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Тема. Визначення загального вмісту нітрогену по К’єльдалю (мікрометод).
Мета: визначити загальний вміст нітрогену в харчовій сировині та продуктах по
К’єльдалю (мікрометод).
Об’єкт дослідження: нітрогенвмісна речовина.
Обладнання і посуд: колби К’єльдаля місткістю 50...100 см3, апарат для мікровизначення нітрогену.
Реактиви: сульфатна кислота концентрована, пергідроль, купрум (ІІ) сульфат, калій сульфат, натрій гідроксид (ω= 33 % ), для звільнення від амоніаку рекомендується нагріти розчин до кипіння, кип'ятити протягом 1-2 хв, потім охолодити, натрій гідроксид, 0,01 н, метиловий червоний, реактив Несслера, дистильована вода.

Теоретичні відомості:
Метод визначення загального вмісту нітрогену в біологічних об’єктах за К’єльдалем вважається одним з найточніших. При визначенні загальної кількості нітрогену органічну речовину мінералізують кип’ятінням з концентрованою сірчаною кислотою. Амоніак, що звільняється, зв’язується сульфатною кислотою, при цьому утворюється амоній сульфат. Додаванням концентрованого розчину натрій гідроксиду витісняють амоніак. Амоніак поглинається титрованим розчином сульфатної кислоти, який беруть в надлишку. Відгонку амоніаку прискорюють пропусканням водяної пари. Надлишок розчину сульфатної кислоти, що не прореагував, відтитровують натрій гідроксидом.
За різницею між об’ємами (см3) розчину сульфатної кислоти, узятими для поглинання амоніаку і тим, що залишився в надлишку після закінчення реакції, визначають об’єм (см3), витрачений для нейтралізації амоніаку. 1 см3 0,01 н розчину сульфатної кислоти відповідає 0,000142 г нітрогену.

Хід виконання роботи
Досліджуваний продукт ретельно подрібнюють. У пробірку з термостійкого скла (діаметром 15 мм) вносять 0,03-0,08 г зваженого подрібненого продукту, додають 2 см3 концентрованої сульфатної кислоти і 1-2 краплі пергідролю. Як каталізатор використовують суміш купрум (ІІ) сульфату й калій сульфату (1 : 3). Тримаючи пробірку від себе під кутом 450 (за допомогою утримувача), нагрівають її на слабкому вогні. Протягом 2-3 хвилин звичайно відбувається знебарвлення рідини. При подальшому нагріванні безбарвна та прозора рідина не повинна пожовтіти. Якщо ж вона набуває жовтого забарвлення, то це свідчить про неповне спалювання органічних речовин. У цьому випадку вміст пробірки охолоджують, додають ще 1-2 краплі пергідролю і знову нагрівають на повільному вогні. Всього витрачають не більше 4-5 крапель пергідролю. При мінералізації органічних речовин уникають бурхливого кипіння рідини. 
Після того, як всі органічні речовини окислилися, про що свідчить стійке знебарвлення рідини, вміст пробірки кількісно переносять у мірну колбу на 100 см3, охолоджують і обережно (по стінці!) додають 15 см3 дистильованої води (попередньо перевіреної за допомогою реактиву Несслера на відсутність аміаку), 2 краплі розчину метилового червоного та приєднують до апарата для мікровизначення нітрогену.
Апарат для мікровизначення нітрогену складається з пароутворювача (1), запобіжної судини (3), колби К’єльдаля (5), краплепоглинача (11), холодильника (10) і приймача – конічної колби (12). Пароутворювачем є звичайна плоскодонна колба, в яку наливають дистильовану воду, що підкислена сірчаною або фосфорною кислотою. Колбу-пароутворювач забезпечують запобіжною скляною трубкою (2), яка доходить до дна. Для рівномірного кипіння на дно колби кладуть декілька шматочків пемзи або скляних капілярів.
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Апарат для мікровизначення нітрогену (за К. П. Петровим)

Оптичну густину фільтрату кожної проби досліджують на фотоелектроколориметрі. Як стандартний розчин використовують лимоннокислий розчин барвника оранж Ж, розведений дистильованою водою у співвідношенні 25 : 20.
У приймальну колбу (12) піпеткою вносять 20 см3 0,01 н розчину сульфатної кислоти. Колбу встановлюють так, щоб форштос був занурений в кислоту на 2-3 мм (щоб уникнути втрат аміаку).
У колбу К’єльдаля через лійку (7) наливають 33 % розчин натрій гідроксиду (з розрахунку 5-6 см3 розчину лугу на 1 см3 концентрованої сульфатної кислоти, узятої для спалювання) до зміни забарвлення індикатора на жовте, після чого негайно ж закривають затискач на лійці (7). Відкривають затискач під номером 13 (одночасно закриваючи затискач під номером 4 на запобіжній судині), і починають пропускати пару. Відгонку амоніакупродовжують протягом 10-15 хвилин. В останні хвилини відгонки кінець форштоса виймають з розчину кислоти (щоб уникнути засмоктування рідини).
Закінчивши відгонку, змивають форштос 2-3 см3 дистильованою водою, приєднуючи змив до розчину, що міститься в приймачі, у який додають 2-3 краплі розчину метилового червоного і відтитровують надлишок кислоти 0,01 н розчином натрій гідроксиду до появи жовтого забарвлення.
Загальний процентний вміст нітрогену в досліджуваному матеріалі (Х1) розраховують за формулою:
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де А – кількість 0,01 н розчину сульфатної кислоти, що зв'язалася з амоніаком (см3); 
Н – наважка продукту (г).
Зробити висновок до роботи.
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