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Fenoles en alquitrahe_s

OBJETO

1.1,

Esta norma describe el procedimisnio para 1a determinacién de los fenoles
presentes en los aceifes destitados de alquitrén hasta 270 °C.

Los fenoles se extraen con hidréxide sddico, hirviende posteriormente
para eliminar aceltes neutros y bases; se liberan los fencles por adiclén
de écldo clorhidrico ¥ se mide su volumen. :

APARATOS Y MATERIAL NECESARIOS

2.1.
2.2
2.3,

Embudo de decantaclén, con tapén esmerllado.
Vasos de precipitados, '

Matraces de fenoles, — Dos matraces de 200 cms8 de capaci&ad y 25 cmé
en ol cuello graduado, cuya forma y dimensiones se detallan en la figura 1,
con las siguientes tolerancias: :

Error méximo de capacidad en cualquier graduacién ......... =+ 0,1 cmd

Solucién de hidréxide sédico al 10 por 100. Esta soluclén debers filtrarse
sl no estd clara,

Acldo clorhldrico concentrado.
Cloruro s8dico en polve y en soluclén saturada. .
Indicador naranja de metilo en solucién al 8,1 por 100 en agua destilada,

PROGEDIMIENTO

a1,

El fotal de los aceltes destilados hasta 270 °C cobtenidos en el ensayo
de destllacién, NLT-188/72, y calentados, sl fuera necesaric, hasta con-
sistencla liquida, s pasan al embudo ds decantacién. Se enjuagan los
colectores con un volumen igual de solucién de hidréxido sddico, a tem-
peratura comprendida entre 40 y 70 °C, que se afade, asimismo, al em-
budo de decantaclén. Se tapa el embudo y se agita vigorosamente du-
rante § minutos, dejandolc después en reposo,




180/2

3.2

3.3,

34.

3.5,

3.6,

a7,

3.8.

Después de decantada, se pasa la capa inferior alcaling a un vaso de
precipitados. Al resto de la solucién que ha guedado en el embudo se
le afiade una nueve cantidad de solucién callente de hidroxido sddico,
fgual a la cuarta parte de la empleada para el lavade Inicial. Se agita

'y decanta lgualmente y se separa asimismo la fraccién alcalina, Se va

repitiendo esie procesv de lavado hasta que se han extraldo todos los
fencles, lo que se comprueba cuando, aciditicando iigeramente con acklo
clorhidrico concentrado una porcidon de lavado, no se aprecia ya sepa-
racion de fenoles, Se retinen todas las porcionss de lavado.

Debs evHarse un gran exceso de hidréxido sédico, aunque si es conve-
niente un pequefic exceso para asegurar que la extraccién ha sido com-
plela. Como gufa puede sefialarse que 5 em3 de la solucion de hidroxido
sédico empleada es suficients para extraer, aproximadamente, 1 cm$ de
fenoles. Durante ¢l proceso de |avado y extraceclén el conienido del em-
budo de decantacibn deberd permenecer liquido, slendo aconsejable, para
elio, sumergir el embudo en agua a una temperatura entre 40 y 70 °C,

Reunidas las solucionss de lavado, incluidas las de prueba con dcido
clorhidrico, se comprusba su alcalinidad con papel de tornasol y se
ajusta ésta sl fuera preciso, con la solucidn de hidrdxido sédico; se afiede
plaio porosc y se hierve fuertemente durante 20 minutos, dejéndota
luego eniriar. o

8i la solucién queda clara se pasa, una vez fria, direclamente al frasco
de fenoles {Nota 1). Si Ia sclucién no es clara se flitra por lana de vidrio
humedecida con solucion saturade de cloruro sédico, recopiéndose el
fiitrado an ! matraz de fenoles. La lana de vidrio se lava a continuacion
gon 25 cm?® de solucion saturada de cloruro sédico, que se afiade al
filtrado anterlor.

Se afiaden 3 gotas de la soluclén indicador de naranja de metllo y a con-
tinuacion &cido clorhidrico concentrado hasta viraje de la solucién agl-
tando enérgicamenle e! matraz. Durante Ja adicion de 4cide clerhidrico
se debe enfriar de vez en cuando la solucién, sumerglendo el matraz
en agua fria.

Se satura la fase acuosa con cloruro sodico en polvo hasta que se observe
la presencia de crisiales sin disolver; finalmente, se va afadiendo solucién
saturada de cloruro sodico hasla que Ja fraccion de fencles queda dentro
te ia porclén graduada del cusilo del matraz.

Después de un tlempo suficiente en reposo, preferentemente durante toda
la noche, se mide el volumen de fenoles.

Nota 1.-— 8t se espera que la proporecién de fenoles sea igua! o supetior
al 3,3 por 100, se divide e! contenido de la golucién de lavado con hi-
dréxido sodico, después de hervir y fhirar por lana de vidrio si fuera
necesarlo, entre dos matraces de fencles, sigulendo con ambos o) pro-
cesc general y totatlzando el volumen obtenido.



4. RESULTADOS

4.1. Los resultados se expresardn en tanio por ciento en volumen de fencles
referide al volumen orlginal de ia muestra de alquitran,

4.2. Para ol céleuio de los resultados es preciso conocer la densidad de Ia
muestra orlginal.

4.3, Cuando se desee conocer e! tanto por ciento en peso, {os célculos se
haran sobre la base de una densidad relativa para los fenoles de 1,04,

CORRESPONDENCIA CON OTRAS NORMAS
5.1, Esta norma concuerda esencialmente con la “Serial nim. R.T. 6-57", de!

Comité para la Normalizackén de Ensayos de Productos de Alquilrén
(S.T.P.T.C.).
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Fig, 1.— Mafraz de fenoies,






