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INT~ODUÇÃO

o nêtoc:o de Y.jc1dahl pa ra dc~rr:'linação de ni -:'ro'gê-
nio ~~ ?lant~st solos e ou~ros nateriais bio15gicos ou geo15gicos ,
consiste na ci0estão sulfúrica das amostras, seguida de ~~a destila
~ão por arrast~ento cpn vapor, em meio alca1ino( 1 ~

l\ ra i.c roô est.iLaç zio de J~je1dahl foi aplicada eri outros
\,." 1\,." de t.e rrn i - ~ -. f L . d . 1 ( 2, 3 )t rab a '.IOS, para eterm anao ao ce arao n i.a em .L Ul o rUTIllna , onde

teores entre 10 a 300 pp~ de ~lli3 foram determinados. Recentenente, mo
dificaç6es vem sendo propostas, visando principalmente maior sensibi
1i~ade e precisão, CQ~ o náximo de rapidez nas deterninaç5es. Sob e~
se aspecto, cita-se o procedimento de destilação isotêrmica em anã -
1ise por injeção em fluxo continuo, adotado por ZAGATTO e co1abora-
uores ( 4 ~

No presente trabalho descreve-se a análise de NH3

em fluidos rurninais de bovinos, cn que os teores encontrados foram u-
tilizados corno um dos subsidias para se co~provar ~ e~iciência de una
dieta ã base de
rum) em bovinos (

farelo de soja e cana de açucar (Sac~harum Officina7
5 ) . -• Essa deternlnaçao foi feita seguindo-se o proce-

dimento padrão de destilação em un micro !~je1dahl, e altcrnativanen-
te , sugeriu-se uma modificação de destilação por arrastamento com
fluxo de ar comprimido, en que se utiliza um sistema mais simples do
que no procecimento padrão, onde a destilação é feita com arrastamen
to por vapor.
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As titulações potenciometricas foram feitas com um
sistema sefli-automãtico de análise, constituido de U8a Autobureta
Radiometer ABU 13, um pBmetro Corninc; ~10d. 130, um registrador po-
tenciometrico C.G., e um eletrodo de victro Radiometer GK 2 301 C •

1:as anãlises por destilação em corrente de vapor, u
tilizou-se um micro ~estilador cteY-jeldahl, descrito na Figura I.

Ufl banho termostatizado, com temperatura controlada
o 5 °e -+ 1 O °c, f o í • 1 . d d . d tem .' , Ol utl lza o nas me l as com arras amento por

fluxo de ar. A Figura 11 ilustra o sistema borbulhador e os acessó-
rios utilizados.

Reagentes
Todos os reagentes utilizados nesse trabalho foram

de grau analítico.
A solução de ãcicto cloridrico utilizada para titula

ção po t.enci ornê t rLc a de,NH3 foi padroni,zada ,co~ soluç~o de NaOH pa -
drão Titrisol ~1erck.

A solução de cloreto de amônia utilizada nos testes
- ( 6 )cterecuperaçao, foi padronizada argentometricamente

Equipamentos

Procedimentos
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Nas determinações e testes com a~ostras padrões de
mr4Cl, utilizando-se o sistema descrito na Figura I, as amostras e
é solução alcalina foram introduzidas pelo funil. A corrente de'va
por produzida no frasco lateral ~assa pela amostra pelo borbulhador.
F. destilação ocorre durante 8 rai.nu t.o s e todo o NH3 liberado e cole-
tado em uma célula potenciométrica contendo 30 ml de solução 2,5 %
de ácido bórico, em banho de gelo. A titulação da amônia faz-se com
solução de ãcido'cloridrico padronizado, instrumental~ente, com o
registro automático da curva de titulação.

Nas 0eterminações e ensaios com amostras padrões uti
lizando-se o sistema descrito na Figura 11, o ar comprimido borbulha
na amostra previanente aquecida a 95 °C, durante 8 minutos. O NH3 é
liberado e coletado, sendo então titulado com descrito acima.
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Microdest~lador deFIGURA I
KJELDAHL .
Gerador de vapor
Funil para introduzir amostra
e reagente
Borbulhador de vapor no compar
timento de amostra -
Célula potenciométrica coleto-
ra de amostra (NH3)
Sistema de drenagem após desti
lação -
Refrigeração do condensador

AR_~

Figura 11 Sistema para destila
por arrastamento com ar comprimido.
L) Frasco Borbulhador camtrietano

lamina
T) Banho termostãtico
M) Chapa aquecedora com regulador

de temperatura
B) Borbulhador de ar
F) Funil para introdução da amos

tra e reagentes.
C) -Célula potenciométrica coleto

ra de amostra (~rt3)
\.
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RESULT.l\DOS E DISCUSSÕES

utilizando-se os sistemas descritos nas Figuras I

e 11, ~or~m levados a efeito testes de recuperaç~o de rm3 com amo~
tras padr5es, mantendo-se a concentraç~o de NaOH em 2,0 M. Esses en
saios foran feitos sempre com padrões e brancos, da mesma forma e
com o ~esmo tempo de destil~ç~o'( 10 ninutos ). Para, o metodo de
Xjelda~l, a recuperaç~o é de praticamente 100 %. Para o método com
o fluxo õe ar, as melhores condições de temperatura e fluxo de ar
foram investigadas. Os ~elhores resultados de recuperação de NH3 f~
ram obtidos para te~peraturas entre 95 - 97 °c e fluxo de ar entre
1,2 - 1,4 litros/~in . Nessas condicões foram feitos testes de me -. .
lhor alcalinidade, verificando-se recuperaç~o em torno de 98 %, n~o
influindo de modo bastante acentuado, a concentração de NaOE. Com
base n~sses resultados, fixou-se em 2,5 M a concentração de NaOH p~
ra os ensaios e analises posteriores.

O estudo do melhor tempo de destilação, para a~bos
os sisten2s utilizados, esta representado na Figura 111. Esses estu
dos fo~am feitos registrando-se a variaç~o de pH em função do tempo
de destilação. Em ambos os casos, observa-se que com 5 minutos de
destilação, se obtem percentagens de recuperação superior a 98 % •
As análises e ensaios posteriores foram feitos com 8 minutos de des
tilação, para garantir o máximo de efici~ncia no arraste de NH3"

A Tabela I ilustra os dados obtidos em um es·tudo
conparativo de recuperação de NH3 de soluções padrões, utilizando.-
-se os dois sistemas de destilação do NH3, descritos nas Figuras I

e lI. Testes estatIsticos aplicados com os dados da Tab~la I: mos-
tram que as medias para os metodos A e B s~o equivalentes para
vel de confiança de 99 %.

A Tabela 11 descreve os resultados obtidos em um tes
comparativo dos metodos utilizados, na determinação de iTII

3
com amos-

tras de fluido ruminal. Essas deter~inações foram feitas com amostras
àe ru~en tiradas de um mesmo animal para 4 tratamentos diferentes p~
ra comparaç~o dos resultados do método de Kjeldahl padrão ( A ) e
do mê~odo modificado ( B ). Os resultados indicam que os metodos se
equivalem, praticamente.
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PH
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I
I Figura 111 : Estudo do melhor tempo de destilação

para o m~todo de Kjeldahl padrão e para o m~todo
modificado .
A) Curva pH em função do tempo na destilação por arras

tamento com ar conprimido.
B) Curva pH em função do tempo na destilação por arras

i
tamento com vapor.

I Tabela I : Recuperação de NH para soluções pa-
drões pelo m~todo de kjeldah~ ( 1\)

..e para o meto-

I do modificado (13 )
'.

Experimento NR3 4 NU3 Recuperação
n9 eq g v 10 10 4 %,. Eq g X Eecup.

adicionado A !3 A B

1 1,125 1,102 1,119 97,92 99,55
2 1,i25 1,118 1,110 99,45 98,70
3 1,125 1,126 1,122 100,1 99,75
4 1,125 1,105 1,098 98,20 97,64
5 1,125 1,123 1,103 9~,80 98,00
6 1,125 1,124 1,105 99,92 90,20
7 1,125 1,136 1,09G 101,0 97,45

l-1~dia 99,48 98,47

d 0,82 0,74
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TABL~ 11 - Dados obtidos na determinação de amônia em
fluido ruminal para um mesmo animal submetido a quatro
diferentes tratamentos e com diferentes tempos de amos
tragem, para conparação dos resultados dos ~étodos de
Kjeldahl padrão (A) e nodificado (3) .

* * * *Tratamento TO T2 'i" T6-4
l\ B A 3 A n , 1\ 'f3

1 4,G3 4,99 21.,75 24,40 7,92 8,01 4,95 5,16

2 5,18 5,42 27,11 26,95 7,95 7,90 4,32 4,18

3 4,55 4,68 25,82 26,32 8,55 8,22 3,45 3,31

4 4,37 4,62 24, -10· 24,75 8,52 8,54 4,22 4,01

* Os tempos T , T~, T~ e T correspondem ao estado de entre-refei-
ção, duas, 8uatro e"seis goras após a ingestão, respectivamente

** :1édia de duas deterninações para cada anostragem.

Tl\DELA 111 - Concentração nédia de amônia no fluido ruminal,
em diferentes tempos após a ingestão e em diferentes trata-
mentos.

Tratanento 'T' T2 T~ T6-o
, .!-1 mg/1OO ml **!'L 3

1 4,51 0,66 + + 2,37 6,23 +4 ....•
+ 19,72 - 2,59 8,68 - -.L, j 'i

2 + + 0,14 + +6,76 - 0,93 26,59 - 1,15 - 1,63 3,71 -0,90

10,12 + 2,48 ++ 2G,7f: + -3 9,1~ - 1,28 - 2,43 5,87 -1,23

27,83 + 1,36 + r.: 9G,74 + 1,68 - 3,08 + 1,36 5,944 - - -O,:>

* 11édia de oito amostragens com duas amostragens por semana e troca
do animal a cada duas semanas. Os desvios das médias levam em conta
os eventuais cesvios do método analítico, hem cono os parâmetros
biológicos inerentes a cada animal utilizado no experimento.
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o delinca~ento eÀ~erimental para as amostragens das
análises feitas, seguiu um quadrado latino ce " 4 ~ 4 li, tal que o~
quatro animais utilizados no tra~alho, f.ossem submetidos a quatro di
ferentes dietas. As dietas eram constituidas de cana de açucar, mi-
lho e ureia, variando os níveis de farelo de soja de 300,600,900 e
1.200 g/animal/ dia, para os tratamentos 1,2,3 e 4 respectiva~ente.
Cada animal permaneceu 21 dias em cada tratamento, sendo 14 dias p~
ra um período prê-experinental adaptação) e 7 dias de período de
colheita.

Os zesuL tados da Tabela 111, sugeren que o aumento
da quantidade de farelo de soja nos diferentes tratanentos, não au-
mentan a concentração de a~ônia do fluido ruminal, indicando que os
nrveis de proteina estudados 'n~o afetaran a ferrnentaç50 ruminal. As
variações nas concentrações de l:l13que ocorrem para os diferentes
t.erapos de calhei ta, f oram 0;-;c:;iJeraLloseraví.rt.ude GO ~)rocesso f cr -
nentativo ~ue ocorre no rumen de bovinos.

A presente comunicação, alé~ desses rcsultad03, ~o~
tra ainda a possi')ili~adp ~e se utilizar a ~estilação por arrasta -
nento com fluxo de ar conprimido, na determinação de nitrogênio to-
tal ou anônia. Con essa modificação, utiliza-se uma instrumentação
mais simples e as an51ises são ~~itas com a mesma sensibilidade e
precisão.
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