LABORATORIO DEL TRANSPORTE
Y MECANICA DEL SUELO

Método pﬂl;ll la determinacion de fenocles en

1.1.

‘alguitranes
NLT-190/63

En esta Norma se determinan tnicamente los fenoles presentes en
los aceites destilados de alquitran hasta 270° C.

Los fenoles se extraen con hidréxido sédico, hirviendo posterior-
mente para eliminar aceites neutros y bases; se liberan los fenoles
por adicién de acido clorhidrico y se mide su volumen.

2. APARATOS Y REACTIVOS NECESARIOS

3.

2.1. Embudo de decantacién, con tapén esmerilado.
2.2. Vasos de precipitados.
- 2.3. Matraces de fenoles. Dos matraces de 200 m). de capacidad y 25 ml.
en el cuello graduado. B. S. 676 Ref. niim. V5, cuya forma y dimen-
. siones se detallan en la fig. 1, con las siguientes tolerancias:

Error maximo de capaddadi en cualquier graduaciom .. w.. sor oo *01 ml
Diferencia maxima entre los errores de dos graduaciones ... ... ... ) 0,1 ml

2.4. Solucién de. hidréxido sédico al 10 por 100. Esta solucién debera
filtrarse si no esta clara.

2.5. Acido clorhidrico concentrado, '

2.6. Cloruro sé6dico. Solucién saturada y reactivo en polvo. _

2.7. Indicador naranja de metilo. Solucién obtenida disolviendo 0,1 gr. de
naranja de metilo en 100 ml. de agua destilada.

PROCEDIMIENTO

3.1. El total de los aceites destilados hasta 270° C. obtenidos en el ensayo
de destilaciéon, NLT-189/63, y calentados, si fuera necesario, hasta
consistencia liquida, se pasan al embudo de decantacién. Se enjua~
gan los colectores con un volumen igual de solucién de hidréxido
sédico, a temperatura comprendida entre 40 y 70° C., que se afiade,
asimismo, al embudo de decantaci6n. Se tapa el embudo y se agita vi-
gorosamente durante cinco minutos, dejandolo después en reposo.

3.2. Después de decantada, se pasa la capa inferior alcalina a un vaso

de precipitados. Al resto de la solucién que ha quedado en el embu-
do se le afiade una nueva cantidad de solucién caliente de hidréxido
sédico igual a la cuarta parte de la empleada para el lavado inicial.



3.3.

34.

3.5.

3.6.

3.7

3.8.

Se agita y decanta igualmente y se separa también la fraccién al-
calina. Se va repitiendo este proceso empleando sucesivamente can-~
tidades de hidréxido sédico iguales a la tltima empleada, hasta que
se han extraido todos los fenoles, lo que se comprueba cuando, acidi-
ficando ligeramente con &cido clorhidrico concentrado un lavado, no

se aprecia ya separacién de fenoles. Se retinen todas las porciones
de lavado.

Debe evitarse un gran exceso de hidréxido sédico, aunque si es con-
veniente un pequefio exceso para asegurar que la extraccién ha sido
completa. Como guia puede sefialarse que 5 ml. de la solucién de
hidréxido empleada es suficiente para extraer, aproximadamente,
1 ml. de fenoles. Durante el proceso de lavado y extraccién, el conte-
nido del embudo de decantaciéon debera permanecer liquido, siendo
aconsejable, para ello, sumergir el embudo en agua a una tempera-.
tura entre 40 y 70°.C,

Reunidas las soluciones-de lavado, incluida la de prueba con éacido
clorhidrico, se compryeba con panel de tornasol y se ajusta a alca-
linidad si fuera preciso, con la solucién de hidroxido sédico; se afiade
plato poroso y se hierve fuertemente durante vemte minutos, dejan-
dola luego enfriar,

Si la solucién queda clara se pasa, una vez fria, directamente a;l frasco
de fenol (Observaciones: 5.1.). Si la solucién no es clara se filtra por
lana de vidrio, humedecida antes con solucién saturada de cloruro
sédico, recogiéndose el filtrado en el matraz de fenol. La lana de
vidrio se lava a continuacioén con 25 ml. de solucién saturada de clo-

ruro sédico, que se junta al filtrado anterior. '

Se afiaden 3 gotas de la solucién indicador de naranja de metilo y

luego acido, agitando enérgicamente el matraz, Durante la adicion de

acido clorhidrico se debe enfriar de vez en cuando la solucién, su-
mergiendo el matraz en agua fria. :

Se satura la fase acuosa von cristales de cloruro sodmco hasta que
se observe la presencia de cristales sin disolver; finalmente, se va
afladiendo solucion satirada de cloruro sédico hasta que el nivel de
fenoles queda en Ja porcion graduada del cuello del matraz.

Después de un tiempo suficiente en reposo, preférentemente durante
toda la noche, se mide el volumen de fenoles. :

1. RESULTADOS

4.1.

5.1.

Los resultados se expresan en tanto por ciento en volumen de feno.
les referido al volumen original de la muestra de alquitran, (Obser-

~ vaciones: 5.2. y 5.3.).

OBSERVACIONES

Si se espera que la proporcién de fenoles sea de un 31/3 % o mas,
se divide el contenido de la solucién de lavado con hidréxido sédico,
después de hervir y filtrar por lana de vidrio si fuera necesario, en-
tre los dos matraces de fenoles, siguiendo con ambos el proceso ge-
neral y totahzando el volumen obtenido.
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5.2. Para el calculo de los resultados es preciso conocer el peso especi-
fico de la muestra.

5.3. Cuando se desee conocer el tanto por ciento en peso, los calculos se
haran sobre la base de un peso especifico para los fenoles de 1.04.

CORRESPONDENCIA CON OTRAS NORMAS

6.1. Esta Norma concuerda esencialmente con la «Serial nim.: R. T.
6-57», del Comité para la Normalizacién de Ensayos de Productos -
de Alquitran (S. T. P. T. C.).
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MATRAZ DE FENOLES.
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