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Short Description

Descripción: norma astm d 86...



Description


NORMA ASTM D 86-15 MÉTODO ESTANDAR PARA LA DESTILACIÓN DE PRODUCTOS DE PETROLEO Y COMBUSTIBLESS LIQUIDOS A PRESIÓN ATMOSFÉRICA1 Esta norma ha sido publicada bajo la designación fija D86; el número inmediato después de la designación indica el año de publicación o, en el caso de revisión, el año de la última revisión. Un número entre paréntesis indica el año de la última aprobación. Un superíndice épsilon (ɛ) indica un cambio editorial desde la última revisión o re-aprobación. Esta norma ha sido aprobada para su uso por agencias del Departamento de Defensa de los EE.UU. 1. ALCANCE 1.1. Este método cubre la destilación atmosférica de los productos de petróleo y combustibles líquidos, la unidad de destilación determina cuantitativamente los rangos característicos de ebullición de combustibles de automotores con motores de chispa e ignición con o sin contenido de compuestos oxigenados (ver nota 1), los combustibles que abarca este método son gasolinas de aviación, combustible para turbinas de aviación, diésel, biodiesel con una mezcla mayor al 20%, combustibles marítimos, éteres especiales de petróleo, naftas, éter blanco y grados 1 y 2 de combustibles para quema. Nota 1 - Un estudio interlaboratorio conducido en el 2008 con la participación de 11 laboratorios, durante 15 días de ensayo y 15 diferentes muestras de mezclas etanol-combustible al 25% en volumen, 50% en volumen y 75% volumen de etanol. Los resultados mostraron el límite de repetitividad de estas muestras, valores publicados para la repetitividad del método (con la excepción de FBP en la mezcla 75% etanol-combustible). Sobre este fundamento, puede ser concluyente la aplicación del método D86, para mezclas de etanolcombustible con documentos semejantes como Ed75 y Ed85 (Especificaciones D5798), para mezclas de etanol-combustible mayores al 10% en volumen de etanol. Ver ASTM RR:D02-1694 para más información. 2 1.2. Este método es diseñado para el ensayo de destilación de combustibles; no es aplicable a productos que contienen apreciables cantidades de materia residual. 1.3.



Este método de ensayo cubre instrumentos manuales



1.4. Los valores declarados en las unidades SI son considerados como estándares y los dados en paréntesis son provistos solo como información. 1 Este método de ensayo está bajo la jurisdicción del Comité D02 de la ASTM en Productos derivados del petróleo, combustibles líquidos y lubricantes y es responsabilidad directa de D02.08 Subcomité para la volatilidad. En el período de investigación, el método de ensayo equivalente se publica bajo la denominación IP 123. Se encuentra bajo la jurisdicción del Comité de Normalización. Edición actual aprobada el 1 de octubre de 2015. Publicado diciembre de 2015. Originalmente aprobada en 1921. Última edición anterior, aprobada en 2012 como D86 - 12. DOI: 10.1520 / D0086-15. 2 Los datos de apoyo se han presentado en la sede de ASTM International y mayo obtenerse mediante la solicitud de informe de investigación RR: D02-1694



1.5. ADVERTENCIA._ El mercurio es regulado por muchas agencias al ser una sustancia peligrosa, este puede causar daños al sistema nervioso central, riñones e hígado. Los vapores de mercurio pueden causar daños a la salud y corrosión a los materiales. Se debe tener cuidado al manipular mercurio o productos que contengan mercurio. Ver la información de seguridad necesaria del producto en las hojas de seguridad (MSDS), detalladas en la EPA’s o en el sitio web http://www.epa.gov/mercury/faq.htm - para mayor información. La distribución y venta de mercurio y productos que contengan mercurio se regirán por leyes del lugar o país, aclarando si es prohibida su distribución. 1.6. Esta norma no pretende dar a conocer todo lo concerniente a seguridad, aplicable al método, Es responsabilidad del usuario de esta norma establecer las buenas prácticas de seguridad y salud, como también establecer las regulaciones y limitaciones antes de su uso. 2. Documentos de referencia 2.1. Toda norma está sujeta a revisión, en un grupo de homologación, para la aplicación adecuada de la última versión de los métodos, a menos que se especifique lo contrario en un comité homologo o por regulaciones que ameriten versiones actualizadas del método. Normas ASTM: 3 D 97 Test Method for Pour Point of Petroleum Products D 323 Test Method for Vapor Pressure of Petroleum Products (Reid Method) D 4057 Practice for Manual Sampling of Petroleum and Petroleum Products D 4175 Terminology Relating to Petroleum, Petroleum Products and Lubricants D 4177 Practice for Automatic Sampling of Petroleum and Petroleum Products D 4953 Test Method for Vapor Pressure of Gasoline and GasolineOxygenate Blends (Dry Method) D 5190 Test Method for Vapor Pressure of Petroleum Products (Automatic Method)4 D 5191 Test Method for Vapor Pressure of Petroleum Products (Mini Method) D 5798 Specification for Ethanol Fuel Blends for Flexible-Fuel Automotive Spark-Ignition Engines D 5842 Practice for Sampling and Handling of Fuels for Volatility Measurement D 5949 Test Method for Pour Point of Petroleum Products (Automatic Pressure Pulsing Method) D 5950 Test Method for Pour Point of Petroleum Products (Automatic Tilt Method) 2.2.



D 5985 Test Method for Pour Point of Petroleum Products (Rotational Method) D6300 Practice for Determination of Precision and Bias Data for Use in Test Methods for Petroleum Products and Lubricants D 6708 Practice for Statistical Assessment and Improvement of Expected Agreement between Two Test Methods That Purport to Measure the Same Property of a Material E 1 Specification for ASTM Liquid-in-Glass Thermometers E 77 Test Method for Inspection and Verification of Thermometers E 1272 Specification for Laboratory Glass Graduated Cylinders E1405 Specification for Laboratory Glass Distillation Flasks 5 2.3 Instituto normalizado de Energía IP 69 Determination of Vapour Pressure- -Reid Method IP 123 Petroleum Products-Determination of Distillation Characteristics IP 394 Determination of Air Saturated Vapour Pressure IP Standard Methods for Analysis and Testing of Petroleum and Related Products 1996-Appendix A 3. Terminología 3.1. Definiciones 3.1.1. Descomposición, n-de un hidrocarburo, El craqueo por pirolisis de una molécula, produce moléculas pequeñas con puntos de ebullición más bajos que el de la molécula original. 3.1.2. Punto de descomposición, n- en destilación, la correcta temperatura leída que coincida con la primera indicación de descomposición térmica de la especie. 3.1.3. Punto Seco, n- en destilación, La correcta temperatura leída en el instante en que cesan los vapores condensados, desde el punto más bajo del matraz. 3.1.4. Atraco dinámico, n- en destilación D-86, la cantidad presente de material en el cuello del balón como también en la tubería lateral y en el tubo condensador durante la destilación. 3.1.5. Efecto vástago emergente, causado por la inmersión total de termómetros de vidrio de mercurio. 3.1.5.1. Discusión._ En el modo de inmersión parcial, una parte de la columna del termómetro que es la parte emergente, está a temperatura más baja que la parte corregida resultando una reducción de la columna de mercurio y lectura baja de temperatura.



3 Para las normas ASTM citadas, visite el sitio web de ASTM, www.astm.org, o póngase en contacto con Servicio al Cliente de ASTM en [email protected]. Para Annual Book of ASTM información de volumen normas, se refieren a la página Resumen de documentos de la serie. 4 La última versión aprobada de esta norma histórica se hace referencia en www.astm.org. 5 Disponible a partir del Instituto de Energía, 61 New Cavendish Street, Londres, peluca 7AR, Reino Unido se, http://www.energyinst.org.uk.



3.1.6. Punto Final (PF) o punto final de ebullición (PFE),n- la corrección máxima de temperatura obtenida durante la prueba. 3.1.6.1. Discusión.- Esto normalmente ocurre después de la evaporación total desde el fondo del balón. El término temperatura máxima es un sinónimo frecuentemente usado. 3.1.7. Perdida Final de Fondo, n- Pérdidas debido a la evaporación durante la transferencia desde la probeta al balón, vapor perdido durante la destilación y vapor no condensado en el balón al finalizar la destilación. 3.1.8. Combustible de Etanol (Ed75-Ed85), n-mezclas de etanol e hidrocarburos, normalmente con un porcentaje del 75 al 85 % en volumen de etanol desnaturalizado. 3.1.9. Punto Inicial de Ebullición (IBP), n- en destilación D-86, la lectura de temperatura corregida, en el instante en que la primera gota cae del condensador al recipiente de condensados. 3.1.10. Porcentaje de Evaporados, n- en destilación, la suma del porcentaje recuperado y el porcentaje de pérdidas. 3.1.10.1. Porcentaje de pérdidas, n- en destilación, cien menos el porcentaje total recogido. 3.1.10.2. Corrección de pérdidas, n- porcentaje corregido de pérdidas por presión barométrica 3.1.11. Porcentaje Recuperado, n- en destilación el volumen condensado, relativo a la carga de muestra. 3.1.11.1. Porcentaje Recuperado, n- en destilación, máximo porcentaje recuperado relativo a la carga de muestra. 3.1.11.2. Corrección Porcentaje recuperado, n- en destilación. El porcentaje recuperado, ajustado por la corrección de porcentaje de pérdidas. 3.1.11.3. Porcentaje total recuperado, n- en destilación. El combinado del porcentaje recuperado y porcentaje residual.



3.1.12. Porcentaje de Residuo, n- e destilación, el volumen de residuo relativo a la carga de muestra. 3.1.13 Velocidad de cambio (o pendiente), n- el cambio de temperatura por porcentaje de evaporado o recuperado. 3.1.14 Carga de la muestra, n- la cantidad de muestra utilizada en una prueba. 3.1.15 Retraso de la temperatura, n- el desplazamiento entre la temperatura obtenida por un dispositivo de detección y la temperatura real en ese momento. 3.1.16 Dispositivo de medición de temperatura, n- un termómetro, como se describe en 6.3.1, o un sensor de temperatura, como se describe en 6.3.2. 3.1.16.1 Lectura de la temperatura, n-la temperatura obtenida por un dispositivo de medición de la temperatura o sistema que es igual a la lectura del termómetro descrito en 3.1.16.3. 3.1.16.2 Corregir la temperatura, n-la temperatura obtenida, como se describe en 3.1.16.1, corregirla por presión barométrica. 3.1.16.3 Lectura del termómetro (o resultado termómetro), n- la temperatura del vapor saturado medida en el cuello del matraz por debajo de la conducción de vapor, tal como se determina por el Termómetro prescrito en las condiciones de la prueba. 3.1.16.4 Corregir la temperatura, n-la temperatura obtenida, como se describe en 3.1.16.1, corregirla por presión barométrica. 4. Resumen del método 4.1. Basado en un composición, presión de vapor, esperado o EP esperado o la combinación de la muestra se pone en uno de los grupos. La preparación del aparato, la temperatura del condensador y otras variables operacionales son definidas por el grupo en la que la muestra se encuentra. 4.2. Una porción de 100ml de la muestra es destilada bajo las condiciones prescritas por el grupo de cada muestra. La destilación es realizada en un laboratorio en una unidad básica de destilación a presión ambiente bajo las condiciones que son diseñadas proveyendo aproximadamente de 1 plato teórico de fraccionamiento. La sistemática de observación de las lecturas de temperatura y volumen de condensado son realizados dependiendo de las necesidades de datos del usuario. El volumen de residuo y pérdidas son también registrados. 4.3. A la conclusión de la destilación la temperatura de vapor observada puede ser corregida a presión barométrica y se examinan los datos de



conformidad con los requisitos procesales, como los rangos de destilación. El ensayo se repite si cualquier condición de especificación no ha sido cumplida. 4.3.1. Los resultados del ensayo son comúnmente expresados como porcentaje evaporado o porcentaje de destilado en función de la temperatura respectiva en una tabla o gráfico como una trama de curva de destilación. 5. Significado y uso 5.1.1. El método de ensayo básico de determinación del rango de ebullición de un producto de petróleo realizado en una unidad de destilación simple ha estado en uso mientras la industria del petróleo ha existido. Es uno de los métodos de ensayo más viejo bajo la jurisdicción del comité DO2 de la ASTM, desde cuando todavía era llamado como destilación Engler. Desde que el método de ensayo ha estado en uso por un extenso período un gran número de bases de datos históricas existe para la sensibilidad del uso final en productos de ensayo. 5.1.2. Las características de destilación (volatilidad) de hidrocarburos tiene un efecto importante sobre la actuación y seguridad especialmente en el caso de solventes y combustibles. El rango de ebullición tiene información de la composición las propiedades, y el comportamiento del combustible durante el almacenamiento y uso. La volatilidad es la principal determinante de las tendencias de una mezcla de hidrocarburos que potencialmente producen vapores explosivos. 5.1.3. Las características de destilación son extremadamente importantes para gasolinas de automóvil y aviones, motores de arranque, precalentamiento y tendencias del bloqueo de vapor al operar a altas temperaturas o gran altitud o ambos la presencia de componentes de alto punto de ebullición en estos y otros combustibles pueden afectar significativamente el grado de formación de depósitos sólidos de la combustión.



Figura 1: Aparatos que utiliza un quemador de Gas. 5.1.4. Volatilidad, como un efecto es un factor importante en la aplicación de muchos solventes, particularmente los usados en pinturas. 5.1.5. El límite de destilación es a menudo incluido en las especificaciones de productos del petróleo, en acuerdos de contratos comerciales proceso de aplicación de control de refinerías y para cumplimiento de reglas regulatorias. 6. Equipos 6.1.



Componentes básicos del equipo



6.1.1. Los componentes básicos de la unidad de destilación son el balón de destilación, el condensador y baño frío asociado, un escudo de metal o cercamiento para el balón de destilación, la fuente de calor, el soporte del balón, el dispositivo de medición de temperatura y la probeta para recoger el destilado. 6.1.2. Las figuras 1 y 2 son ejemplo de unidades de destilación manual.



6.1.3. Además de los componentes básicos descritos en 6.1.1., las unidades automatizadas también están provistas con un sistema de medición y grabado automático de la temperatura asociado con el volumen recobrado en la probeta. 6.2. Una descripción detallada del aparato se encuentra en el Anexo A2. 6.3.



Dispositivo medidor de temperatura:



6.3.1. Termómetro de vidrio con mercurio, si es usado, deben ser relleno con gas inerte, graduados en el tallo y esmaltado trasero. Este debe estar conforme con las especificaciones E1 o IP Métodos Estándar para Análisis y Ensayos de Petróleo y Productos Derivados 1996-Apéndice A, o ambos, para termómetros ASTM 7C/IP 5C y ASTM 7F para termómetros de bajo rango, y ASTM 8C/IP 6C y ASTM 8F para termómetros de alto rango.



1-Baño Condensador



4-Ducto de salida de flujo del baño



2-Tapa del baño



5-Drenaje del baño



3-Sensor de temperatura del baño



6-Tubo condensador



7-Protección



13-Soporte del balón



8-Ventana visora de la plataforma de apoyo



14-Plataforma de soporte de balón



9a-Regulador de voltaje



16-Calentador Eléctrico



15-Conexión a tierra



9b-Voltímetro amperímetro



17-Ajustador de nivel



9c-Swich de encendido



18-Cable de fuente de poder



9d-luz indicadora de encendido



19-Probeta 20-Baño enfriador de probeta



10-Ventilación



21-Tapa de probeta



11-Balón de destilación 12-Sensor de temperatura Fig. 2 Ensamblaje del equipo usando un calentador eléctrico.



Fig. 3 Dispositivo de Centrado PTFE para la Unión de Vidrio



6.3.1.1.



Termómetros que han sido expuestos por un extendido período sobre una temperatura de 370ºC no pueden ser usados sin una verificación del punto de congelación o un chequeo como indica en la especificación E1 y el método de ensayo E77.



NOTA 2.- A un termómetro que se encuentra a 370ºC, la temperatura del bulbo es próxima al rango crítico en el vidrio y el termómetro puede perder su calibración. 6.3.2. Sistemas de medición de temperatura que están descritos en 6.3.1. son satisfactorios para estos métodos de ensayo, con tal de que ellos tengan el mismo desfase de temperatura, por efecto del vapor emergente y exactitud como el equivalente al termómetro de vidrio de mercurio. 6.3.2.1.



El circuito electrónico o los algoritmos o ambos usados deben incluir la capacidad de simular el desfase de temperatura del termómetro de vidrio del mercurio.



6.3.2.2.



Alternamente, el sensor puede también ser puesto en una cubierta con la punta del sensor cubierta para su montaje, debido al ajuste térmico de masa y conductividad tiene un tiempo de desfase de temperatura similar a los de termómetros de vidrio de mercurio.



NOTA 3.- En una región de temperatura cambia rápidamente durante la destilación, el desfase de temperatura de los termómetros pueden ser como mucho 3 segundos.



6.3.3. En caso de discusión, el método de ensayo de referencia será llevado a cabo con el termómetro especificado de vidrio de mercurio. 6.4. Sensor de Temperatura de Dispositivo Centrado: 6.4.1. El sensor de temperatura de montura a través de un dispositivo de montaje diseñado para centrar mecánicamente el sensor en el cuello del balón sin fuga de vapor. Los ejemplos de dispositivos centrados aceptables son mostrados en las figuras 3 y 4. (Peligro.- El uso de tapones planos con un agujero taladrado a través del centro no es aceptable para el propósito descrito en 6.4.1) NOTA 4.- Otros dispositivos centrados que son también aceptables, mientras ellos posicionen y sostengan el sensor de temperatura en la posición adecuada del cuello de la columna de destilación como se muestra en la Figura 5 y descrita en 10.5.



NOTA 5.- Cuando se ejecutan el ensayo en el método manual los productos con bajo IBP pueden no leerse por el dispositivo centrado oculto por el dispositivo de centrado. Ver también 10.14.4.1.



Fig. 4. Diseño de un dispositivo de centrado para orificios rectos del cuello del balón



Fig. 5. Posición del termómetro en el balón de destilación



6.5.



Los equipos automatizados fueron fabricados en 1999 y después se equiparon con un dispositivo automático de apagado, la unidad y dispensar un gas inerte o vapor en la cámara donde el balón de destilación montado en el caso de incendio.



NOTA 6.- Algunas causas de incendio son por rotura del balón de destilación, shock eléctrico, y muestras líquidas espumosas derramadas a través de la boca del balón. 6.6.



Barómetro- El dispositivo de medición de presión capaz de medir la presión local con una precisión de 0,1 KPa (1 mm de Hg) o mejor, igual a la con algo de elevación relativa del nivel de mar como los aparatos en el laboratorio (Peligro.- No tomar lecturas de barómetros ordinarios aneroides, como los usados en las estaciones de clima y aeropuerto desde que estos son precorregidos a las lecturas al nivel del mar).



7. Muestreo, almacenamiento y condiciones de la muestra 7.1.



Determine las características de grupo que correspondan a la muestra a ensayar (ver Tabla 1). Donde el procedimiento es dependiente en el grupo, se marcaran los títulos. La sección del encabezado será marcado. TABLA 1 Características de Grupos Grupo 1 Grupo 2 Grupo 3 Características de la muestra Tipo de Destilado Presión de vapor a 37.8°C, kPa ≥65.5 482



Muestreo:



7.2.1. El muestreo debe estar de acuerdo con la Norma D4057 o ASTM D4177 y como se describe en la Tabla 2. 7.2.1.1. Grupo 1.- La condición del contenedor de la muestra bajo los 5ºC, preferiblemente llenando la botella con la muestra fría y descartando la primera muestra. Si eso no es posible porque por ejemplo, el producto a ser muestreado está a la temperatura ambiente la muestra debe estar en una botella pre enfriada por debajo de 10ºC, de tal forma que la agitación se mantenga al mínimo. Cerrar inmediatamente la botella herméticamente. (Cuidado.- No llene completamente y selle herméticamente la botella fría del muestreo porque hay la probabilidad de rupturas peligrosas) 7.2.1.2.



Grupos 2, 3, y 4.- Tome la muestra a temperatura ambiente. Después de muestrear, cierre la botella de la muestra inmediatamente, con un cierre hermético.



7.2.1.3.



7.3.



Si la muestra es recibida en un laboratorio de pruebas ha sido muestreada por otros y si no no se conoce como se muestreo, ha sido ejecutado como se describe en 7.2, la muestra deberá ser asumida como si hubiera sido muestreada.



Almacenamiento de la muestra:



7.3.1. Si la prueba no se inició inmediatamente después de la recolección, guarde las muestras como se indica en 3.2, 7.3.3 y la Tabla 2. Todas las muestras deberán ser guardadas fuera de la luz directa del sol o fuentes directas de calor. 7.3.2. Grupo 1.- Guarde la muestra a una temperatura bajo los 10ºC. NOTA 7.- Si no está allí o es inadecuado, facilite para guardar la muestra bajo 10ºC, también podrá ser guardada a una temperatura bajo los 20ºC, provea al operador y asegúrese que la muestra contenida esté cerrada herméticamente y libre de fugas. 7.3.3. Grupo 2.- Guarde la muestra a una temperatura bajo los 10ºC. NOTA 8.- Si no está allí o es inadecuado, facilite para guardar la muestra bajo los 10ºC o también podrá ser guardada a una temperatura bajo los 20ºC, provea al operador y asegúrese que la muestra contenida esté cerrada herméticamente y libre de fugas. 7.3.4. Grupo 3 y 4.- Guarde la muestra al ambiente o bajo esta temperatura. 7.4.



Preparación de la muestra previa al análisis:



7.4.1. La muestra debe ser acondicionada a la temperatura expuesta en la Tabla 2 antes de abrir la muestra envasada. 7.4.1.1.



7.4.1.2.



7.4.1.3.



7.5.



Grupo 1 y 2.- La muestra deberá ser acondicionada a una temperatura menor a 10ºC (50ºF) antes de abrir la muestra envasada, excepto cuando la muestra será ensayada y si ya tiene una temperatura prescrita en la Tabla 3. Grupo 3 y 4.- Si la muestra no es fluida a temperatura ambiente esta deberá ser calentada a una temperatura de 9 a 21ºC sobre el punto de vertido (método de prueba D97, D5949, ó D5985) antes del análisis. Si la muestra tiene parcialmente o completamente solidificación durante el almacenaje, esta deberá ser agitada vigorosamente después de fundir, antes de abrir la muestra envasada para asegurar la homogeneidad. Si la muestra no está fluida a la temperatura del lugar, los rangos de temperatura está expuestos en la Tabla 2 no es aplicable para el envase y para la muestra.



Humedad de las muestras:



7.5.1. Las muestras de materiales que contienen agua visiblemente no son convenientes para pruebas. Si la muestra no está seca, obtenga otra muestra que esté libre de agua suspendida. 7.5.2. Grupos 1 y 2.- Si la muestra como tal no puede ser obtenida, el agua suspendida será removida pero manteniendo la muestra de 0 a 10ºC, adicionando aproximadamente 10g de Sulfato de sodio anhidro por 100 ml de muestra, agite la muestra por aproximadamente 2 minutos, y luego deje que la mezcla se sedimente por aproximadamente 15 minutos. Si antes la muestra no presenta rastros visibles de agua, utilice una porción del decantador en la muestra manteniendo entre 1 y 10ºC, para el análisis. Anote en el reporte que las muestras han sido secadas por la adición de un desecante. NOTA 9.- El agua suspendidas en muestras emulsificadas en grupos 1 y 2 pueden ser removidas por la adición de sulfato de sodio anhidro y separando la muestra líquida del agente secante por decantación sin afectar estadísticamente los resultado del ensayo. 6 6



Los datos de apoyo se han presentado en la sede de ASTM International y pueden obtenerse mediante la solicitud de informe de investigación RR: D02-1455.



7.5.3. Grupos 3 y 4.- En los casos en los cuales una muestra libre de agua no es práctica, el agua suspendida puede ser removida por agitación de la muestra con sulfato de sodio anhidro u otro agente desecador y separando la muestra del agente desecante por decantación. Registre en el reporte que la muestra ha sido secada por la adición de un desecante.



8. Preparación de los Equipos 8.1.



Refiérase a la Tabla 3 y prepare los equipos para escoger el balón de destilación apropiado, midiendo la temperatura del dispositivo y la tabla de soporte del balón para el grupo indicado. Lleve la temperatura de la probeta y del balón y del condensador a la temperatura indicada. TABLA 2 Muestreo, Almacenaje y Condiciones de la Muestra GRUPO 1



Temperatura de la botella de la muestra



Temperatura de almacenamiento de muestra



ºC



< 10



ºF



< 50



ºC



< 10A



GRUPO 2



GRUPO 3



GRUPO 4



< 10



ambiente



ambiente



Temperatura de la muestra previo al análisis



ºF



< 50A



< 50



ºC



< 10



< 10



Ambiente o 9 a 21ºC sobre el punto de vertidoB



ºF



< 50



< 50



Ambiente o 48 a 70ºF sobre el punto de vertidoB



remuestrea r



remuestrea r



Secar de acuerdo a 7.5.2



Si la muestra contiene agua Si la remuestra aun contiene aguaC



ambiente



ambiente



Secar de acuerdo a 7.5.2



A



En ciertas circunstancias las muestras pueden ser guardadas a temperatura debajo de los 20ºC (68ºC). Ver también 7.3.3. y 7.3.3. B Si la muestra se va a ensayar inmediatamente y esta lista a la temperatura fijada en la Tabla 3, véase 7.4.1.1. C Si la muestra es (semi)-sólida a temperatura ambiente, véase también 10.3.1.1. D Si se conoce que la muestra contiene agua, puede ser omitida y remuestrear. Secar la muestra de acuerdo con 7.5.2. y 7.5.3.



TABLA 3 Preparación del equipo y muestra Grupo 1 Grupo 2 Grupo 3 Balón de destilación, mL Termómetro de destilación ASTM Rango del termómetro de destilación IP Tabla de soporte de balón diámetro del orificio, mm Temperatura de inicio del ensayo Balón °C



Grupo 4



125 7C(7F)



125 7C(7F)



125 7C(7F)



125 8C(8F)



bajo B 38



bajo B 38



bajo C 50



alto C 50



13-18



13-18



13-18



no superior



55-65 no superior ambiente



55-65 no superior ambiente



55-65 no superior ambiente



ambiente



°C



13-18



13-18



13-18A



°F



55-65



55-65



55-65A



°F Soporte de balón y escudo Probeta y muestra



A



Véase 10.3.1.1. Para excepciones.



13ambienteA 55ambienteA



8.2.



Tome algunas provisiones necesarias para que la temperatura del condensador y la probeta sean mantenidas a la temperatura requerida. La probeta deberá estar en un baño tal que el nivel del líquido se encuentre en la parte superior bajo la marca de los 100 ml o que la probeta esté rodeada completamente por una cámara de circulación de aire. 8.2.1. Grupos 1, 2 y 3.- Acondicione medios para bajar la temperatura del baño, pero no al límite, hielo picado y agua, puede utilizar salmuera refrigerada y etilenglicol refrigerado. 8.2.2. Grupo 4.- Acondicione medios para ambientar y elevar la temperatura del baño, pero que no esté limitado este al límite del, agua fría, agua caliente y etilenglicol caliente. 8.3. Remueva sólo el líquido residual del tubo de condensación con un pedazo de estropajo suave, lienzo libre de pelusas sujetado a una cuerda o alambre. 9. Calibración y estandarización 9.1.



Sistemas de medición de temperatura.- Otros sistemas de medición de temperatura que no sean los especificados termómetros de mercurio vidrio, dejan ver el mismo retraso de temperatura, que el efecto del vástago emergente, y exactamente equivalente al termómetro de mercurio vidrio. Confirmar la calibración del sistema de medición de temperatura en intervalos de no más de 6 meses, y luego serán reemplazados o reparados. 9.1.1. La exactitud y la calibración de los circuitos electrónicos, algoritmos de computadoras o ambos, serán verificados por el uso de un estándar de precisión reconocido. Cuando se realiza esta verificación, no serán utilizados algoritmos para corregir el retraso de la temperatura y el efecto de vástago emergente (vea instrucciones de manufactura). 9.1.2. La calibración y verificación del equipo medidor de temperatura será elaborado destilando tolueno en concordancia con el grupo 1, el resultado de la temperatura al 50% recogido se valida como se muestra en tabla 4. 7 9.1.2.1. Si la temperatura leída no se encuentra dentro de los valores de la tabla 4 para el aparato respectivo usado inicialmente (ver Nota 11 y Tabla 4), el sistema de medición de temperatura será considerado defectuoso y no será usado para la prueba. NOTA 10.- El tolueno es utilizado como fluido de verificación para calibración; este casi no da información como fuente de medición electrónica de temperatura simulando la pérdida de temperatura de un termómetro líquido en vidrio. 9.1.2.2.



El grado reactivo del tolueno y hexadecano (cetona), deben estar especificadas por un comité de grado analítico por la Sociedad Química Americana8, Sin embargo otros grados de reacción pueden utilizarse previo aseguramiento de la pureza para garantizar la evaluación sin afectar la exactitud de la determinación.



TABLA 4 Verdaderos y Min. y Max. D86 50% Puntos de Ebullición Recuperados (°C) A Manual Automatizada Condiciones Condiciones Condiciones de Condiciones de mínimas de máximas de destilación destilación destilación D86 destilación D86 mínimas D86 máximas D86 50% Punto de 50% punto de 50% punto de 50% punto de ebullición ebullición ebullición ebullición ASTM/IP Punto de ebullición verdader Tolueno o Grupo 1,2, y 3 Grupo 1,2, y 3 Grupo 1,2, y 3 Grupo 1,2, y 3 110.6 105.9 111.8 108.5 109.7



Hexadecan o



ASTM/IP Punto de ebullición verdader o Grupo 4 287.0 272.2



Grupo 4 283.1



Grupo 4 277.0



Grupo 4 280.0



A



Las temperaturas manuales y automatizadas que se muestran en esta tabla son los valores para el intervalo de tolerancia del 95% para el 99% de la cobertura de la población. La tolerancia propuesta es aproximadamente 3xsigma. Información sobre los valores en esta tabla pueden ser hallados en RR:D02-1580. 7



Los datos de apoyo se han presentado en la sede de ASTM International y pueden obtenerse mediante la solicitud de informe de investigación RR:D02-1580. 8 Reactivos químicos, Sociedad Americana de Especificaciones Químicas, Sociedad Química Americana, Washington, DC. Para sugerencias sobre la prueba de reactivos no enumerado por la Sociedad Americana de Química, véanse las normas anuales de Laboratorios Químicos, BDH Ltd., Poole, Dorset, Reino Unido y la Farmacopea y el Formulario Nacional Estados Unidos,U.S. Convención de la Farmacopea, Inc. ( USPC ),Rockville,MARYLAND



NOTA 11.- A 101,3 kPa el tolueno es mostrado en manuales de referencia con un punto de ebullición de 110,6º cuando se ha medido con un termómetro de inmersión parcial, porque este método de prueba usa termómetros calibrados para inmersión total, los resultados pueden ser bajos y, dependiendo de los termómetros y la ubicación podrá ser diferente para cada termómetro. A 101.3kPa el hexadecano muestra en los manuales un punto de ebullición de 287,0 °C cuando medimos con un termómetro de inmersión parcial; porque el método utiliza un termómetro calibrado de inmersión total, el resultado es por lo general más bajo y dependiendo del termómetro y su ubicación, puede ser diferente para cada termómetro. 9.1.3. Un procedimiento para determinar la magnitud de la pérdida de temperatura, esta descrito en el Anexo A3. 9.1.4. Un procedimiento para simular el efecto de vapor emergente es descrito en el Apéndice X4. 9.1.5. La verificación del sistema de medición de temperatura a elevadas temperaturas es usando hexadecano. La temperatura indicada en el sistema de medición al 50% de recogido se comparara con lo indicado en la tabla 4, bajo los requerimientos de destilación del Grupo 4.



NOTA 12.- Debido al alto punto de ebullición del n-hexadecano, grupo 4, la verificación de destilación tendrá que ser llevada a cabo con temperaturas de condensación > 20ºC. 9.2. Método Automático 9.2.1. Nivel recomendado.-Para un aparato de destilación automático los niveles mecánicos continuos recogidos por el aparato tendrán una resolución del 0.1% en volumen como máximo aceptable y no mayor al 0.3% desde el 5% al 100% de los puntos de volumen. El montaje de la calibración estará acorde a las instrucciones del fabricante, los controles no serán mayores a los tres meses o cuando sea reemplazado o reparado NOTA 13.- El procedimiento ordinario de calibración involucra verificaciones internas y externas con materiales de capacidad de 5 y 100 % en volumen respectivamente. 9.2.2. Presión barométrica.- En intervalos de no más de 6 meses o menos y después de que los sistemas han sido reemplazados o reparados, la lectura barométrica del instrumento será verificada nuevamente con un barómetro, como se describe en 6.6. 10. Procedimiento 10.1. Registro de la presión barométrica actual 10.2. Grupos 1 y 2.- Asegúrese que las condiciones del ensayo estén acordes con la Tabla 2. El termómetro sea el adecuado y cómodo con el corcho o tapón de caucho o un material polímero equivalente, este ingresara severamente en el cuello del contenedor de la muestra, la muestra y el termómetro tendrá la condición descrita en la Tabla 3. 10.3. Grupos 1,2,3, y 4.- Verifique que la temperatura de la muestra esté de acuerdo a la que se expone en la Tabla 3. Vierta 100ml de muestra en una probeta que marque 100ml y transfiera el contenido en un balón de destilación, asegúrese que el líquido no fluya por el tubo de vapor. Nota 14.- Es importante que la diferencia entre la temperatura de la muestra y la temperatura del baño de la probeta sea la menor posible. Una diferencia de 5ºC puede ocasionar una diferencia de 0,7 ml. 10.3.1. Grupos 3 y 4.- si la muestra no está líquida a temperatura ambiente esta deberá ser calentada a una temperatura entre 9 y 21ºC sobre el punto de vertido (método de prueba D97, D5949, D5950 o D5985) previo al análisis. Si la muestra tiene períodos de solidificación parcial o total esta deberá ser vigorosamente agitada después de ser fundida, y antes de ser muestreada, para asegurar homogeneidad. 10.3.1.1. Si la muestra no es líquida a temperatura ambiente, descargar el rango de temperatura expuesta en la Tabla 3 para la probeta y la muestra. Antes del análisis, calentar la probeta aproximadamente hasta la misma temperatura



de la muestra. Vierta la muestra calentada en una probeta y llénela hasta la marca de los 100 ml y transfiera su contenido al balón de destilación y asegúrese que el líquido no entre al tubo de vapor. NOTA 15. Algunos materiales que se evaporan durante la transferencia contribuirán a las pérdidas, y si algún material permanece en la probeta contribuirá al volumen recogido observado durante el tiempo del IBP. 10.4. Si la muestra tiene un comportamiento irregular al hervir, añadir un poco más de muestra hirviendo. La adición de un poco más de muestra hirviendo es aceptable para algunas destilaciones.



FIG. 6. Ejemplo de una colocación recomendada por el fabricante de Pt100 Sondeo relativo para matraz de destilación automática D86 Instrumento de destilación 10.5. Es conveniente que el sensor de temperatura se lo acondicione adecuadamente como se describe en 6.4., para que se centre el mecanismo del sensor en el cuello del balón. En el caso de un termómetro buscar el punto más bajo del líquido capilar y ubicarlo al nivel de la parte más alta del tubo interior de vapor (ver Fig. 5). En el caso de una termocupla o termómetro de resistencia, seguir las instrucciones del fabricante como este lo disponga (ver Fig. 6 Nota 16.- Si la grasa de vacío es utilizada en la cubierta de la superficie de los mecanismos centrales, use lo mínimo de grasa. 10.6. Para que quede el tubo de vapor del balón correcto, provéase de un corcho, tapón de goma o silicona, caucho o material polímero equivalente acomódelo adecuadamente y con firmeza al tubo del condensador. Ajuste el balón en una posición vertical para que el tubo de vapor se extienda dentro del tubo de condensación a una distancia de 25 a 50 mm. Eleve y ajuste el tablero de soporte de balones con el fondo del balón de destilación.



10.7. El lugar de la probeta a ser usada en la recepción de la muestra, sin secar el interior del cilindro, será controlada el baño de la temperatura y ubicada por debajo del tubo condensador, Al final del tubo condensador se centrara la probeta y allí dentro estará a una distancia de al menos 25 mm, pero nunca en la marca de 100 ml. 10.8. Punto inicial de ebullición: 10.8.1. Método manual.- Para reducir las pérdidas por evaporación en la destilación, tapar la probeta con un pedazo de papel secante o material similar, estos deben ser cortados de acuerdo al diámetro del tubo de condensación. Si se utiliza un deflector de recibimiento, empezar la destilación con la punta del deflector tocando las paredes de la probeta. Si no se utiliza un deflector de recibimiento mantenga la punta de goteo del condensador lejos de la pared de cilindro de recibimiento. Anote el tiempo inicial. Observe y registre el IBP para los 0,5ºC (1,0ºF) aproximadamente. Si no se usa un deflector de recibimiento, inmediatamente mover la probeta para que la punta del condensador toque la pared interna de ésta. 10.8.2. Método automático.- Para reducir las pérdidas por evaporación de la destilación, provéase del mecanismo adecuado provisto por el fabricante para este propósito. Aplique calor al balón de destilación y de acuerdo al tipo de deflector de recepción ajuste tocando la pared de la probeta. Anote el tiempo inicial. Registre el IBP, para cerca de los 0,1ºC (0,2ºF). 10.9. Regule el calor para que el intervalo de tiempo entre la primera aplicación del calentamiento y el IBP sean los especificados en la Tabla 5. 10.10. Regule el calentamiento para que el tiempo desde el IBP hasta el 5% de recuperado sea como se indique en la Tabla 5. 10.11. Continué la regulación del calor para que la velocidad promedio de condensación sea uniforme desde 5% hasta los 5 ml de residuo en el balón y sea de 4 a 5 ml por minuto (Advertencia.- Debido a la configuración del balón de destilación y a las condiciones de prueba que el vapor y el líquido alrededor de la temperatura del sensor no están en equilibrio termodinámico. La velocidad de destilación tendrá consecuentemente un efecto en la medición de la temperatura de vapor. La velocidad de destilación por lo tanto deberá mantenerse como una constante posible durante toda la prueba). TABLA 5 CONDICIONES DURANTE EL PROCEDIMIENTO DE ENSAYO GRUPO 1 GRUPO 2 GRUPO 3 GRUPO 4 Temperatura del baño refrigeranteA ºC 0-1 0-5 0-5 0-60 ºF 32-34 32-40 32-40 32-140 Temperatura del baño alrededor de ºC la probeta, 13-18 13-18 13-18 ±3 ºF 55-65 55-65 55-65 ±5 DE CAMBIO DE TEMPERATURA Tiempo desde la primera aplicación de calor hasta el punto inicial de destilación, min 5-10 5-10 5-10 5-15



Tiempo desde el punto incial de destilación a 5% de destilado, min a 10% de destilado, min Rango promedio de condensación uniforme desde 5% de destilado a 5 ml en el balón, ml/min Teimpo registrado desde los 5ml de residuo al punto final de destilación, min



60-100



60-100



4-5



4-5



4-5



4-5



5 MAX



5 MAX



5 MAX



5 MAX



A



La temperatura de baño de condensador apropiada dependerá del contenido de parafina en la muestra y de su fracción de destilación. La prueba es generalmente realizada usando una sola temperatura del condensación. Las formaciones de parafinas en el condensador puede deducirse por (a) la presencia de partículas de cera en el destilado inicial en la punta de goteo, (b) una pérdida de la destilación más alta que lo que se esperaría basado en el punto de ebullición inicial del espécimen, (c) una proporción de la recuperación errática y (d) la presencia de partículas de cera durante el levantamiento de líquido residual limpiando con una tela hilachas-libre (vea 8.3). La temperatura mínima que permite el funcionamiento satisfactorio se usará. En general, una temperatura del baño en el rango de 0 a 4°C es conveniente para el querosén, Grado No. 1 aceite de combustible y grado No. 1-D aceite de combustible de diesel. En algunos casos que involucran la Calidad No. 2 fuel oil, Grado No. 2-D de diesel, gas oil y destilados similares puede ser necesario sostener la temperatura de baño de condensador en el rango de 38 a 60°C.



Nota 17. Cuando las pruebas para muestras de gasolina es poco común ver una condensación inesperada de una fase líquida no miscible y sudor en el dispositivo de medición de temperatura y en el cuello del balón de destilación a una temperatura de vapor de alrededor de 160ºC. Esto puede ser acompañado por una marcada disminución (alrededor de 3ºC) de la temperatura de vapor y un goteo en la velocidad de recuperado. El fenómeno, el cual, puede ser debido a la presencia de una traza de agua en la muestra puede perderse de 10 a30 segundos antes de la temperatura de recuperado y el condensado empieza fluyendo fácilmente de nuevo. El punto es a veces comúnmente llamado como punto de Vacilación. 10.12. Repita cualquier destilación que no reúna los requisitos descritos en los ítems 10.9, 10.10, y 10.11. 10.13. Si es observado un punto de destilación discontinuo, detenga el calentamiento y continúe directamente con 10.17. Nota 18.- Es característico la descomposición térmica al formarse vapores erráticos, decrecimiento típico, En las temperaturas leídas ocurridas en la fase final de la destilación. 10.14. En el intervalo entre el IBP y el final de la destilación observe y anote los datos necesarios para el cálculo y reporte de los resultados de la prueba requerida por las especificaciones involucradas o como previamente se estableció para la muestra bajo prueba. Estos datos observados pueden incluir lecturas de temperaturas de porcentajes de recuperado prescrito o porcentaje de destilado a lecturas de temperatura prescritos, o ambos. 10.14.1. Método manual.- Apunte todos los volúmenes en la probeta graduada a cada 0,5 ml aproximadamente, y todas las lecturas de temperaturas cada 0,5ºC (1,0ºF) aproximadamente.



10.14.2. Método Automático.- Anote todos los volúmenes de la probeta cada 0,1 ml aproximadamente y todas las lecturas de temperaturas aproximadamente a los 0,1ºC (0,2ºF). 10.14.3. Grupo 1,2,3 y 4.- En casos en los cuales no ha sido indicado los requerimientos de datos, anote el IBP y el EP(FBP), o el punto seco, o ambos, y las lecturas de temperaturas a los 5, 15, 85 y 95% de recuperado, y en 10% y sus múltiplos de volumen de recuperado desde 10 a 90% , incluido. 10.14.3.1.Grupo 4.- Cuando un termómetro de rango alto es utilizado en pruebas de combustibles de turbinas de avión y productos similares, las lecturas en el termómetro pertinente puede ser ocultas por el mecanismo de control. Si estas lecturas son requeridas, ejecutar una segunda destilación de acuerdo con el Grupo 3. En el caso de lecturas de un termómetro de rango bajo puede ser reportado en lugar de las lecturas ocultas de los termómetros de alto rango y se debe indicar en el reporte del ensayo. Si por consenso las temperaturas que no se puede leer no son requeridas, reportar lo indicado en el reporte. 10.14.4. Cuando se requiere un reporte de lecturas de temperatura a un porcentaje de evaporado o recobrado específico para una muestra que tiene un cambio de pendiente rápida en la curva de destilación, en la región de lectura del porcentaje de evaporado o recobrado indicado, registrar las lecturas de temperaturas para cada 1% de recobrado. La pendiente tiene es considerada de cambio rápido, si el cambio de la pendiente (C) de los datos de los puntos indicado en 10.14.2 en un área en particular es mayor que 0,6 (cambio de pendiente (F) es mayor que 1,0) como se calcula en la Ecuación 1(Eq 2). Cambio de pendiente (C )=



(1) C2 −C1 C3−C2 − V 2 −V 1 V 3−V 2



Cambio de pendiente (F )=



(2) F2 −F1 F3−F 2 − V 2 −V 1 V 3−V 2



Donde: C1= temperatura del porcentaje de volumen uno inicial registrado antes del porcentaje de volumen en cuestión, ºC. C2= temperatura al porcentaje de volumen en cuestión, ºC. C3= temperatura al porcentaje de volumen registrado luego de el porcentaje de volumen en cuestión, ºC. F1= temperatura del porcentaje de volumen uno inicial registrado antes del porcentaje de volumen en cuestión, ºF. F2= temperatura al porcentaje de volumen en cuestión, ºF.



F3= temperatura al porcentaje de volumen registrado luego del porcentaje de volumen en cuestión, ºF. V1= porcentaje de volumen uno inicial registrado antes del porcentaje de volumen en cuestión, ºF. V2= porcentaje de volumen en cuestión, ºF. V3= porcentaje de volumen registrado luego del porcentaje de volumen en cuestión, ºF. 10.15 Cuando el líquido residual en el balón de destilación es aproximadamente 5 ml, realice un ajuste final de calentamiento. El tiempo desde los 5ml de líquido residual en el balón de destilación al EP (FBP) deberá estar dentro de los límites prescritos en la Tabla 5. Si esta condición no es satisfecha, repita el ensayo con las modificaciones apropiadas de ajuste de calentamiento final. NOTA 19.- Puesto que es difícil determinar cuando hay 5 ml de líquido hirviente en el balón de destilación, este tiempo es determinado por observación de la cantidad de líquido recuperado en la probeta. La suspensión dinámica ha sido determinada para aproximadamente 1,5 ml en este punto. Si no hay pérdidas finales reales, la cantidad de 5ml en el balón puede ser asumida correspondiendo a una cantidad de 93,5 ml en la probeta. Esta cantidad debe ser ajustada para la estimación de la cantidad de pérdidas reales. 10.15.1. Si la pérdida final real difiere en más de 2ml del valor estimado, este ensayo debe ser repetido. 10.16 Observe y registre el EP (FBP) o el punto seco, o ambos, como requiere, y un calentamiento discontinuo. Nota 20.- El punto final (punto final de ebullición), con amplio punto secos, es previsto para uso general. El punto seco puede ser reportado en relación con el propósito especial de naftas, tanto como aquello es usado en la industria de pinturas. Además, esto es sustituido por el punto final (punto final de ebullición) cuando del muestreo la precisión sea lo más natural en el punto final (punto final de ebullición) al no encontrar consistencia en el requerimiento dado en la sección de precisión. Nota 21.- Grupos 1 y 2, Una vez ajustado el calentamiento final, la temperatura de los vapores, continuara incrementándose. De la destilación cerca del punto final (punto final de ebullición) se conseguirá el primer punto seco. Después del punto seco serán obtenidas las temperaturas de vapor/temperaturas leídas continuando el incremento. El fondo del balón de destilación estará seco pero en el cuello del balón de destilación y en el sensor de temperatura puede estar presente vapores condensados. El vapor condensado puede tener la apariencia de una nube de gases blancos. Este vapor condensado/nube de gases deben envolver en su totalidad al sensor antes que empiece el decrecimiento de la temperatura del vapor. Si esto no ocurre, el punto final puede no ser alcanzado. Será aconsejable repetir el ensayo, adicionalmente agregar más calentamiento al final y ajustarla. Típicamente la temperatura seguirá subiendo hasta llegar al punto seco y la nube de vapores envuelva al sensor de temperatura.



Cuando el punto final está cerca, la razón del incremento de temperaturas es bajo y el nivel se detiene. Una vez el punto final es alcanzado la temperatura de los vapores empezara el decrecimiento continuo. Si la temperatura de los vapores en el decrecimiento empiezan a incrementar y este ciclo se repite mientras hay incremento continuo de temperatura usted tiene que adherir mucho calentamiento al final de la temperatura ajustada. Si este es el caso, será apropiado repetir el ensayo bajando el calentamiento final. Grupos 3 y 4, muchos ensayos de los grupos 3 y 4 tendrán las mismas características de destilación considerando al punto seco y punto final con los grupos 1 y 2. Con muestras que contengan puntos de ebullición elevados puede no ser posible detectar un punto seco o un punto final antes de ocurrida los puntos de descomposición. 10.17 Permita que el destilado escurra dentro de la probeta, luego de que el calentamiento ha sido descontinuado. 10.17.1 Método manual.- Mientras que el tubo de condensación continúe drenando en la probeta, observe y apunte el volumen de condensado con una apreciación de 0,5 ml a 2 minutos de intervalo hasta dos observaciones sucesivas iguales. Mida el volumen recibido en la probeta exactamente, y registre con apreciación de 0,5 ml. 10.17.2 Método automático.- El equipo podrá continuamente monitorear el volumen de destilado hasta que el cambio de volumen no sea mayor a 0,1 ml en 2 minutos. Registre el volumen recibido en la probeta exactamente, con una apreciación de 0,1ml. 10.18 Registre el volumen recibido en la probeta como porcentaje de destilado o recobrado. Si la destilación fuera previamente interrumpida bajo la condición de punto de descomposición, restar el porcentaje de destilado de 100, reportar la diferencia como la suma del porcentaje de residuo y el porcentaje de pérdidas y omitir el procedimiento dado en 10.19. 10.19 Después que el balón de destilación se ha enfriado y no se observa vapor, desconectar el balón del condensador, verter el contenido en una probeta de 5ml, y con el balón suspendido sobre la probeta, permitir que el balón escurra hasta que no haya un incremento apreciable en el volumen de líquido observado en la probeta. Medir el volumen en la probeta con una apreciación de 0,1 ml y registrar como porcentaje de residuo. 10.19.1 Si la probeta de 5ml no tiene graduación menor a 1ml y el volumen de líquido es menor a 1 ml, prellenar la probeta con 1 ml de aceite pesado, así permitir una mejor estimación del volumen de material recobrado. 10.19.1.1 Si se obtiene una gran cantidad de residuo, y antes del EP la destilación no fue finalizada intencionalmente, cheque si el calor aplicado era adecuado al final de la destilación y si las condiciones durante la prueba se encontraban conforme se especifica en la tabla 5. Si no, repita el ensayo. NOTA 22.- El residuo de destilación del método de ensayo para gasolinas, kerosen y destilación de diésel son típicamente 0,9% hasta 1,2%; 0,9% hasta 1,3% y 1,0% hasta 1,4% en volumen respectivamente.



Nota 23.- El método de ensayo no es adecuado para combustibles con cantidades apreciables de residuos (Véase 1.2). 10.19.2 Grupo 1, 2, 3. y 4.- Registrar el volumen de la probeta de 5ml, con una apreciación de 0,1 ml como porcentaje de residuo. 10.20 Si el propósito de la destilación es determinar el porcentaje de evaporado o porcentaje de destilado a una lectura de temperatura corregida predeterminada, modificar el procedimiento conforme las instrucciones descritas en el Anexo A4. 10.21 Examine el tubo condensador y el sitio donde se arma el balón por la cera o depósitos sólidos. Si lo encuentra, repetir el ensayo después de realizar los ajustes descritos en el pie de página A de la Tabla 5. 11.



Cálculos 11.1 Porcentaje total recobrado es la suma del porcentaje recobrado (ver 10.18) y el porcentaje de residuo (ver 10.19). Restar el porcentaje total recobrado de 100 para obtener el porcentaje de pérdidas. 11.2 No hacer correcciones de presión barométrica para depreciaciones de meniscos, y no ajuste la presión a lo que porque este sería al nivel del mar. NOTA 24. La lectura barométrica observada, no tiene que ser corregida a la temperatura estándar y o a la gravedad estándar. Sin la interpretación de estas correcciones, la correcta temperatura leída para algunas muestras entre laboratorios en dos diferentes lugares en el mundo es general, una pérdida de diferencia hasta 0,1 °C en los 100°C. Casi todos los datos previos obtenidos serán reportados a presión barométrica y por tanto no serán corregidos a temperatura estándar y a gravedad estándar. Cuando no son realizadas estas correcciones de lecturas de temperaturas corregidas para muestras iguales entre laboratorios de dos diferentes ubicaciones en el mundo, podría en general diferir menos de 0,1 a 100 ºC. Casi todos los datos obtenidos temprano han sido reportados a presión barométrica no corregida a temperatura estándar y a gravedad estándar. 11.3 La lectura de temperatura corregida para 101,3 kPa (760 mm de Hg) de presión. Se obtiene la corrección ha ser aplicada a cada temperatura leída por medio de la ecuación de Sídney Young como se da en las ecuaciones Eq.3, Eq. 4 o Eq. 5, respectivamente o por el uso de la tabla 6. Para temperaturas Celsius. Cc 5= 0.0009 (101.32- Pk)(273+tc) Cc 5 =0.00012 (7602 -P )(273+tc)



(3) (4)



TABLA 6 APROXIMACIÓN DE LA CORRECIÓN DE LAS TEMPERATURAS LEIDAS Rango de temperatura CorrecciónA por 1,3 kpa (10 mm de



ºC 10-30 30-50 50-70 º 70-90 90-110 110-130 130-150 150-170 170-190 190-210 210-230 230-250 250-270 270-290 290-310 310-330 330-350 350-370 370-390 390-410



ºF 50–86 86–122 122–158 158–194 194–230 230–266 266–302 302–338 338–374 374–410 410–446 446–482 482–518 518–554 554–590 590–626 626–662 662–698 698–734 734–770



Hg) Diferencia en presión ºC ºF 0,35 0,63 0,38 0,68 0,40 0,72 0,42 0,76 0,45 0,81 0,47 0,85 0,50 0,89 0,52 0,94 0,54 0,98 0,57 1,02 0,59 1,07 0,62 1,11 0,64 1,15 0,66 1,20 0,69 1,24 0,71 1,28 0,74 1,33 0,76 1,37 0,78 1,41 0,81 1,46



A



Los valores serán agregados cuando la presión barométrica este debajo de 101,3 kPa (760 mm Hg) y para ser substraído cuando la presión barométrica este sobre 101,3 kPa anterior.



Para temperatura Fahrenheit:



Cf =5 0.00012 (7602- P)(4601+tf)



(5)



Donde: tc= temperatura observada en ºC. tf= temperatura observada en ºF. Cc y Cf= correcciones para ser agregada algebraicamente a la temperatura observada. Pk= presión barométrica prevaleciente en el momento y lugar de la prueba, kPa, y P= presión barométrica prevaleciente en el momento y lugar de la prueba, mm Hg. Después de aplicar la corrección y redondear cada resultado con apreciación de 0,5ºC (1,0ºF) o 0,1ºC (0,2ºF), como es apropiado para los aparatos usados, use las lecturas corregidas de temperatura en todos los cálculos adicionales y reportes.



NOTA 25.- Las lecturas de temperaturas no están corregidas para 101,3 kPa (760 mm de Hg) cuando las definiciones de productos, especificaciones o acuerdos, entre las partes involucradas indicadas, especialmente esas correcciones no requeridas o esas correcciones que pueden ser hechas a algunas otras presiones bases. 11.4 La corrección de la pérdida actual a 101,3 kPa (760 mm de Hg) de presión es cuando las temperaturas leídas son corregidas a 101,3 kPa de presión. Las pérdidas corregidas Lc es calculada por la Eq.6 o Eq.7 correspondiente como sea apropiado, o puede ser leída desde las tablas presentadas en las Fig. X3.1 o Fig. X3.2.



Lc = 0.5+(L -0.5)/{1+(101.3 - Pk)/8.00}



(6)



Lc = 0.5 +(L - 0.5)/{1+(760 - P)/60.0}



(7)



Donde: L = pérdida observada, Lc= pérdida corregida, Pk= presión, kPa, y P =presión, mm Hg. Note 26.- Las ecuaciones Eq 6 y 7 han sido derivadas de los datos de la tabla 7 A4.3 y las ecuaciones Eq. 5 y 6 en el método de ensayo D86-95 y versiones anteriores. Es probable que las ecuaciones Eq. 6 y 7 muestran la ecuación empírica original de la tabla y las tablas y ecuaciones del método de ensayo D86-95 y las versiones derivadas anteriores. 11.4.1 Calcular el correspondiente porcentaje de destilado corregido de acuerdo a la siguiente ecuación: Rc = R1+(L – Lc)



(8)



Donde: L= porcentaje de pérdida o pérdida observada, Lc= pérdida corregida, R= porcentaje de recobrado, y Rc= porcentaje de recobrado corregido. 11.5 Obtener el porcentaje de evaporado con las temperaturas leídas indicadas, adicionar el porcentaje de pérdidas a cada uno de los porcentajes de destilado recobrado a las lecturas de temperaturas prescritas y reportar estos resultados a los respectivos porcentajes de evaporado, así:



Pe = Pr + L



(9)



Donde: L= pérdida observada, Pe= porcentaje de evaporado, y Pt= porcentaje de recobrado. 11.4.1 11.6 Para obtener lecturas de temperaturas a porcentajes de evaporado preestablecidos y si no se ha registrado el dato de temperatura es válido con un 0,1% en volumen del porcentaje de evaporado prescrito, utilice cualquiera de los dos siguientes procedimientos, e indique en el reporte si el procedimiento aritmético o el procedimiento gráfico has sido usado. 11.6.1 Procedimiento aritmético. - Reste la pérdida observada de cada porcentaje de evaporado prescrito para obtener el correspondiente porcentaje de destilado. Calcular cada lectura de temperatura requerida como sigue: T =T L +



( T H −T L ) ( Pr −PrL ) ( PrH −PrL ) ( 10 )



Donde: Pr = porcentaje recobrado correspondiente al prescrito al porcentaje evaporado, PrH = porcentaje recobrado adyacente a, y superior a P r, PrL= porcentaje recobrado adyacente a, e inferior a P r, T= temperatura leída correspondiente porcentaje evaporado, TH= temperatura leída registrada para PrH, y TL= temperatura leída registrada para PrL Los valores obtenidos por el procedimiento aritmético son afectados por la extensión a la cual los gráficos de destilación no son lineales. Intervalos entre datos de puntos sucesivos, pueden en solo un período de prueba no ser tan amplio como el intervalo indicado en 10.18. En ningún caso puede un cálculo ser hecho involucrando extrapolación.



11.6.2 Procedimiento Gráfico. - Utilice papel gráfico con subdivisiones uniformes trazar cada lectura de temperatura corregida a la presión barométrica, es necesario ( ver 11.3), en contraste con el correspondiente porcentaje de destilado. Trazar la IBP a 0% de destilado. Dibujar una curva uniforme conectando los puntos. Para cada porcentaje de evaporado prescrito, restar la pérdida de destilación, para obtener el correspondiente porcentaje de destilado y tomar desde el gráfico la lectura de temperatura que se indica en el porcentaje de destilado. Los valores obtenidos por el procedimiento de interpolación gráfica son afectados por el cuidado con el cual los trazos son hechos. Nota 27.- Ver apéndice X1 para los ejemplos numéricos de las ilustraciones del procedimiento aritmético. 11.6.3 En la mayoría de los instrumentos automatizados, los datos de temperatura volumen son recolectados a intervalos de 0,1 % volumen o menos y se guarda en la memoria. Para el reporte de las lecturas de temperatura a los porcentajes de evaporado prescritos, ninguno del procedimiento descrito en 11.6.1 y 11.6.2 deben ser usados. Obtenga las temperaturas deseadas directamente de la base de datos, como la temperatura final, y el porcentaje de evaporado prescrito dentro de 0,1% volumen. 12.



Informe de resultados 12.1 El Informe tendrá los siguientes datos (ver Apéndice X5 para ejemplo del reporte): 12.2



Reporte la presión barométrica con una apreciación de 0,1kPa (1 mm de Hg).



12.3



Reporte todas las lecturas volumétricas en porcentajes.



12.3.1 Método manual. - Reporte las lecturas volumétricas con una apreciación de 0,5 ml y todas las lecturas de temperatura con una apreciación 0,5ºC(1,0ºF). 12.3.2 Método Automático. - Reportar las lecturas volumétricas con una apreciación de 0,1, y todas las lecturas de temperaturas con una apreciación de 0,1ºC(0,2ºF) o menos. 12.4 Después que las correcciones barométricas de las lecturas de temperatura han sido hechas, los siguientes datos no requieren cálculos adicionales previos a ser reportado: IBP, punto seco, EP (FBP), punto de descomposición, y todas las parejas de valores correspondientes involucrados en el porcentaje de destilado y las temperaturas leídas.



12.4.1 El reporte debe declarar si las lecturas de temperatura no han sido corregidas a la presión barométrica.



12.5 Cuando las lecturas de temperaturas no han sido corregidas a 101,3kPa (760 mm de Hg) de presión, reporte el porcentaje de residuo y porcentaje de pérdidas como se observa en concordancia con 10.19 y 11.1, respectivamente.



12.6



No use las pérdidas corregidas al calcular el porcentaje de destilado.



12.7 Es aconsejable basar el informe en la relación entre las lecturas de temperatura y el porcentaje de destilado cuando la muestra es una gasolina, o en los productos clasificados bajo el grupo 1, o en las que el porcentaje de pérdidas sean más grande que 2,0. Por otra parte, el reporte puede ser basado en relaciones entre las lecturas de temperatura y el porcentaje de destilado o porcentaje de recobrado. Cada informe debe indicar claramente que base ha sido usada.



12.7.1 En el método manual, si se dan los resultados en porcentaje de destilado versus lecturas de temperaturas, reportar si el procedimiento usado fue el aritmético o el gráfico. (ver 11.6)



12.8



Reportar que agente secante, como se describe en 7.5.2 o 7.5.3. fue usado.



12.9 Figura X1.1 es un ejemplo de la tabla de reporte. Muestra el porcentaje de destilado versus la lectura de temperatura correspondiente y versus la lectura de temperatura corregida. También muestra el porcentaje de pérdidas, las pérdidas corregidas y el porcentaje de evaporado versus la lectura de temperatura corregida.



TABLE 7 Repeatability and Reproducibility for Group 1, 2, 3 (Automated) (Valid Range 20 °C to 260 °C) Percent Evaporated IBP 5 10 20 30 40 50 60 70 80 90 95 FBP



Repeatability °C 2.7 1.4+ 2.8(0.43Sc + 0.24) 0.9 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 0.9 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 0.8 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 0.9 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 1.0 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 1.1 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 1.5 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 1.1 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 1.8 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 2.0 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 3.3



Reproducibility °C 4.7 2.5 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 1.9 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 2.0 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 1.8 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 2.0 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 1.9 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 2.0 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 2.1 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 2.0 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 2.8 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 3.6 + 2.8(0.43Sc + 0.24) 7.1



Dónde: Sc = pendiente o tasa de cambio de la temperatura en grados Celsius calcula utilizando A4.10.1. 13.



Precisión y desviación 13.15. Precisión (Grupos 1,2,3 automático). La precisión de este método de ensayo está determinada por el resultado estadístico interlaboratorios 9, como sigue: Nota 28.- La precisión viene dada de datos producidos en aparatos automáticos D86. Un ejemplo típico de la precisión de aparatos manuales puede ser calculado de la información contenida en el Anexo A4 (ver A4.10) Nota 29.- Información sobre la precisión del porcentaje de evaporado o porcentaje de recogido para una temperatura prescrita puede ser mostrada en el Anexo A4 Nota 30.- Para Naftas, solventes y sustancias similares donde el porcentaje de recuperado y el porcentaje de perdidas es relativamente bajo el uno por ciento, la temperatura del porcentaje recuperado puede ser considerado igual a la temperatura del porcentaje evaporado y puede la precisión ser calculado como lo indicado para los grupos 1,2,3. 13.1.1 Repetitividad.- La diferencia entre sucesivos resultados de ensayo obtenidos de algunos operadores usando varios aparatos manteniendo las condiciones de operación y condiciones idénticas en el ensayo, en un lapso extenso, en normales y correcta operación del método de ensayo, excedan los valores de la tabla 7 únicamente del caso 20.



13.1.2. Reproducibilidad. - la diferencia entre dos únicos e independientes resultados de ensayo, obtenidos por diferentes operadores trabajando en diferentes laboratorios con condiciones de ensayo idénticas, en un tiempo extenso, en normal y correcta operación del método de ensayo, exceda los valores de la tabla 7 únicamente del caso 20 13.1.3. La precisión representativa derivada desde la cooperación interlaboratorios en 2010 con un programa.9 Veinte y seis laboratorios participando y 21 muestras seleccionadas comprendidas por; especificaciones grado gasolina, ambas convencionales y oxigenadas, algunas contenían un 20% de etanol. La temperatura del rango convenido fue de 20°C hasta 220°C. La información sobre el tipo de muestras y sus puntos de ebullición promedio están en el Informe de investigación. TABLE 8 Repeatability and Reproducibility for Group 4 (Automated)A Percent Recovered IBP 10 % 50 % 90 % 95 % FBP



Repeatability °C 0.02T 0.009T 1.0 0.004T 0.015(T-140) 2.2



Reproducibility °C



0.055T 0.022T 3.0 0.015T 0.042(T-140) 7.1



Valid Range °C 145to 220 160to 265 170 to 295 180 to340 260 to 340 195 to 365



Dónde: T = porcentaje recuperado temperatura dentro del rango válido prescrito. A



Consulte en el anexo A1 para las tablas de repetitividad y reproducibilidad calculada.



9



Los datos de apoyo se han presentado en la sede de ASTM International y mayo obtenerse mediante la solicitud de informe de investigación RR : D02-1807 . ContactASTM cliente El servicio en [email protected]



13.16. Precisión (Grupo 4)- La precisión de este método de ensayo, está determinado como el análisis estadístico del resultado interlaboratorios 10, como sigue: Nota 31.- Información de la precisión en porcentaje evaporado o porcentaje recuperado de las temperaturas prescritas pueden encontrarse en el Anexo A4. 13.16.1. Repetitividad.- La diferencia entre sucesivos resultados de ensayo, obtenidos por algunos operadores usando algunos equipos manteniendo las mismas condiciones de operación con idénticas muestras, En un extenso tiempo, en condiciones normales y la correcta operación, se espera que los valores no excedan los mostrados en la tabla 8 únicamente para el caso 20 13.2.2 Reproducibilidad. - La diferencia entre dos únicas e independientes resultados de ensayo, obtenidos por diferentes operadores trabajando en diferentes laboratorios con una muestra idéntica en un largo tiempo, en condiciones normales y adecuados del



método de ensayo, cuyos valores no excedan los de la Tabla 8 únicamente para el caso 20. 13.2.3. La precisión declarada de la cooperación interlaboratorios con el programa de ensayo del 200510. En donde participaron 16 laboratorios y analizaron las siguientes muestras, diésel grado especificado, con un B5 y B20 biodiesel, aceite térmico grado especificado, combustible para turbinas d aviación, combustible marítimo, éter mineral y tolueno. El rango de temperatura cubre los 145°C hasta 365°C. La información sobre el tipo de muestras y sus puntos de ebullición promedio están en el Informe de investigación. 13.17.



Tendencias:



13.17.1. Tendencias. - No es aceptable y apropiado material de referencia para determinar la tendencia producida en este método de ensayo, la tendencia no será determinado. 13.17.2. Tendencias relacionadas entre equipos manuales y automáticos. - En un estudio7 conducido en 2003 usando aparatos automáticos se llegó a la conclusión de no existir una evidencia estadística notoria entre resultados con un manual y automático. NOTA 32 Ver A2.1 para obtener información sobre la aplicación y el uso de boro silicato y destilación de cuarzo frascos 10



Sopor te de datos (resultados de la cooperación interlaboratorios del programa del 2005) serán comprobados por la ASTM oficinas centrales internacionales en donde se puede obtener la información en el reporte RR:D02-1621



14.



Descriptores 14.15. Grupo de destilación básica, destilar, destilación, destilación en laboratorio, productos de petróleo.



ANEXOS (INFORMACIÓN OBLIGATORIA) A1. TABLAS DE PRECISION para la repetitividad (r) y reproducibilidad (R)



A1.1 Tables: Recovered IBP Temperature (°C) 145 150 155 160 165 170 175 180 185 190 195 200 205 210 215 220



IBP_GRP4 r_D86auto



R_D86auto



2.61 2.70 2.79 2.88 2.97 3.06 3.15 3.24 3.33 3.42 3.51 3.60 3.69 3.78 3.87 3.96



7.98 8.25 8.53 8.80 9.08 9.35 9.63 9.90 10.18 10.45 10.73 11.00 11.28 11.55 11.83 12.10



Recovered 10 % Temperature (°C)



T10_GRP4 r_D86auto



160 165 170 175 180 185 190 195 200 205 210 215 220 225 230 235 240 245



1.50 1.55 1.60 1.65 1.69 1.74 1.79 1.83 1.88 1.93 1.97 2.02 2.07 2.12 2.16 2.21 2.26 2.30



R_D86auto 3.52 3.63 3.74 3.85 3.96 4.07 4.18 4.29 4.40 4.51 4.62 4.73 4.84 4.95 5.06 5.17 5.28 5.39



250 255 260 265



2.35 2.40 2.44 2.49 T50_GRP4



Recovered 50 % Temperature (°C) 170–295



r_D86auto



180 185 190 195 200 205 210 215 220 225 230 235 240 245 250 255 260 265 270 275 280 285 290 295 300 305 310 315 320 325



R_D86auto



0.94



Recovered 90 % Temperature (°C)



5.50 5.61 5.72 5.83



2.97 T90_GRP4



r_D86auto



R_D86auto



0.74 0.76 0.78 0.80 0.82 0.84 0.86 0.88 0.90 0.92 0.94 0.96 0.98 1.00 1.03 1.05 1.07 1.09 1.11 1.13 1.15 1.17 1.19 1.21 1.23 1.25 1.27 1.29 1.31 1.33



2.70 2.78 2.85 2.93 3.00 3.08 3.15 3.23 3.30 3.38 3.45 3.53 3.60 3.68 3.75 3.83 3.90 3.98 4.05 4.13 4.20 4.28 4.35 4.43 4.50 4.58 4.65 4.73 4.80 4.88



330 335 340



1.35 1.37 1.39



Recovered 95 % Temperature (°C) 260 265 270 275 280 285 290 295 300 305 310 315 320 325 330 335 340



T95_GRP4 Diesel r_D86auto



R_D86auto



1.82 1.89 1.97 2.05 2.12 2.20 2.27 2.35 2.42 2.50 2.58 2.65 2.73 2.80 2.88 2.95 3.03



5.08 5.29 5.50 5.71 5.92 6.13 6.35 6.56 6.77 6.98 7.19 7.40 7.61 7.83 8.04 8.25 8.46



Recovered FBP Temperature (°C) 195-365



4.95 5.03 5.10



FBP_GRP4 r_D86auto



R_D86auto



2.2



7.1



FIG. A2.1 matraz de 125 ml y 125 ml Frasco de vidrio con la Junta de Tierra



A2.2 Detalle de la sección de cuello alto



A.2Determinación detallada de equipos A.2.1. Balón de destilación. - el balón deberá ser de vidrio resistente al calor construido con las dimensiones y tolerancias mostradas en la Fig. A2.1 y Fig. A2.2 y deberá cumplir con los requerimientos y especificaciones de E1405. El balón debe tener una composición del 99.9+% SiO2. Puede el balón ser construido con vidrio molido fundido. El balón A (100 ml) puede ser también construido con vidrio molido con una composición del 99.9+% SiO2 y fundido, también puede estar construido con una junta de vidrio esmerilado NOTA A.2.1.: Considerar la respuesta al usar boro silicato de vidrio y cuarzo que pueden ser diferentes, será apropiado ajustarse al punto inicial y final para conseguir los tiempos adecuados en el procedimiento. para pruebas que especifican el punto seco, seleccione balones con fondo y paredes de espesor uniforme. Nota A.2.2.: Para pruebas que se requiera el punto seco, seleccionar el matraz adecuado con espesor de fondo y pared uniformes.



A.2.1.1. Intralaboratorios e interlaboratorios11 para gasolina de motor, queroseno, combustible de turbina de aviación y diésel serán evaluados por la práctica D6708 indicando algunas correcciones que podría mejorar el grado de cuarzo y boro silicato en el resultado del matraz. Los niveles de corrección podrían ser considerados no significativos. Corrección más probable de las IBP y FBP o ambos con gasolina de motor y combustibles derivados. Al optimizar los requerimientos de la D86 en gasolina de motor y combustibles derivados se mejorará la diferencia en la D86 en IBP y FBP usando boro silicato en vez de matraz de cuarzo. Podría tender a no cubrir para materiales y temperaturas que no se encuentren en el estudio realizado. A.2.1.1.1. Para gasolina de motor en el rango de temperatura de 25°C hasta 220°C :Borosilicato= 1.0054 cuarzo – 0.73 A.2.1.1.2. Para keroseno, combustible de turbina de aviación, fuel oil y combustible diésel en el rango de temperatura de 140°C a 350°C: Borosilicato = Cuarzo + 0.40 A.2.2. Condensador y baño del condensador. - Condensador y baño del condensador típicos se indican en las Figs. 1 y 2. A.2.2.1. El condensador debe ser construido con tubería metálica no corrosiva, continua y sin soldaduras de 560  5 mm de longitud, con un diámetro exterior de 14 mm y un espesor de pared de 0,8 a 0,9 mm. 11



El soporte de los datos validados por ASTM oficinas centrales internacionales pueden ser obtenidas si se requiere del reporte RR:D02-1753. Contáctese a ASTM desde [email protected].



Nota A.2.3.: Bronce o acero inoxidable han sido escogidos para hacer un material conveniente para este propósito. A.2.2.2 El condensador deberá ser colocado a 393  3 mm del tubo que está conectado con el medio de enfriamiento, con 50  3 mm fuera del baño de enfriamiento al final alto, y con 114  3 mm fuera en el final bajo. La parte del tubo proyectada en la parte superior deberá formar un ángulo de 75  3 º con la vertical. La parte del tubo que está dentro del baño de condensación será recto o inclinado de curva lisa y continua. La pendiente media deberá ser 15  1º con respecto a la horizontal, con 10 cm de sección tiene una pendiente fuera de rango de 153º. La proyección de la porción más baja del tubo del condensador será curvada hacia abajo con una longitud de 76mm y la parte más baja será cortado en ángulo. Los suministros serán hechos para permitir el flujo de la destilación, para disminuir el lado de la recepción del cilindro. Estos pueden ser hechos usando un deflector de goteo, el cual es unido a la salida del tubo. Alternativamente la parte inferior del tubo de condensación puede ser curvado ligeramente en la parte de atrás para asegurar el contacto con la pared del cilindro de recepción en un punto de 25 a 32mm antes del fondo del cilindro de recepción Fig A2.3 es un gráfico de una configuración aceptable configurado por debajo del tubo condensador. Tabla de el punto bajo al final del tubo de condensación. A.2.2.3. El volumen y la designación del balón dependerán sobre todo del medio de enfriamiento empleado. La capacidad de enfriamiento del baño será adecuada de acuerdo al requerimiento, para mantener la temperatura deseada. Un solo baño de condensación puede ser usado para varios tubos de condensación. A.2.3 Blindaje de metal o cubierta para balones. (Manual solo para unidades). A.2.3.1 Tapa o blindaje para el quemador de gas (ver Fig. 1). El propósito de esta tapa es para proveer de protección al operador y permite fácil acceso al quemador y al balón de destilación durante la operación. Un típico sello podría ser de 480mm de alto 280mm de largo y 200mm de ancho; hecho de lámina de de metal de 0.8mm de espesor (medida 22). La protección puede estar provista con al menos una ventana de observación del punto seco al final de la destilación.



FIG A2.3 extremo inferior del condensador de tubo



A2.3.2 Protección para el calentamiento eléctrico. (ver Fig.2). Una protección típica podría ser de 440mm de alto, 200mm de ancho, echo de lámina de metal de aproximadamente 0.8mm de espesor (medida 22) y con una ventana en la parte frontal. La protección deberá ser provista con al menos una ventana para observar el punto seco al final de la destilación. A2.4 Fuente de calentamiento A2.4.1 Quemador a gas (Ver fig. 1). La capacidad de provocar la primera gota para empezar un enfriamiento en el tiempo especificado y continuar la destilación a la velocidad especificada. Un sensible control manual de la válvula y del regulador del gas de presión para dar un completo control a la calefacción deberá ser proveído. A2.4.2. Calentamiento eléctrico (Ver fig. 2). De baja retención de calor. Nota A.2.4.- Calentadores. ajustable de 0 a 100 W, debe ser creado para ser adaptado a este propósito. A2.5 Soporte para balones.



A2.5.1 Tipo 1.- Usa un tipo 1 de soporte para balón con un quemador a gas (ver fig. 1). Este soporte consiste de un aro de soporte ordinario típico de laboratorio, 100 mm de diámetro, colocado en un soporte dentro de la protección o en una plataforma ajustable desde fuera de la protección. En este aro o plataforma es montado una tabla base dura hecha de cerámica u otro material resistente – duro, de 3 a 6 mm de espesor, con una abertura central de 76 a 100 mm de diámetro y dimensiones exteriores más pequeñas que estén dentro de los límites de la protección. A2.5.2 Tipo 2.- Usa un soporte de balón tipo 2 ensamblado con calentamiento eléctrico (ver fig. 2). El montaje consiste de un sistema ajustable sobre el cual está montado el calentador eléctrico con una tabla de soporte para un balón (ver A2.6) que se encuentra sobre el calentador eléctrico. Todo el montaje es ajustable desde afuera de la protección o blindaje. A2.6 Tabla Tablero de soporte para balón.- La tabla El tablero de soporte para balón será construida de cerámica u otro material resistente - duro de 3 a 6 mm de espesor. Las tablas El tablero de soporte para balón son clasificadas como A, B, o C, basado en las dimensiones de la abertura central, cuyas dimensiones se encuentran en la tabla 1 tabla 3. La tabla El tablero de soporte del balón deberá tener las dimensiones adecuadas para asegurar que el calentamiento del balón solo pase por la abertura central y que el calentamiento extra para otros balones que atraviesen el orificio central sea el mismo. (Advertencia.- Los materiales que contengan asbestos no deben ser usado en la construcción de tablas tableros soporte de balones). A2.7 La tabla El tablero de soporte de balones puede ser movida en diferentes direcciones en el plano horizontal a fin de que el balón tenga un calentamiento directo a través del orificio central de la tabla. Frecuentemente la posición del balón está dada por el ajuste de la longitud del mismo dentro del sistema de calentamiento y del condensador. A2.8 El suministro deberá ser hecho para movimientos verticales del sistema de soporte del balón de manera que la tabla del soporte del balón esté en contacto directo con el fondo del balón de destilación durante la operación de destilación. El sistema de soporte es movido hacia abajo para permitir con facilidad movimientos hacia arriba o hacia abajo y para remover el balón de destilación desde la unidad. A2.9 Probeta de recepción.- La probeta de recepción deberá tener una capacidad de medida y recolección de 100 ml. La forma de la base será tal que en la recepción no salpique cuando caiga al vacío en una superficie inclinada con un ángulo de 13º con la horizontal.



A2.9.1 Método manual.- La probeta deberá ser graduada en intervalos de 1 ml y tener una graduación en la marca de 100 ml. Detalles del a construcción y tolerancias para la probeta graduada están expuesto en la figura A2.4. A2.9.2 Método automatizado.- La probeta deberá estar ajustada a las especificaciones físicas descritas en la figura A2.4, con excepción de la graduación que está bajo la marca de los 100 ml, mientras no interfiera con la operación del nivel que se persigue. Las probetas de recepción para unidades automáticas pueden tener una base metálica.



Nota1.- De 1 a 100ml en graduaciones de 1 ml; tolerancia ± 1,0ml Fig. A2.4. Probeta graduada de 100 ml A2.9.3 Si se requiere, la probeta de recepción podría ser sumergida durante la destilación sobre línea de graduación de los 100 ml en un recipiente que contenga agua con hielo. El recipiente puede ser un vaso de precipitación de vidrio alto o un vaso de plástico transparente alternativamente la probeta de recepción puede ser colocada en un baño termostático de crudo con cámara de aire de circulación.



A2.10 Probeta de residuo.- La probeta graduada debe tener una capacidad de 5 a 10 ml con subdivisiones de graduación de 0,1 ml. El fondo del cilindro debe ser transparente, las otras propiedades deben estar de acuerdo con las especificaciones de E1272. A3. DETERMINACIÓN DE LA DIFERENCIA EN EL TIEMPO ENTRE UN SISTEMA DE MEDICIÓN DE TERMPERATURA ELÉCTRÓNICO Y UN TERMÓMETRO DE MERCURIO DE VIDRIO.



A3.1 La respuesta en el tiempo de un mecanismo de medida electrónico de temperatura es intrínsecamente más rápido que una medida tomada con termómetro de mercurio de vidrio. El mecanismo general que se emplea para medir la temperatura, consta de un sensor y su revestimiento, o un sistema electrónico y su software asociado, o ambos, es así que el sistema de medición asignado simulará la temperatura de un termómetro de mercurio. A3.2 Para determinar la diferencia del retraso del tiempo entre un sistema de medición de temperatura y un termómetro de mercurio, analizando una muestra común o semejante como: gasolina, kerosén, jet fuel, o combustible diésel liviano, con un sistema de medición de temperatura electrónico en el lugar y de acuerdo con los procedimientos descritos en este método de prueba. En la mayoría de casos estos son los pasos a ejecutar para una destilación estándar con una unidad automática. A3.2.1 No use sustancias puras ya que puede darse un rango muy estrecho de los puntos de ebullición del producto, use mezclas sintéticas de no menos de 6 componentes para esta prueba. A3.2.2 Mejores resultados se obtienen con una muestra típica de laboratorio. Alternativamente, use mezclas de rangos de puntos de ebullición que vayan de 5 a 95 % menores a 100% °C. A3.3 Reemplace los medidores electrónicos de temperatura con termómetros de mercurio de alto o bajo rango, dependiendo del rango del punto de ebullición de la muestra. A3.4 Repita la destilación con este termómetro y registre la temperatura manual para varios porcentajes de recuperado como se describe en 10.14.



A3.5 Calcule los valores de repetitividad por lo observado en la pendiente (∆T/∆V), para las diferentes lecturas del ensayo. A3.6 Compare los datos de la prueba usando los dos mecanismos de medición de temperatura. La diferencia entre los puntos deberá ser igual o menor que los puntos reproducidos por este método. Si esta diferencia es muy grande reemplace el mecanismo de medición electrónico de temperatura o haga los ajustes necesarios a ambos. A4. PROCEDIMIENTO PARA DETERMINAR EL PORCENTAJE DE EVAPORADO O PORCENTAJE DE RECUPERADO EN UNA LECTURA DE TEMPERATURA PRESCRITA A4.1 Requiere muchas especificaciones específicamente el porcentaje de recuperado o evaporado o lecturas prescritas de temperatura entre rangos máximos o mínimos. Los procedimientos para determinar estos valores son frecuentemente designados por los términos Exxx o Rxxx, donde xxx es la temperatura deseada. NOTA A.4.1. La regulación estándar en la certificación de gasolinas reformuladas bajo el procedimiento del modelo complejo, requiere de la determinación de E200 y E300, definiendo como el porcentaje de combustible evaporado a 93,3ºC (200ºF) y 148,9ºC ( 300ºF), respectivamente, E158, el porcentaje de evaporado a una temperatura de destilación de 70ºC (158ºF), es también usado para describir las características de volatilidad del combustible. Otras temperaturas típicas son R200 para Kerosén y R250 y R350 para gas oil, donde R200, R250 y R350 son los porcentajes de combustible recuperado a 200ºC y 350ºC respectivamente.



A4.2 Determinación de la presión barométrica, y cálculo de la corrección para las lecturas de temperatura usando ec. 3, 4 o 5 para T = xxx ºC (o tf= xxxºF). A4.2.1 Método manual.- Determinación de esta corrección para 0.5ºC (1ºF) A4.2.2 Método Automático.- Determinación de esta corrección para 0.1ºC (0.2ºF) A4.3 Determinación de las lecturas de temperatura esperada para el producto xxxºC (o xxxºF) después de las corrección barométrica. Para obtener los valores esperados, sume el valor absoluto de las temperaturas corregidas si la presión barométrica está sobre 101.3KPa. Si la presión barométrica está bajo 101.3KPa, reste el valor absoluto de la temperatura deseada corregida.



A4.4 Realice la destilación como se describe en la sección 10, si bien tomando en cuenta A4.5 y A4.6 A4.5 Manual de destilación A4.5.1 En la región de 10ºC a bajo y los 10ºC sobre la temperatura leída designada, determinada en A4.3 registra la temperatura leída en intervalos de 1% en volumen. A4.5.2 Si el propósito de la destilación es para determinar exclusivamente los valores de Exxx o Rxxx discontinúe la destilación por un mínimo de 2ml de destilado que hayan sido recolectados, de otro modo continúe la destilación como se describe en la sección 10 y determine las pérdidas observadas como se describe en 11.1. A4.5.2.1 Si el propósito de la destilación es para determinar los valores de Exxx y la destilación fue determinada cada 2ml de destilado y recolectada fuera de la temperatura deseada permitiendo que caiga dentro de un recipiente graduado. Permita que el contenido del balón este fresco y se encuentre aproximadamente bajo los 40ºC aproximadamente y que el recipiente caiga en una probeta graduada. Anote el volumen de productos o destilado que se encuentra en la probeta graduada para 0.5ml en intervalos de 2 min hasta dos observaciones sucesivas. A4.5.2.2 La cantidad de recuperado en la probeta graduada es el porcentaje de recuperado. Determine la cantidad de pérdida por substracción del porcentaje de recuperado y los 100ml que se puso a destilar. A4.6 Destilación automática A4.6.1 En la región entre los 10ºC por debajo y 10ºC sobre la temperatura deseada, determinado leyendo en A4.3 datos recolectados de temperatura volumen en intervalos de 0.1% en volumen o menos. A4.6.2 Continué la destilación, como se describe en la sección 10, y determine el porcentaje de pérdidas como se describe en 11.1 A4.7 CALCULOS A4.7.1 Método manual.- Si una lectura de porcentaje de volumen de recuperado no existe a la temperatura calculada en A4.3 determine el porcentaje de recuperado por interpolación entre las dos temperaturas adyacentes. La región lineal se describe en



11.6.1 o el procedimiento gráfico como se4 describe en 11.6.2 (son es permitido. El porcentaje de recuperado es igual a Rxxx A4.7.2 Método Automático.- Reporte los volúmenes correspondientes a 0.1 % en volumen o la temperatura correspondiente. Este es el porcentaje de recuperado o Rxxx. A4.7.3 Métodos manual y automático. - Para determinar los valores de Exxx, sume las perdidas observadas al porcentaje de recuperado Rxxx, como se determina A 4.7.1 o 4.7.2 y como se describe en la ecuación 9 A4.7.3.1 Como se describe en 12.6 no use las perdidas corregidas. A.4.8. Precisión.- La determinación estadística satisfactoria de la precisión del % volumen de evaporado a una temperatura determinada por un equipo automático sesta descrito en la práctica D6300 del programa 10 interlaboratorios del 2005. Tabla A4.1 mostrando las ecuaciones consolidadas del porcentaje en volumen en gasolinas, Tabla A4.2 muestra la precisión del porcentaje en volumen recuperado del diésel. La precisión es válida únicamente para el rango de temperatura establecido. La estimación de la precisión para puntos de temperatura fuera del rango establecido puede ser calculada por el procedimiento en A4.10 y la precisión obtenida de la tabla en el anexo A1. A.4.9. La determinación estadística de la precisión del porcentaje de volumen evaporado o recuperado a las temperaturas prescritas con un equipo manual no tienen que ser medidos directamente en un programa interlaboratorios. Puede ser mostrada la precisión del porcentaje de volumen evaporado o recuperado a una temperatura prescrita es equivalente a la precisión de las temperaturas medidas en estos puntos divididos por la razón del cambio de temperatura versus el porcentaje evaporado o recuperado. La estimación de la perdida de precisión es exacta en valores altos de la pendiente. A.4.10. Calcule la pendiente o la velocidad de cambio con las lecturas de temperatura, Sc (o SF ), como se describe en 5.13.2 A4.10.1 y la ecuación 11 A4.1 y utilice el grupo de temperaturas de deseadas. A.4.10.1. Pendiente o taza de cambios de temperatura: Nota A4.2.- La pendiente puede tener una influencia dramática sobre la precisión para algunas muestras, especialmente contaminadas con elementos oxigenados, y en el cálculo de la precisión obtenida al usar la tabla A4.3. Puede no reflejar todos estos casos. Esto puede ser previsto cambiando la composición de la muestra, causando cambios rápidos de la pendiente en intervalos cortos. Estos cambios pueden ocurrir previo el incremento de datos. O subsecuentemente los datos bajo el cálculo.



A.4.10.1.1. Para determinar la precisión de los resultados generalmente es necesario determinar la pendiente o taza de cambios de temperatura en los puntos particulares. Se denotan las variables como SC o SF, es igual para los cambios de temperatura, en cada °C o en °F, respectivamente, por porcentaje recuperado o evaporado. A.4.10.12. La precisión de los IBP y EP no requieren cálculo alguno de la pendiente. A.4.10.1.3. Con excepción de lo expresado en A.4.10.1.2. la pendiente de algunos puntos durante la destilación es calculados de la siguientes ecuaciones usando los valores mostrados en la Tabla A4.3:



S C ( o S F )=



( T U −T L ) ( A 4.1 ) ( V U −V L )



Donde: SC = Pendiente, °C/% volumen, SF = Pendiente, °F/%Volumen TU = Temperatura superior, °C (o °F), TL = Temperatura inferior, °C (o °F), VU = El % en volumen recogido o evaporado correspondiente al T U VL = El % en volumen recogido o evaporado correspondiente al TL, y VEP = El % en volumen recogido o evaporado correspondiente al punto final. A.4.10.1.4. En la destilación en el punto previo al 95%, la pendiente de este punto final es calculado como sigue: S C ( o S F )=



(T EP −T HR ) ( A 4.2) (V EP −V HR )



Donde: TEP o THR = La temperatura, en °C o °F, del porcentaje de volumen recuperado indicado por los subíndices, y. VEP o VHR = El porcentaje de volumen recuperado. Subíndice EP = Punto final, y Subíndice HR = Lectura máxima, del 80% o 90%, previo el punto final. A.4.10.1.5. Para puntos entre 10% al 85% recuperado esto no se muestra en la Tabla A4.3, la pendiente se calcula como sigue: S C ( o S F )=0.05 ( T ( V +10 )−T ( V −10) ) ( A 4.3)



A.4.10.2. Calcule la repetitividad, r, o la reproducibilidad, R, de la pendiente, S C (o SF) con los datos de la Tabla A4.4 y A4.5. A.4.10.3. Determine la repetitividad o reproducibilidad, o ambos, del porcentaje de volumen recuperado o evaporado a las temperaturas prescritas de las siguientes formulas:



r volumen =



r (A 4.4 .) SC ( S F )



R volumen =



R (A 4.5) SC (S F )



Donde: r%volumen = repetitividad para el porcentaje en volumen evaporado o recuperado, R%volumen = reproducibilidad para el porcentaje en volumen evaporado o recuperado. r = repetitividad de temperatura, a la temperatura prescrita en el porcentaje de destilado observado. TABLA A4.2 Precisión de Porcentaje de Recuperado a una temperatura prescrita - Diesel ( Rxxx ) Valid Range R200 – R300°C (Automated Apparatus) R200C, R250C, R300C D86 Auto



r 1,07



R 2,66



TABLA A4.3 Datos para determinar la pendiente SC o SF Slope at % IBP 5 10 20 30 40 50 60 70 80 90 95 TL at % 0 0 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 TU at % 5 10 20 30 40 50 60 70 80 90 90 95 VU - VL 5 10 20 20 20 20 20 20 20 20 10 5



EP 95 VEP VEP−95



TABLA A4.4 Repetitividad y Reproducibilidad del Grupo 1 Punto de



Manual



Manual



destilado, % IBP 5 10 20 30–70 80 90 95 FBP



RepetitividadA ºC ºF 3.3 6 1.9+0.86SC 3.4+0.86SF 1.2+0.86SC 2.2+0.86SF 1.2+0.86SC 2.2+0.86SF 1.2+0.86SC 2.2+0.86SF 1.2+0.86SC 2.2+0.86SF 1.2+0.86SC 2.2+0.86SF 1.2+0.86SC 2.2+0.86SF 3.9 7



RepetitividadA ºC ºF 5.6 10 3.1+1.74SC 5.6+1.74SF 2.0+1.74SC 3.6+1.74SF 2.0+1.74SC 3.6+1.74SF 2.0+1.74SC 3.6+1.74SF 2.0+1.74SC 3.6+1.74SF 0.8+1.74SC 1.4+1.74SF 1.1+1.74SC 1.9+1.74SF 7.2 13



A



SC o SF es la inclinación ( o tasa de cambio ) calculado de acuerdo con A4.10.1 . Tabla A4.4 datos de precisión obtenidos a partir del estudio RR en tanto manual como automatizado D86 unidades por América del Norte y laboratorios IP.



TABLA A4.4 Repetitividad y Reproducibilidad para la grupos 2, 3 y 4 (Método Manual) Repetitividad Reproducibilidad °C °F °C °F IBP 1.0+0.35SC 1.9+0.35SF 2.8+0.93SC 5.0+0.93SF 5—95 % 1.0+0.41SC 1.8+0.41SF 1.8+1.33SC 3.3+1.33SF FBP 0.7+0.36SC 1.3+0.36SF 3.1+0.42SC 5.7+0.42SF Lecturas de temperatura a % de Volumen 0.7+0.92/SC 0.7+1.66/SF 1.5+1.78/SC 1.53+3.20/SF



R SC (SF)



= reproducibilidad de la temperatura a la temperatura prescrita del porcentaje observado de destilado, y = Taza de cambios en temperatura leída en °C (°F) para el porcentaje de volumen evaporado o recuperado.



A.4.10.4. Ejemplo de cómo calcular la repetitividad y la reproducibilidad son indicadas en el Apendice X2. APENDICES (Información no mandatorio) X1 EJEMPLOS ILUSTRATIVOS DE CÁLCULOS PARA REPORTAR DATOS Sample ID: Datos analizados Equipo Nº:



Presión barométrica: 98,6 kPa



Comentario



Analista PRESIÓN BAROMÉTRICA Observada



Corregida



Procedimiento



98,6 kPa



101,3 kPa



Aritmético / Gráfico



740 mm Hg



740 mm Hg



Tevap



% Recobrado



ºC



ºF



ºC



ºF



% Evaporado



ºC



ºF



PI



25,5



78,0



26,2



79,2



5



26,7



80,0



5



33,0



91,0



33,7



92,7



10



34,1



93,4



10



39,5



103,0



40,3



104,5



15



40,7



105,2



15



46,0



115,0



46,8



116,2



20



47,3



117,1



20



54,5



130,0



55,3



131,5



30



65,7



150,2



30



74,0



165,0



74,8



166,7



40



84,9



184,9



40



93,0



199,0



93,9



201,0



50



101,9



215,3



50



108,0



226,0



108,9



228,0



60



116,9



242,4



60



123,0



253,0



124,0



255,1



70



134,1



273,3



70



142,0



288,0



143,0



289,4



80



156,0



312,8



80



166,5



332,0



167,6



333,6



85



168,4



335,1



85



180,5



357,0



181,6



358,9



90



182,8



361,0



90



200,4



393,0



201,6



394,8



95



202,4



396,3



EP



215,0



419,0



216,2



421,1



% Recobrado



94,2



95,3



% Residuo



1,1



1,1



% Pérdida



4,7



3,6



FIG X1.1 Ejemplo del Informe de Ensayo X1.1 Los datos observados de destilación son utilizados para el cálculo del ejemplo expuesto abajo en la columna 3 de la figura X1.1. X1.1.1 Lecturas de temperatura corregidas a 101,3 kPa (760 mmHg) de presión (ver 11.3) como se expone:



corrección  º C   0,0009101,3  98,6  273  t c  correción  º C   0,00012 760  740   460  t f







 X 1.1  X 1.2



X1.1.2 La corrección de las pérdidas para 101,3 kPa (ver 11.4) están como sigue. Los datos para los ejemplos son tomados de la figura X1.1.



 0,5   4,7  0,5  101,3  98,6   1



pérdida corregida   



8,0



 3,6



 X 1 .3 



 



X1.1.3 Corrección del recuperado a 101,3 kPa (ver 11.4.1) son como sigue: Corrección del recuperado=94.2+ ( 4.72−3.6 )=95.3( X 1.4 )



X1.2 Lecturas de temperatura en porcentaje Evaporado prescrito X1.2.1 lectura de la temperatura en el 10% del evaporado ( 4,7 % pérdida observada = 5,3 % recuperado) (ver 11.6.1 ) son los siguientes :



T 10 E ( ° C )=33.71+



T 10 E ( ° F )=92.7+



( 40.3−33.7)(5.3−5) =34.1 ° C (X 1.5) (10−5)



(104.5−92.7)(5.3−5) =93.1° F ( X 1.6) (10−5)



X1.2.2 lectura de la temperatura a 50 % del evaporado (45,3 % recuperado) (ver 11.6.1) son los siguientes :



T 50 E ( ° C )=93.9+



T 50 E ( ° F )=201+



( 108.9−93.9)(45.3−40) =101,9 ° C ( X 1.7) (50−40)



(228−201)(45.3−40) =215,3° F( X 1.8) (50−40)



X1.2.3 Lectura de la temperatura a 90 % del evaporado ( 85,3 % recuperado) (ver 11.6.1) son los siguientes : T 90 E ( ° C )=181,6+



(201.6−181,6)(85.3−85) =182,8 ° C (X 1.9) (90−85)



T 90 E ( ° F )=358,9+



( 394,8−358,9)(85.3−85) =361,0 ° F( X 1.10) (90−85)



X1.2.4 Lectura de la temperatura a 90 % del evaporado ( 85,3 % recuperado) no corregida a 101,3 kPa de presión (ver 11.6.1 ) son como sigue:



T 90 E ( ° C )=180,5+



T 90 E ( ° F )=357+



( 200.4−180,5)(85.3−85) =181,7 ° C (X 1.11) (90−85)



(392−357)(85.3−85) =359,1° F( X 1.12) (90−85)



X2.EJEMPLOS DE CÁLCULOS DE REPETIBILIDAD Y REPRODUCIBILIDAD DEL PORCENTAJE EN VOLUMEN (RECUPERADO O EVAPORADO) A UN LECTURA DE TEMPERATURA PREESTABLACIDA Tabla X2.1. Datos de destilación del grupo 1 destilador manual Punto de destilación Volumen, ml Recobrado, ml Temperatura, ºC Temperatura, ºF Recobrado a 93,3 ºC (200ºF) 18,0 10 84 183 20 94 202 30 103 217 40 112 233 Punto de destilación Volumen, ml Recobrado, ml Temperatura, ºC Temperatura, ºF Recobrado a 93,3 ºC (200ºF) 18,4 10 83 182 20 94 201 30 103 217 40 111 232



X2.1 Algunas especificaciones requiere reportan el porcentaje en volumen de evaporado o recuperado a una temperatura preestablecida. Tabla X2.1. se presentan los datos de destilación de una muestra del grupo 1 obtenidos por una unidad automática manual. X2.2 Ejemplo de cálculos



X2.2.1 Para un ejemplo del grupo 1 se muestran las características de destilación en la tabla determinadas por una unidad automática manual. La reproducibilidad del volumen de evaporado, RVolumen %, a 93,3ºC(200ºF) es determinada como sigue: X2.2.1.1 Determinación de la primera pendiente a la temperatura deseada: SC =0.1 ( T ( 20 )−T ( 10 ) ) ( X 2.1) ¿ 0.1 ( 94−83 ) ¿ 1.1 SF =0.1 ( T ( 20 )−T ( 10 ) ) ¿ 0.1 (201−182 ) ¿ 1.9



X2.2.2 De la tabla 9 A4.4, determine el valor de R, la reproducibilidad del porcentaje de destilado observado. En el caso de que el porcentaje de destilado sea 18% y R=2.0+ 1.74( SC)



(X2.2)



¿ 2.0+1.74 ×1.1



¿ 3,9



R=3,6+ 1.74( SF)



¿ 3,6+1.74 ×1.9 ¿ 6,9



X2.2.3 De los valores calculados de R, determine los valores de volumen de R, como se describe en A4.10.



R volumen =R/(SC)



(X2.3) ¿



3,9 1.1



¿



6,9 1,9



¿ 3,5



R volumen =R/(SC)



¿ 3,6



X3. TABLA DE CORRECIÓN BAJA DE LAS MEDICIONES DE PÉRDIDAS Y PRESIÓN BAROMÉTRICA X3.1 La tabla presentada en la fig X3.1. puede ser usada para determinar las correcciones por pérdidas de las mediciones de pérdidas y la presión barométricas en kPa. X3.2 La tabla presentada en la fig X3.2. puede ser usada para determinar pérdidas corregidas de las mediciones de pérdidas y la presión barométrica en mm Hg. Presión Barométrica, kPa Desde



76,1



80,9



84,5



87,3



89,6



91,5



93,1



94,1



95,5



96,4



97,2



97,9



98,4



98,9



99,5



100



100



101



101



102



102



102



103



103



Entre



80,8



84,4



87,2



89,5



91,4



93



94



95,4



96,3



97,1



97,8



98,3



98,8



99,4



99,9



100



101



101



101



102



102



103



103



104



Pérdida observada



/---perdidas corregidas



Unidades 0



0,37



0,35



0,33



0,31



0,29



0,27



0,25



0,23



0,20



0,18



0,16



0,14



0,13



0,11



0,09



0,06



0,04



0,02



0,00



-0,02



-0,06



-0,09



-0,13



-0,17



1



0,63



0,65



0,67



0,69



0,71



0,73



0,75



0,78



0,80



0,82



0,84



0,86



0,87



0,89



0,92



0,94



0,96



0,98



1,00



1,03



1,06



1,09



1,13



1,17



2



0,89



0,95



1,01



1,08



1,14



1,20



1,26



1,33



1,40



1,46



1,52



1,57



1,62



1,68



1,75



1,81



1,87



1,94



2,00



2,08



2,17



2,27



2,38



2,51



3



1,15



1,25



1,36



1,46



1,57



1,67



1,77



1,88



1,99



2,09



2,19



2,28



2,37



2,47



2,58



2,69



2,79



2,90



3,00



3,13



3,29



3,45



3,63



3,84



4



1,41



1,58



1,70



1,84



1,99



2,14



2,28



2,43



2,59



2,73



2,87



3,00



3,12



3,26



3,41



3,56



3,70



3,85



4,00



4,18



4,40



4,63



4,89



5,18



5



1,68



1,86



2,04



2,23



2,42



2,61



2,79



2,98



3,19



3,37



3,55



3,71



3,87



4,05



4,25



4,44



4,62



4,81



5,00



5,23



5,51



5,81



6,14



5,52



6



1,94



2,18



2,39



2,61



2,84



3,08



3,30



3,53



3,78



4,01



4,23



4,42



4,82



4,84



5,08



5,31



5,53



5,77



6,00



6,26



6,63



6,99



7,40



7,86



7



2,20



2,48



2,73



3,00



3,27



3,55



3,80



4,08



4,38



4,65



4,90



5,14



5,37



5,63



5,91



6,18



8,44



6,73



7,00



7,33



7,74



8,17



8,65



9,20



8



2,46



2,76



3,07



3,38



3,70



4,02



4,31



4,63



4,98



5,28



5,58



5,82



6,12



6,41



6,74



7,06



7,36



7,69



8,00



8,38



8,86



9,35



9,90



10,53



9



2,72



3,07



3,41



3,78



4,12



4,49



4,82



5,18



5,57



5,92



6,26



6,56



6,87



7,20



7,57



7,93



8,27



8,65



9,00



9,43



9,97



10,53



11,16



11,87



10



2,98



3,37



3,76



4,15



4,55



4,96



5,33



5,73



6,17



6,56



6,94



7,28



7,62



7,99



8,41



8,81



9,19



9,60



10,00



10,48



11,08



11,71



12,41



13,21



11



3,24



3,67



4,10



4,53



4,97



5,43



5,64



6,28



6,77



7,20



7,61



7,99



8,37



8,78



9,24



9,68



10,10



10,56



11,00



11,53



12,20



12,89



13,67



14,55



12



3,50



3,97



4,40



4,92



5,40



5,90



6,35



6,83



7,36



7,84



8,29



8,71



9,12



9,57



10,07



10,58



11,02



11,52



12,00



12,59



13,31



14,07



14,92



15,89



13



3,76



4,27



4,78



5,30



5,83



6,36



6,86



7,39



7,96



8,47



8,97



9,42



9,88



10,36



10,90



11,43



11,93



12,48



13,00



13,64



14,43



15,25



16,17



17,22



14



4,03



4,58



5,13



5,69



6,25



6,83



7,36



7,94



8,56



9,11



9,64



10,13



10,61



11,15



11,74



12,31



12,85



13,44



14,00



14,89



15,54



16,43



17,43



18,56



15



4,29



4,88



5,47



6,07



6,68



7,30



7,87



8,49



9,15



9,75



10,32



10,85



11,36



11,93



12,57



13,18



13,78



14,40



15,00



15,74



16,66



17,61



18,68



19,90



16



4,55



5,18



5,81



6,45



7,10



7,77



8,38



9,04



9,75



10,39



11,00



11,56



12,11



12,72



13,40



14,06



14,68



15,36



16,00



16,79



17,77



18,79



19,94



21,24



17



4,81



5,48



6,16



6,84



7,53



8,24



8,89



9,59



10,35



11,03



11,68



12,27



12,86



13,51



14,23



14,93



15,59



16,31



17,00



17,84



18,88



19,97



21,19



22,58



18



5,07



5,78



6,50



7,22



7,96



8,71



9,40



10,14



10,94



11,66



12,35



12,99



13,61



14,30



15,07



15,80



16,50



17,27



18,00



18,89



20,00



21,15



22,44



23,91



19



5,33



6,08



6,84



7,61



8,38



9,18



9,91



10,69



11,54



12,30



13,03



13,70



14,36



15,09



15,90



16,68



17,52



18,23



19,00



19,94



21,11



22,33



23,70



25,25



20



5,59



6,39



7,18



7,99



8,81



9,65



10,41



11,24



12,14



12,94



13,71



14,41



15,11



15,88



16,73



17,55



18,33



19,19



20,00



20,99



22,23



23,51



24,95



26,59



Décimos 0,0



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,1



0,03



0,03



0,03



0,04



0,04



0,05



0,05



0,06



0,06



0,06



0,07



0,07



0,07



0,08



0,08



0,09



0,09



0,10



0,10



0,11



0,11



0,12



0,13



0,13



0,2



0,05



0,07



0,07



0,08



0,09



0,09



0,10



0,11



0,12



0,13



0,14



0,14



0,15



0,16



0,17



0,17



0,18



0,19



0,20



0,21



0,22



0,24



0,25



0,27



0,3



0,08



0,09



0,10



0,12



0,13



0,14



0,15



0,17



0,18



0,19



0,20



0,21



0,20



0,24



0,25



0,26



0,27



0,29



0,30



0,32



0,33



0,35



0,38



0,40



0,4



0,10



0,12



0,14



0,15



0,17



0,19



0,20



0,22



0,21



0,26



0,27



0,28



0,30



0,32



0,33



0,35



0,37



0,38



0,40



0,42



0,45



0,47



0,50



0,54



0,5



0,13



0,15



0,17



0,19



0,21



0,23



0,25



0,28



0,30



0,32



0,34



0,36



0,37



0,39



0,42



0,44



0,46



0,48



0,50



0,53



0,56



0,59



0,63



0,67



0,6



0,16



0,18



0,21



0,23



0,26



0,28



0,31



0,33



0,36



0,38



0,41



0,43



0,45



0,47



0,50



0,52



0,55



0,58



0,60



0,63



0,67



0,71



0,75



0,80



0,7



0,18



0,21



0,24



0,27



0,30



0,33



0,36



0,39



0,42



0,45



0,47



0,50



0,52



0,55



0,58



0,61



0,64



0,67



0,70



0,74



0,78



0,83



0,88



0,94



0,8



0,21



0,24



0,27



0,31



0,34



0,38



0,41



0,44



0,48



0,51



0,54



0,57



0,60



0,63



0,67



0,70



0,73



0,77



0,80



0,84



0,89



0,94



1,00



1,07



0,9



0,24



0,27



0,31



0,35



0,38



0,42



0,46



0,50



0,54



0,57



0,61



0,64



0,67



0,71



0,75



0,79



0,82



0,86



0,90



0,95



1,00



1,06



1,13



1,20



Fig. X3.1. Pérdidas corregidas de las pérdidas observadas a presión barométrica, kPa Presión Barométrica, kPa Desd e entre



571 606



607 633



634 654



655 671



672 685



686 697



698 705



706 715



716 722



723 728



729 733



734 737



738 741



742 745



746 749



750 752



753 755



756 758



759 761



762 764



765 767



768 770



771 773



774 776



0,25



0,23



0,20



0,18



0,16



0,14



0,13



0,11



0,09



0,07



0,05



0,02



0,00



-0,03



-0,06



-0,09



-0,13



-0,17



0,75



0,77



0,80



0,82



0,84



0,86



0,87



0,89



0,91



0,93



0,95



0,98



1,00



1,03



1,06



1,09



1,13



1,17



1,26



1,32



1,39



1,45



1,51



1,57



1,62



1,68



1,74



1,80



1,86



1,93



2,00



2,08



2,17



2,27



2,38



2,50



1,77



1,87



1,99



2,09



2,19



2,28



2,36



2,48



2,57



2,67



2,77



2,88



3,00



3,13



3,28



3,44



3,63



3,83



2,27



2,42



2,58



2,72



2,86



2,99



3,11



3,25



3,40



3,54



3,68



3,83



4,00



4,19



4,39



4,62



4,88



5,17



2,78



2,97



3,18



3,36



3,54



3,70



3,86



4,03



4,23



4,41



4,59



4,79



5,00



5,24



5,50



5,80



6,13



6,50



3,29



3,52



3,77



3,99



4,21



4,41



4,60



4,82



5,05



5,28



5,50



5,74



6,00



6,29



6,61



6,97



7,38



7,84



3,79



4,07



4,38



4,63



4,88



5,12



5,35



5,60



5,88



6,15



6,41



6,69



7,00



7,34



7,72



8,15



8,63



4,30



4,62



4,96



5,27



5,56



5,83



6,09



6,38



6,71



7,02



7,32



7,64



8,00



8,40



6,84



4,81



5,17



5,55



5,90



6,23



6,54



6,84



7,17



7,54



7,89



8,23



8,60



5,31



5,71



6,15



6,54



6,91



7,25



7,58



7,95



8,37



8,76



9,14



5,82



6,26



6,74



7,17



7,58



7,96



8,33



8,74



9,63



10,05



6,33



6,81



7,34



7,81



8,26



8,67



9,07



10,50



10,96



6,83



7,38



7,93



8,44



8,93



8,53



9,08



12,24



12,78



7,85



8,48



9,12



113,11



13,68



8,35



9,01



13,98



14,59



8,86



14,85



115,50



115,72



16,41



9,88 10,8 0



9,56 10,1 1 10,6 5 11,2 0



9,72 10,3 1 10,9 1 11,5 0 12,9 0



9,71 10,3 5 10,9 8 11,6 2 12,2 5 12,8 9



9,61 10,2 8 10,9 5 11,6 3 12,3 0 12,9 8 13,6 5



9,82 10,5 7 11,3 1 12,0 6 12,8 0 13,5 5 14,2 9 15,0 4



11,87



7,91



9,38 10,0 9 10,8 0 11,5 1 12,2 2 12,9 3 13,6 4 14,3 5



11,37



7,34



9,52 10,3 1 11,0 9 11,8 8 12,6 6 13,4 5 14,2 3 15,0 2 15,8 0



9,19 10,0 2 10,8 5 11,6 8 12,5 1 13,3 3 14,1 6 14,9 9 15,8 2 16,6 4



16,59



17,32



17,46



18,23



9,55 10,5 0 11,4 6 12,4 1 13,3 6 14,3 1 15,2 7 16,2 2 17,1 7 18,1 2 19,0 8



9,00 10,0 0 11,0 0 12,0 0 13,0 0 14,0 0 15,0 0 16,0 0 17,0 0 18,0 0 19,0 1 20,0 1



9,45 10,5 0 11,5 6 12,6 1 13,6 6 14,7 1 15,7 7 16,8 2 17,8 7 18,9 3 19,9 8 21,0 3



9,95 11,0 6 12,1 7 13,2 8 14,3 9 15,5 1 16,6 2 17,7 3 18,8 4 19,9 5 21,0 6 22,1 7



9,33 10,5 0 11,6 8 12,8 8 14,0 3 15,2 1 16,3 9 17,5 7 18,7 4 19,9 2 21,1 0 22,2 7 23,4 5



9,88 11,1 3 12,3 8 13,6 3 14,8 8 16,1 3 17,3 8 18,6 3 19,8 8 21,1 3 22,3 8 23,6 4 24,8 9



9,17 10,5 0 11,8 4 13,1 7 14,5 1 15,8 4 17,1 7 18,5 1 19,8 4 21,1 8 22,5 1 23,8 4 25,1 8 26,5 1



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,00



0,05



0,05



0,06



0,06



0,07



0,07



0,07



0,08



0,08



0,09



0,09



0,10



0,10



0,11



0,11



0,12



0,13



0,13



0,10



0,11



0,12



0,13



0,13



0,14



0,15



0,16



0,17



0,17



0,18



0,19



0,20



0,21



0,22



0,24



0,25



0,27



Pérdida observada Unidades 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20



0,3 7 0,6 3 0,8 9 1,1 5 1,4 1 1,6 7 1,9 3 2,1 9 2,4 8 2,7 2 2,9 8 3,2 4 3,5 0 3,7 6 4,0 2 4,2 8 4,5 4 4,8 1 5,0 6 5,3 2 5,5 8



0,3 5 0,6 5 0,9 5 1,2 5 1,5 5 1,8 8 2,1 8 2,4 6 2,7 8 3,0 6 3,3 6 3,8 8 3,9 6 4,2 7 4,5 7 4,8 7 5,1 7 5,4 7 5,7 7 6,0 7 6,3 7



0,3 3 0,6 7 1,0 1 1,3 6 1,7 0 2,0 4 2,3 8 2,7 2 3,0 7 3,4 1 3,7 5 4,0 9 4,4 3 4,7 8 5,1 2 5,4 6 5,8 0 6,1 4 6,4 9 6,8 3 7,1 7



0,3 1 0,6 9 1,0 7 1,4 8 1,8 4 2,2 2 2,6 1 2,9 9 3,3 7 3,7 6 4,1 4 4,5 2 4,9 1 5,2 9 5,6 7 6,0 6 6,4 4 6,8 2 7,2 1 7,5 9 7,9 7



0,2 9 0,7 1 1,1 4 1,5 6 1,9 9 2,4 1 2,8 4 3,2 6 3,6 9 4,1 1 4,5 4 4,9 6 5,3 9 5,8 1 6,2 4 6,6 6 7,0 9 7,5 1 7,9 4 8,3 8 8,7 9



0,2 7 0,7 3 1,2 0 1,6 7 2,1 4 2,6 1 3,0 7 3,5 4 4,0 1 4,4 8 4,9 4 5,4 1 5,8 8 6,3 5 6,8 2 7,2 8 7,7 5 8,2 2 8,6 9 9,1 5 9,6 2



0,0 0 0,0 3 0,0 6



0,0 0 0,0 3 0,0 7



0,0 0 0,0 4 0,0 8



0,0 0 0,0 4 0,0 9



0,0 0 0,0 5 0,0 9



9,37



Décimos 0,0 0,1 0,2



0,0 0 0,0 3 0,0 5



0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9



0,0 8 0,1 0 0,1 3 0,1 6 0,1 8 0,2 1 0,2 3



0,0 9 0,1 2 0,1 5 0,1 8 0,2 1 0,2 4 0,2 7



0,1 0 0,1 4 0,1 7 0,2 1 0,2 4 0,2 7 0,3 1
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Fig. X3.2. Pérdidas corregidas de las pérdidas observadas a presión barométrica, mm Hg.



X4. PROCEDIMIENTO PARA SIMULAR EL ERROR DEL TALLO EMERGENTE DE UN TERMÓMETRO DE VIDRIO DE MERCURIO X4.1 Cuando un sensor electrónico sin usar el tallo de emergencia emergente, u otro está fuera, se usa un detector de error emergente, los datos de salida de este sensor o los datos del sistema asociado simularán los datos de salida de un termómetro de mercurio. Basada en una información suministrada por 4 fabricantes de equipos automáticos de prueba del método D 86, mediante las ecuaciones que son expuestas en X4.2. y X4.3 han sido reportadas para el cálculo. X4.1.1 Las ecuaciones de la sección X4.2 tienen limitada aplicabilidad y son propuestas solamente para información. Adicionalmente la corrección para el lector de emergencia, el sensor electrónico y los sistemas de datos asociados. Tendrán también que simular la respuesta en el tiempo observado para los termómetros de mercurio. X4.2 Cuando un termómetro de rango bajo ha sido usado, ninguna corrección del vástago será aplicada debajo de 20°C. Sobre esta temperatura, la corrección será calculado con las siguientes fórmulas: ASTM 7 C Telr=Tt −0.000162×(Tt−20 ° C)2 (X4.1) X4.3 Cuando un termómetro del rango alto ha sido usado, ninguna corrección del vástago será aplicada debajo de los 35°C. Sobre esta temperatura la corrección es calculada usando las siguientes ecuaciones: ASTM 7 C Telr=Tt −0.000131×(Tt −35 ° C )2



Donde:



(X4.2)



Telr = representa simula la temperatura en ºC para termómetros de rango bajo. Tehr= representa Simula la temperatura en ºC para termómetros de rango alto, y Tt = representa la temperatura verdadera en ºC. X.5. EXPLICACION DE LOS COMPONENTES DEL REPORTE X5.1 Fig X5.1 y Fig X5.2 muestran secciones del reporte



Fig. X5.1 Reporte del porcentaje de recuperado



Fig. X5.2 Reporte del porcentaje de evaporado



RESUMEN DE CAMBIOS El subcomité D02.08 ha identificado los cambios seleccionados para esta norma desde el último problema (D 86-02) (D86-12) eso puede impactar el uso de esta norma (aceptado el 10 de junio de 2003 1 de octubre del 2015.). (1) Revisión Título y alcance para incluir líquidos combustibles (2) Sección 13 actualizada donde se incluye la revisión de la precisión (3) Actualización Anexo A1 donde se renuevan tablas, nota 4 precisión de evaporación, aplicación no muy extensa de ellos. (4) añadido nota A4.2 hasta A4.10.1 sobre información de los efectos de la pendiente en R. _____________________________________________________________________ __________________ La ASTM internacional no toma ninguna posición con respecto a la valides de cualquier derecho de patente defendida en relación con cualquier item mencionado en esta norma. Se advierte a los usuarios de esta norma que la determinación de la validez de cualquier derecho de patente, y el riesgo de infracción de cada derecho, es enteramente su propia responsabilidad. Esta norma está sujeta en cualquier momento a la revisión por el Comité Técnico Responsable y debe ser revisada cada cinco años y si no se revisa, reaprobada o retirada. Sus comentarios son recibidos para la revisión de esta norma o para las normas adicionales y debe dirigirse a ASTM la Oficina principal Internacional. Sus comentarios recibirán la consideración cuidadosa en una reunión del comité técnico responsable a que usted puede asistir. Si siente que sus comentarios no han sido recibidos, o escuchados, usted debe hacer sus vistas al Comité de ASTM de las Normas, a la dirección mostrada debajo. Esta norma es propiedad registrada por ASTM el 100 Barr Puerto Paseo Internacional, Caja de PO C700, Conshohocken Oriental, PA 19428-2959, Estados Unidos. Las reimpresiones individuales (las solas o múltiples copias) de esta norma puede obtenerse avisando ASTM a la dirección anterior o a 610-832-9585 (teléfono), 610-832-9555 (facsímil), o [email protected] (correo electrónico); o a través del website de ASTM (www.astm.org).
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