LABORATORIO. DEL TRANSPORTE |
Y MECANICA -DEL SUELO

L

2.

Méhulu para la realizecidn del ensogo de

OBJETO

destilacidn de algulitranes

NLT-189/63

1.1, Esta Norma recoge el procedimiento- a sequir para efectuar el en-
sayo. de destilacién de alquitranes.

1.2, En este ensayo se determinan tres fracciones de destilados, siendo
esencial que los detalles del método se sigan estrictamente, com
objeto de obtener resultadoes reproducibles. La cantidad de mues-
tra que se destila es de 750 gr., con objeto de obtener fracciones
de destilado suficientes para la determinacion de fenoles, naftalina,
etcétera,

APARATOS Y MATERIAL NECESARIOS
2.1, Aparato de destilacion, compuesto de:

2,11,

2.1.2,

Matraz de destilacién.—Un matraz de destilacién de vidrio
resistente al fuego, cuya forma, capacidad y dimensiones
se detallan en Ia fig. 1 y en la Tabla 1. Bste matraz coincide
con la especificacién B. 5. 571, Referencia S. T. P. T. C, F 8.

Termémetro.—Un temémetro para el matraz de destilacién,
con. escala desde ~—2 a 400° C, Ref. 8. T. P. T. C. - T4¢,

-con las caracteristicas siguientes:

Nomas 8, 'T. P, T, C. para termémetro, Ref, T4e,
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La colocacion del termémetro en ¢l matraz deA destilacién
se hard de tal forma, que el comienzo del tubo capilar
quede al nivel -del borde inferior del tubo de salida.

Protector—FE| protector serd de chapa metalica y seccitn
rectangular, del tipo chimenea y con la forma y dimensiones

detalladas en la fig. 2. Lleva ademés upa pantalla o repisa -

interior colocada horizontalmente, de asbesto duro v de
seis milloretros de espesor, apoyada en cuatro soportes fijos,
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2.14,

2,15,

situados en los cuatro &ngulos de la chimenea, con un orifi-
cio central circular de 110 milimetros de didmetro para el
matraz de destilacion; las dimensiones de esta pantalla se
adaptaran a las interiores de la chimenea, con objeto de
evitar que los gases calientes se pongan en contacto com
ins paredes laterales del matraz. : ‘

Cada una de las caras mayores del protector Heva dos
orificios circulares situados debajo de la pantalla, una ranu-
ra junto a la base de la chimenea y otra vertical en su parte
inferior, para dar salida al tubo de destilacién; la muesca
que no se utilice se cubrird durante el ensayo con una chapa
rectangular de 50 X 110 milimetros, ,

En una de las caras pequefias se dispondra una ventana
deslizable, de vidrio resistente al calor, y en la otra, dos
orificios circulares analogos a los de las caras mayores.

Refrigerante—Un refrigerante de aire, consistente en un
tubo recto, de vidrio resistente al calor, con las siguientes
dimensiones: :

; 20+1 mm
Longitud total .o v oo oo o e 600 + 10 mm.
Bapesor de paredes ... ... ... ... 10al5mm

Un extremo del tubo estara cortado normalmente a su eje
y el otro formando un angulo de 45°.

Colectores.—Se dispondra de probetas para recogida de
destilados, de 25 y 100 ml, de capacidad. Las probetas de
25 ml. van graduadas en 0,5 ml, y las de 100 ml. en mi-
lilitros, Ambos tipos de colectores concuerdan con Ja espe-
cificacion B. S. 605, Referencias V 3y V 1, respectivamente.
Su forma y dimensiones se especifican en la fig. 3, y sus
tolerancias de capacidad son: ‘

Colector de 25 ml, ]

Error miximo total y entre divisiones, hasta 2,5 ml. ... ... + 0,04 i, .
Error maximo total y entre divisiones, de 2,5 a 25 mi, ...  +£0,1 ml
Colector de 100 md.

Error mix'mo total y enlre divisiones, kasta 10 ml... ... +0,2 mb
- Error méximo ¢otal y entre divisiones, de 10 a 100 ml.... + 04 mb

2.2, Soporte metdlico, con abrazadera, para el condensador.
23. Mechero, de tamafio grande.

PROCEDIMIENTO

3.1, Preparacién de la muestra.

3.1

3.1.2,

Si ¢l material a ensayar contiene menos de un 0,5 por 100
de agua, determinada segin la Norma NLT-137/63, el
ensayo de destilacion se realiza con el meterial tal v como
se recibe, después del tratamfento preliminar descrito en el
apartado 3 de la Norma NLT-186/63. ' '

Si la proporcién de agua excede al 0,5 por 100, es preciso
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deshidratar la muestra antes de proceder al ensayo de des-
tilacién, : —

Le deshidratacién se realiza en un aparato andlogo al
empleado en ¢l ensayo de destilacién, destilando unos 1,000
mililifros de muestra en un matraz de dimengiones apropia-
das, hasta eliminar el agua. Se deja en reposo el destilado,
calentando suavemente, si fuera preciso, el colector para se~
parar el agua de los aceites que pudieran, también haber des-
tilado. Cuando, tanto la muestra como el colector, estan a la
temperatura ambiente, se separa el agua de los acéites des~
tilados y éstos se afiaden de nuevo al matraz, agitandolo
hasta homogeneizar su contenido. Con la muestra ya des-

hidratada se puede proceder directamente al ensayo de des-
tilacion.

3.2, EnsaSro de destilacion.

3,2.1,

3.2.2

3.2.3.

3.2.4.

Se pesan en el matraz de destilacién 750 =+ 1 gr. de mues-
tra, se coloca el termémetro y se monta el aparato. Fi ma-
traz deber4 ajustar exactamente en el hueco central que lleva
la pantalla del protector y su tubo lateral de salida sobresal-
dré 25 milimetros del corcho en el interior del refrigerante.
En el otro extremo del refrigerante se coloca el receptor, de
tal forma que el destilado resbale por la cara interior de la
probeta,

La velocidad de calentamiento se regula para que se alcancen
los 200° C en ¢l matraz en 35 3= 5 minutos desde el comien~
.20 del ensayo. Si esto no es posible, bien por formacién de
espuma o por fenémenos de condensacién de agua en el
cuello del matraz, se puede éste calentar por su parte su-
perior con una llama no luminosa, Debera anotarse, en este
caso, el tiempo transcurrido hasta alcanzar la temperatura
de 200° C. En todo caso, esta calefaccion auxiliar no se em-
"pleard si se han rebasado ya los 200* C.

Es esencial mantener una velocidad de destilacién constante
durante todo el ensayo. Aunque es importante que esta ve-
locidad sea la especificada, es preferible evitar fluctuaciones
en la velocidad de destilacién a procurar obtener una ve-
locidad media determinada. La velocidad a que se debe ilevar
la destilacién serd de 5 ml/minuto, y como comprobacion de
uniformidad durante el ensayo, se anotaran los tiempos en
que destilan cada 5 ml. Este tiempo debera estar compren-
dido entre 54 y 66 seg,, aunque este intervalo podra ampliar-
se entre 50 y 70 seg., siempre que la diferencia entre dos in-
tervalos cualesquiera de destilacién de 5 ml. no exceda de
cinco seg. '

Se recogen tres fracciones de destilados hasta 200°C. de
200 a 270° y de 270 a 300° C. Normalmente, ¢l colector de
25 m}, es suficiente para la primera fraccién y los colectores
mayores para las restantes. Estos colectores mayores deberén
calentarse inmediatamente antes de su utilizacion.

Las dos primeras fracciones se recogeran cuando la tem-
peratura de destilacién alcance exactamente los 200 y 270° C,
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respectivamente, y sin alterar o interrumpir la marcha normal
de la destilacién. Para obtener la Fraccidn a 300° C se opera
de la forma siguiente: Se corta el mechero en el instante en
‘que se alcance esta temperatura y se esperan cinco minutos
antes de retirar el colector, recogiéndose asi, ademés, en esta
feaccién los aceites destilados que escurren del refrigerante
durante este periodo de tiempo. Si se depositan sélidos du-
rante la destilacién en el refrigerante, se calentarad é&ste con

una llama pequefia para arrastrarlos a la fraccién correspon-
diente.

4. CALCULOS

4.1.

4.2,

‘4.3,

Si se desean conocer solamente los resultados del ensﬁyo de desti-
lacién, se precisan:

41,1, Tara de cada uno de los colectores empleados.
'4.1.2. Tara del matraz de destilacién.

4.1.3. Peso, en gr., de la muestra.

414. DPeso, en gr., de In fraccién de destifado hasta 200° C. Si ha

- .destilado agua juntamente en esta fraccién, se mide su vo-

lumen en la probeta y se calcula su peso asignandole una den-

sidad de 1,00 gr./ml. Bl peso de esta fraccion de destilado se
calcula asi por diferencia.

4.1.5. Peso, en gr., de la fraccion de dest:lado entre 200 y 270° C,

* 4.1.6. Peso, en gr., de la fraccién de destilado entre 270 y 300° C.

Si posteriormente se van a determinar fenoles, NLT-190/63, se re-
servarén las fracciones de destilados hasta 200° C y de 200 a 270°* C.

lgua!mente se reservaré el contenido del matraz después del ensayo, si .
se quiere determinarel punto de reblandecxm:ento del regiduo de desti.
lacién, NLT-125/63,

5. RESULTADOS

=

52,

5.3.

Se caicula'n los tantos por ciento en peso reSpecto a la muestra total de
alquitran, de cada una de las fracciones de destilado.

Con cada muestra de alquitrdn se Tealizaran dos ensayos de desti-
lacién. Si lamamos b) y ¢} a los valores -obtenidos, segfin 5.1.,

para las fracciones de 200 a 270° C, y de'270 a 300° C, respectiva-
mente, los resultados de ambas determinaciones no diferitn en

_mas de:
Bracdén b) v o e oo e e e e . =059
Fraccdn €) o v v v vee vee eee e e +05%
+*10%

B + ¢ .

Los resultados se expresaran por el valor medio obtenido de ambas
determinaciones para cada fraccion de destilado.
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OBSERVACIONES

6.1. La velocidad especificada de destilacién corresponde, aproximada-.

mente, a 90 gotas por minuto, o 3 gotas cada dos segundos, por lo
que es conveniente observar periédicamente este recuento moviendo
ligeramente e] colector,

CORRESPONDENCIA CON OTRAS NORMAS

7.1. Esta Norma concuerda esencialmente con la ¢Serial ntim.: R.T. 5-
57» del Comité para la Normalizacién de Ensayos de Productos de
alguitran. (S. T. P. T. C.}. '
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MATRAZ DE DESTILACION (ST P T C.F-8).

Referencio STPTC, F8

Capacidod de! buibo, mi, 975

Distancia desde Ja base of can- i

$r0 del tubo katerd, mm. 78S

m«mumm 128,5

Expesor de! vidrio, mm, 0all
TABLA ==

CARACTERISTICAS DEL. MATRAZ DE DESTIL ACION smtes
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Fig~2-
PROTECTOR METALICO PARA EL MATRAZ DE DESTILACION.

Dimenaiones sn rmm.




Colactor de 285ml
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Colector de 100 ml
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COLECTORES PARA DESTILADOS.



