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NLT-189/85

Destilacion de alquitranes

1 OBJETO Y CAMPO DE APLICACION

1.1 Esta norma describe el procedimiento que
debe seguirse para la determinacién del ensayo de
destilacién de alquitranes utilizados en construe-
cién.

1.2 En este ensayo se determinan tres fracciones
de destilados, siendo esencial que los detalles del
método se sigan estrictamente con objeto de obte-
ner resultados reproducibles. La cantidad de mues-
tra que se destila es de 750 g, con objeto de obtener
fracciones de destilados suficientes para la determi-
nacién de fenoles, naftalina, etc.

2 APARATOS Y MATERIAL NECESARIOS
2.1 Aparato de destilacién, compuesto de:

2.1.1 Matraz de destilacién. Un matraz de desti-
lacién de vidrio resistente al fuego, cuya forma, ca-
pacidad y dimensiones se detallan en la figuraly
en la tabla 1. Este matraz coincide con la especifica-
cién BS 571, referencia STPTC F 8.

2.1.2 Termémetro. Un termémetro para el ma-
traz de destilacion, con escala desde - 2 a 400 °C,
referencia STPTC Tde, con las caracteristicas si-
guientes:

LONG. TOTAL| LONG. MIN.
ESC.IC\I.A GRADI.JCACION MAXIMA | DE ESCALA ERRO?CMAX.
mm mm
-2 0 400 1 430 250 +40

La colocacién del termémetro en el matraz de desti-
lacion se hard de tal forma que el comienzo del tubo

capilar quede a nivel del borde inferior del tubo de
salida.

2.1.3 Protector. EI protector ser4 de chapa met3-
lica y seccién rectangular, de tipo chimenea y con la
forma y dimensiones detalladas en la figura 2. Lle-
va, ademas, una pantalla o repisa interior colocada
horizontalmente, de asbesto duro y de 6 mm de es-
pesor, apoyada en cuatro soportes fijos, situados en
los cuatro angulos de la chimenea, con un orificio

REFERENCIA STPTC F8
CAPACIDAD DEL BULBO, cm3 975
DISTANCIA DESDE LA BASE Al CENTRO

DEL TUBO LATERAL, mm 176,5
DIAMETRO EXTERNO DEL BULBO, mm 1255
ESPESOR DE! VIDRIO, mm 10615

TABLA 1. Caracteristicas del matraz de destilacion.
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FIGURA 1. Matraz de destilacion (STPTC F-8).
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central circular de 110 mm de didmetro para el ma-
traz de destilacién; las dimensiones de esta pantalla
se adaptardn a las interiores de la chimenea, con
objeto de evitar que los gases calientes se pongan en
contacto con las paredes laterales del matraz. Cada
una de las caras mayores del protector lleva dos
orificios circulares situados debajo de la pantalla,
una ranura junto a la base de la chimenea y otra
vertical en su parte superior, para dar salida al tubo
de destilacién; la ranura 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 dispondrd una ventana deslizable, de vidrio resis-
tente al calor, y en la otra dos orificios circulares,
andlogos a los de las caras mayores.

2.1.4 Refrigerante. Un refrigerante de aire, con-
sistente en un tubo recto de vidrio resistente al ca-
lor, con las siguientes dimensiones:

Longitud total
Espesor de paredes

2.1.5

Colector de 25 em3:

em3 + 0,04 em3

emd 4+ 0,1 em3

Didmetro interno..............

FIGURA 2. Protector
metdlico para el matraz
de destilacion.

20 + 1 mm
600 4910 mm
1,0 a 1,6 mm

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

Colectores. Se dispondrd de probetas para
recogida de destilados, de 25 y 100 cm? de capaci-
dad. Las probetas de 25cm® van graduadas en
0,5 cm? y las de 100 cm3 en centimetros cdbicos. Su
forma y dimensiones se especifican en la figura 3 y
sus tolerancias de capacidad son:

Error médximo total y entre divisiones, hasta 2,5

Error maximo total y entre divisiones, de 2,5 a 25
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Colector de 100 ems3;

Error maximo total y entre dvisiones, hasta 10
em3 + 0,2 em3,

Error maximo total y entre divisiones, de 10 a
100 em3 + 0,4 cm?

2.2 Soporte metdlico, con abrazadera, para el re-
frigerante.

2.3 Mechero de gran poder calorifico.

3 PROCEDIMIENTO
3.1 Preparacion de la muestra

3.1.1 Si el material a ensayar contiene menos de
un 0,5% de agua, determinada segin la norma
NLT-123, el ensayo de destilacién se realiza con el
material tal y como se recibe, después del trata-
miento preliminar deserito en el apartado 3 de la
norma NLT-187.

3.1.2  Si la proporcién de agua excede al 0,5 %, es
preciso deshidratar la muestra antes de proceder al
ensayo de destilacién. La deshidratacién se realiza
en un aparato andlogo al empleado en el ensayo de
destilacion, destilando unos 1.000 em3 de muestra
en un matraz de dimensiones apropiadas, hasta eli-
minar el agua. Se deja en reposo el destilado, calen-
tando suavemente, si fuera preciso, el colector para
separar el agua de los aceites que pudieran también
haber destilado. Cuando, tanto la muestra como el
colector, estdn a la temperatura ambiente, se separa
el agua de los aceites destilados y éstos se afiaden
de nuevo al matraz, agitindolo hasta homogeneizar
su contenido. Con la muestra ya deshidratada se
puede proceder directamente al ensayo de destila-
cién.

3.2 Ensayo de destilaciéon

3.2.1 Se pesan en el matraz de destilacién 750

+ 1g de muestra, se coloca el termémetro y se
monta el aparato. El matraz debe ajustar exacta-

COLECTORES DE 100 ¢m3
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mente en el hueco central que lleva la pantalla del
protector y su tubo lateral de salida sobresaldri
25 mm del tapén en el interior del refrigerante. En
el otro extremo del refrigerante se coloca el colec-
tor, de tal forma que el destilado resbale por la cara

interior de la probeta.

3.2.2 La velocidad de calentamiento se reguia
para que se alcancen los 200 °C en el matraz en
35 + 5 minutos desde el comienzo del ensayo. Si
esto no es posible, bien por formacién de espuma o

por fenémenos de condensacion de agua en el cuello”

del matraz, se puede éste calentar por su parte su-
perior con una llama no luminosa. Debe anotarse,
en este caso, el tiempo transcurrido hasta aleanzar
la temperatura de 200 °C. En todo caso, esta cale-
faccién auxiliar no se empleard si se han rebasado
ya los 200 °C.

3.2.3 Es esencial mantener una velocidad de desti-
lacién constante durante todo el ensayo (Nota 1).
Aungque es importante que esta velocidad sea la es-
pecificada, es preferible evitar fluctuaciones en la
velocidad de destilacién, a procurar obtener una ve-
locidad media determinada. La velocidad a que se
debe llevar la destilacién serd de 5 em3/minuto y,
como comprobacién de uniformidad durante el ensa-
yo, se anotan los tiempos en que destilan cada
5 cm?®. Este tiempo debe estar comprendido entre 54
y 66 segundos, aunque este intervalo puede am-
pliarse entre 50 y 70 segundos, siempre que la dife-
rencia entre dos intervalos cualesquiera de destila-
cién de 5 cm?® no exceda de 5 segundos.

3.2.4 Se recogen tres fracciones de destilados,
hasta 200 °C, de 200 a 270 °C y de 270 a 300 °C.
Normalmente, el colector de 25 em3 es suficiente
para la primera fraccién y los colectores mayores
para las restantes. Estos colectores mayores deben
calentarse inmediatamente antes de su utilizacién.
Las dos primeras fracciones se recogen cuando las
temperaturas de destilacién alcancen exactamente
200 y 270 °C, respectivamente, y sin alterar o inte-
rrumpir la marcha normal de la destilacién. Para
obtener la fraccién a 300 °C se opera de la forma
siguiente: se corta el mechero en el instante en que
se alcance esta ternperatura y se esperan 5 minutos
antes de retirar el colector, recogiéndose asi, ade-
més, en esta fraccion los aceites destilados que es-
curren del refrigerante durante este periodo de
tiempo. Si se depositan sélidos durante la destila-
cién en el refrigerante, se calentard éste con una
llama pequefla para arrastrarlos a la fracecién co-
rrespondiente.

Nota 1. la velocidad especificada de destilacion corresponde, aproxi-
madamente, o 90 gotas por minuto, é 3 gotas cade dos segundos, por
lo que es conveniente observar periédicamente este recuento despla-
zando ligeramente el colector. :

4 CALCULOS

4.1 Para conocer los resultados del ensayo de des-
tilacién se precisan:

4.1.1 Tara de cada uno de los colectores emplea-
dos.

4.1.2 Tara del matraz de destilacion.

4.1.3 Masa, en g, de la muestra.

4.1.4 Masa, en g, de la fraccién de destilado hasta
200° C. Si ha destilado agua juntamente en esta
fraccién, se mide su volumen en la probeta y se
calcula su masa asigndndole una densidad relativa
de 1,00. La masa de esta fraccién de destilado se
caleula asi por diferencia.

4.1.5 Masa, en g, de la fraccién de destilado entre
200 y 270 °C.

4.1.6 Masa, en g, de la fraccién de destilado entre
270 y 300 °C. ’

4.2 Si posteriormente se van a determinar fenoles,
NLT-190, se reservarin las fracciones de destilados
hasta 200 °C y de 200 a 270 °C.

4.3 Igualmente se reservari el contenido del ma-
traz después del ensayo, si se quiere determinar el
punto de reblandecimiento del residuo de destila-
cién, NLT-125.

5 RESULTADOS

5.1 Se caleularan los tantos por ciento en masa
respecto a la muestra total de alquitran, de cada una
de las fracciones de destilado.

5.2 Con cada muestra de alguitrdn se realizarin
dos ensayos de destilacién. Si llamamos a y.b a los
valores.obtenidos, segin 5.1, para las fracciones de
200 a 270 °C, y de 270 a 300 °C, respectivamente,
los resultados de ambas determinaciones no diferi-
ran en mas de:

Fraceiona ............... ' +0,5%
Fraccionb ........... .. x£05%
a+b ..., +1,0%

5.3 Los resultados se expresaran calculando el va-
lor medio de ambas determinaciones para cada frac-
cién de destilado.
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6 CORRESPONDENCIA CON OTRAS NORMAS

Esta norma concuerda esencialmente con la «Serial
ndm. RT 5-57» del Comité para la Normalizacion de
ensayos de Productos de Alquitran (STPTC).

7 NORMAS PARA CONSULTA

NLT-123 «Agua en los materiales bituminosos».

NLT-125 «Punto de reblandecimiento anillo y bola
de los materiales bituminosos».

NLT-187 «Viscosidad de alquitranes».

NLT-190 «Fenoles en alquitranes».




