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NORMA Eﬁ. ENSAYO NLT-189/72

LABOBATORIO DEL TRANSPORTE
Y MECANICA DEL SUELQO
“JOSE LUIS ESCARIO”

OBJETO

Destilacion de alquitranes

1.1. Esta norma describe e] procedimiento a seguir para efectuar el ensayo de
destlfacién de alquitranes.

1.2. En este ensayo se determinan tres fracciones de destilados, slendo esen-
cial que los detalles del método se sigan estrictaments, con objeto de
obtener resultados reproductbles. Le cantidad de muestra que se destlia es
de 750 g, con objeto de obtener fracciones deo destilados suficientes para
fa determinacién de fenoles, nafialing, etc,

APARATOS Y MATERIAL NECESARIOS

21. Aparato de destilacion, compuesto de:

21.1.

Matraz de destilacién. —Un matraz de destilacién de vidrio resis-
tente al fuego, cuya formsa, capacidad y dimensiones se detallan
en la figura 1 y en la tabla i. Este matraz coincide con ia espe-
ciicacién B.8. 571, referencia S.T.PT.C. F 8.

Termémetro, — Un termémetro para el malraz de destilacion, con
escala desde —2 a 400 ¢C, referencia S.T.P.T.C. Tde, con las
caracteristicas slgulentes:

Longitud Longliud

Escala Graduacién total minima de
méxima iz escaia

°C oC mm mm o

Error
méximo

—2 a 400 1 430 250 + 4,0

La colocacion del termémetro en el matraz de destitaclon se hard
de tal forma que el comlenzo del tubo capllar quede af nivel
del borde inferior del tubo de ealida.

Protestor. — El profector seré de chapa metallca y seccidn rac-
tangular, de! tipo chimenea v con fa forma y dimensiones detalia-
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das en la figura 2. Ligva ademds una pantalia g replsa interior
colocada horizontalmente, de ashesto duro y de 6 mm de espe-
S0r, #poyada en cuatro soportes fljos, situados en los cualro &np-
gulos de la chimenes, con un orlticlo central clreular do O mm
de dlametro para el matraz de destliacion; las dimensiones do esta
pantalla se adaptardn a lag interlores de 1a chimenes, con objete
de evitar que fos gases calientes se pongan en contacto con lag
paredes laterales del matraz.

Cada una de fas caras mayores del protecior jleva dos oriflcios:
circulares situados debajo de Ia pantalia, una ranura juntc a i
base de la chimenea ¥ ofra vertical en sy parte superior, para dar
salfda al tubo de destilacién; la ranura que no se utllice se
cubrird durante el ensayo con ung chapa rectangular de 50 x 110
millmetros,

En una de las carag Pequefias se dispondrd una ventana desliza.-
ble, de vidrio reslstents al calor, ¥ en la otra dos otificios clroy~
lares andlogos a los de las caras mayores,

Refrigerante, — Un eltigerante de alire, consistente en un tubo
recto, de vidrlo resistente gy calor, con las sigulentes dimensiones:

Diametro Interno ............. e 2041 mm
Longitud total ................ Verraas 600 & 10 mm
Espesor de paredes ............... L0 a 1,5 mm

Un exiremo dei tubo estara cortado normalments a sy eje y of
otro formando un dngulo de 45 grados,

Colectores. ~+Se dispondra de probetas para racogida de destila-
lados, de 25 y 100 cm8 de capacidad, Las probetas de 25 cm¥
van graduadas en 0,6 cm® y las de 100 cmé en centimetros -
bicos. Su forma y dimensiches sg especlfican en |a figura 3 vy sus
toleranctas de capacidad son:

Colector de 25 om

Error maximo totaf Y entre divisiones, hasta 2,5 omS, 3 0,04 cm¥
Error méximo total y entra divislones, de 2,5 a 25 cms. + 61 cm®

Colector de 100 cm3

Error maximo total v entre divislones, hasta 10 gma. + 0,2 cm®
Error méximo total ¥ entre divisiones, de 10 a 100 cmd, <+ 0,4 ems

22. Soporte metdlico, con abrazadera, para el refrigerante,
2.3. Mechero de gran poder calorifico,

PROCEDIMIENTG ’
31

Preparaclén de la muestra,
81 ¢ material a ensayar contiene mencs de un 05 por 100 de
agua, determinada segin la norma NLT-123/72, & ensayo de

314
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destllacién se realiza con e malerial tal y como se recibe, despuss
del tratamiento prellminar descrito en el apartado 3 de 1a norma
NLT-187/72.

Sl la proporcldn de agua excede al 0,5 por 100, es preciso des-
hidratar 1a muestra antes de proceder al ensayo de destilacién.
La deshidralacién se realiza en un aparato andlogo al empleado
en el ensayo de desliaclon, destilando unos 1000 ¢m3 ds musstra
en un matraz de dimenslones apropiadas, hasta eflminar el agua.
Se deja en reposo ef destilado, calentando suavemente, si fuera
preciso, el coloctor para separar €] agus de los aceites gue pu-
disran también haber destiiado, Cuando, lanio la muestra como
el colgctor, estén a la lemperatura ambiemte, se separa el agua
de los aceites destilados y éstos se afaden de nuevo al matraz,
agltandolo hasta homogenelzar su contenido, Con la muestra ya

deshidratada se puede proceder directamente &l ensayo de des-
tilacion,

3.2. Ensaye de destilacién.

3.2.1.

Se pesan en ef matraz ds destifacion 750 = 1 g de muestra, se
coloca el termdmetro y se monta el aparato. £l matraz debe ajus-
tar exactamenie en el hueco central que lleva la pantalla del pro-
tector y su tubo laleral de sellda sobresaldréa 25 mm del corche
en el Interior del refrigerante. En el otro extremo del refrigerante
se coloca gl colgcior, de tal forma que | destilado resbale por la
cara Interlor de la probeta. .

La velocidad de calenfemientc se regula para que se alcancen
los 200 °C en ef matraz en 35+ 5 minutos desde e comisnzo
del ensayo. Si esto no es posible, bien por formecion de espuma
o por fandmenos de condensacién de agua en el cuello del matraz,
se puede éste calentar por su parte superior con una llama no
fuminosa. Debe anotarse, en este caso, el tiempo transcurrido hasta
alcanzar fa temperatura de 200 °C. En todo caso, esta caiefageldn
auxillar no so emplears si se han rebasado ya log 200 °C.

Es esenclal maniensr ura velocidad de destllaclén constante du-
rante todo el ensayo (Nota 1). Aunque es Importante gue esta
velocldad sea 1a especlileada, es preferible evitar fluctiaciones
en la velocldad de desiliacién, a procurar obtener una velocidad
media determinada. La velocidad a que se debe llevar la destila-
¢lon serd de 5§ cm3/minuic v, como comprobacion de uniformidad
durante el ensayo, se anotan los tiempos en gue destilan cade
5 cm3. Este tiempo debe estar comprendido entre 54 y 66 segun-
dos, aunque este intervalo puede ampliarse entrg 50 y 70 segundos,
siempre que lg diferencia entre dos intervalos cuaiesquiera de des-
tllacién de 5 cm3 no exceda de 5 segundos.

Se recogen ires fracciones de destilades, hasta 200 °G, de 200
a 270 y de 270 & 300 °C. Normalmente, el colecior de 25 cm®
es suficlente para la primera fraccién y los coiectores mayores
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para las restantes. Eslos colectores mayores deben calentarse
Inmediatamente anles de su utilizacién.

Las dos primeras fracciones se recogen cuando {a temperatura
de dsstilaclén alcance exactamente los 200 y 270 °C, respecth
vaments, y sin afterar o interrumpir la marcha normal de & des-
tlacién. Para obtener la fracclén a 300 °C se opera de la forma
siguients: se corta el mechero en el instante en gue se alcance
esta temperatura ¥ se esperan 5 minutos antes de retirar el colec-
tor, recogiéndose asi, ademas, en esta fraccién los aceites des-
tifados que escurren del refrigerante durante ests periodo de tiem-
po. Si se depositan séildos dutrante la destilacién en el refrigerante,
se calentard éste con una Kama pequefia para arrastrarlos a ta
fracelén correspondiente,

Nota 1.—ta velocidad especificada de destilacién corrasponde,
aproxlmadaments, a 90 gotas por minuto, 0 3 gotas cada dos se-
gundos, por lo que es conveniente observar perl6dicamente este
recuento moviendo ligeramente el colector.

4. CALCULOS
4.1. 8i se desean conocer solamente los resultados del ensayo de destliacion
se preclsan:
411, Tara de cada uno de los colectores empleados,

4.2,

4.3,

4.1.2,
413,
414,

4.1.5,
4.1.6.

Tara del matraz do destilacién,

Masa, en g, de la muestra.

Masz, an g, de la fraceion de destilade hasta 200 ¢C. 8i ha des-
tilado agua juntamente en esta traccidn, se mide su volumen en
1a probeta y se calcula su peso asigndndole una densidad relativa
de 1,00. El peso de esta fraccién de destilado se calcula asf por
diferencla,

Masg, en g, de la fraccién de destllado entre 200 y 270 °C,

Masa, en g, de la fracclén de destilado antre 270 y 300 °C.

S| posteriormente se van a determinar fencles, NLT-180/72, sa reserva-
rén las fracclones de destitados hasta 200 °C y de 200 a 270 °C.

fgualmente se reservard el contenldo del matraz después del ensayo, si

se qulere determinar el punto de reblandecimiento del residuo de des-
tilacion, NLT-125/72.

4. RESULTADOS

5.1. Se calcularén los tantds por ciento en peso respeclo a ia muestra fotal
de alquitrdn, de cada una de las fracclones de destlado,

5.2, Con cada muestra de alquitrdn se realizarén dos ensayos ds destilacidn.
Sl llamamos a vy b a los valores obtenidos, seglin 5.1, para las fracciones
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de 200 a 270 °C, y de 270 a 300 °C, raspectivamente, los resultados de
ambas determinaciones no diferirén en mas de:

Fraccién a
Fraccién b
a+b

5.3. Los resultados se expresaran cafculando el valor medic de ambas deter-
minaclones para cada fraceion de destilado.

6. CORRESPONDENCIA CON OTRAS NORMAS

6.1, Esta ncrma concuerda esenclalments con la "Serial nim.: R.T, 5-57" det
Comlté para |la Normalizaclon de ensayos de Productos de Alguitrén
(8.T.PT.C)




COTAS €N mm

Fig. 1.— Matraz de destilacion (. 7. P. T. C. F-8).

TABLA |.— Caracterfsticas del matraz de destilacién.

Referchcia STRTC.

Capacided del buibo, em®

Disiontia desds ko basa ol cen-
ro daf tubo laterol, mm

Ditwnttra extarng del bul, mm

Esposor del vidrio, mm




140

Rebordas

206256

VISTA LATERAL

d.l. Dldmetro interno

Fig. 2.— Protector metdlico para el matraz de destilacion,
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Colactor de 25 em®

Colactor do 100 cm®

=

Qtzai

il

Lhle L8

-

Qi3 0H

COTAS EN mm

Fig, 3. — Colactores para destiados,






