,
el mismo que contiene 2000 ml de agua des-
tilada a 25°C y que estd dentro de la camisa
adiabdtica.

Se colocé el agitador, el termémetro y en la
tapa los bornes del dispositivo de suministro de
energia eléctrica.

Encendido:

Se cerré la tapa de la camisa adiabdticay se
encendié el agitador para alcanzar el equi-

g
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librio térmico entre los distintos componentes
del sistema.

Se encendi6 la bomba, una vez que se llegé al
equilibrio entre la temperatura del agua (2000 ml)
y el calorimetro, presionando el botén de ignicién
para dar inicio a la combustién de la muestra.

Se registraron los valores de temperatura cada
30 segundos hasta que no presenté cambios.

Se apagb el calorimetro.
Desmontaje del aparato:

Se retird la bomba y se dejé evacuar los gases
de su interior minimo 1 minuto.

Se lavd con agua destilada las paredes de la
bomba y sus electrodos.

Se filtré el agua de lavado.
Determinacién de nitrégeno [2]

Se determiné el error de formacién del écido

nitrico, titulando el agua de lavado con NaOH
(0.02N) y el indicador fenoftaleina.

Se determiné la cantidad de nitrégeno utilizan-
do la siguiente relacién:

CNaoH X VNaon = Cunos X Vinos
#eq g NaOH = #eq g HNO;
#eq g HNO3 = Cnaon X VNaon

#eq g HNO3 — gHNO;3 (oral

*

gHNO3 corrido = gHNO3 total gHNO; ac.benzoico

gHNO; ~ gN

% Proteina =N x 6.25
(2)

*Nota: El 4cido benzoico no tiene nitrégeno en su estructura, sin

embargo, su presencia contribuye a aumentar la temperatura favo-

reciendo la oxidacién del nitrégeno.
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3. Resultados y discusion x| (3)
t =——
3.1 Resultados vn
X = valor medio de la muestra
En la Tabla 3.1 se presenta el contenido de proteinas
determinado por el método calorimétrico y en la Tabla u= valor tedrico de la muestra
3.2 por el método de Kjeldahl.
s = desviacién estdndar
Tabla 3-1 Determinacién de nitrégeno por el método calorimétrico
n =  nimero de valores
Muestra Determinaciones Nitrégeno %Proteina
(9) (N x 6.25)
——- . WY TR TR YT Tabla 3-3 Valores de “t” de student
Pediasure® 6 24540.02¢ 152940122
Colada Nutrinfa® 6 2.0840.05¢  13.0140.28°
Harina de maiz 6 1.65 + 0.03¢ 10.31 +0.17¢ Muestra t(.:alulado tTez’)ricn (dos colas 95%)
Ensure® 2.24 2.57
aDesviacién estdndar
Pediasure® 2.24 2.57
Tabla 3-2 Determinacién de nitrégeno por el método de Kjeldahl
Colada Nutrinfa® 179 2.57
i % Proteina
Muestra Nitrégeno
gene (9) (N x 6.25) Harina de Maiz 2.24 2.57
Ensure® 2.54 15.85
Pediasure® 2.47 15.44
Colada Nutrinfa® 212 13.25 3.3 Discusion
Harina de maiz 1.68 10.50

3.2 Andlisis estadistico

Para determinar la igualdad o diferencia entre los
valores obtenidos con el método calorimétrico y el
método de Kjeldahl, se planteé la siguiente hipdtesis
de trabajo:

Ho: Nitrégeno Nitrégeno

(Kieldahl) =

(calorimetria)

Hi: Nitrégeno ., # Nitrégeno

(calorimetria)
Se calculé el valor “t” de student correspondiente a
la comparacién de la media de la muestra (método
calorimétrico) con un valor tedrico (método de Kjel-

dahl), Tabla 3.3

El andlisis estadistico de la prueba t al 95%, indicé
que los valores de t
t

Tedrico”

edo SON Menores que el valor de
Es decir, que no existe diferencia significativa
entre los valores que se obtuvieron por el método calo-

rimétrico y el método Kjeldahl.

Por tanto, se aceptd la hipétesis nula:

HO: N”régeno (Kjeldahl) = N”régeno (calorimetria)
4, Conclusiones
o El dcido benzoico afadido a la muestra con-

tribuye a incrementar la temperatura de com-
bustién y obtener valores de nitrégeno simila-
res entre si, con desviaciones estdndar bajas.
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En las muestras de harina de maiz, Ensure®,
Pediasure® y Colada Nutrinfa® las condiciones
de oxidacién de la bomba calorimétrica fueron
adecuadas para lograr el rompimiento de los
enlaces de sus componentes y liberar el nitrége-
no presente. Por esta razén, se obtuvo valores
similares a los de Kjeldahl.

La aplicacién del método calorimétrico como
una alternativa para determinar nitrégeno y
proteina en los alimentos no puede ser gene-
ralizada. Debido a que para muestras mds
complejas se requiere condiciones mds ex-
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