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NORMA VENEZOLANA

COMBUSTIBLES
DETERMINACION DE INHIBIDORES DE CONGELACION COVENIN
DEL SISTEMA DE COMBUSTIBLE 2835-91

(METODO IODOMETRICO)

1 NORMAS COVENIN A CONSULTAR

Esta norma es completa,

2 OBJETO Y CAMPO DE APLICACION

2.1 Esta Norma Venezolana establece el método para la determinacién de
etilenglicol monometil-éter [metil cellosolve, CH,0(CH,) ,0H] y glicerol ([gli-
cerina, CHOH(CH,OH),], en concentraciones de 0,05% a 0,20 (v/v) en combusti-
bles de hidrocarburos.

2.2 El método no es aplicable si el volumen de tiosulfato de sodio empleado
en la titulacién es menor a 5,0 mL.

3 RESUMEN DEL METODO

El método consiste en separar el metil cellosolve y la glicerina del combusti-
ble mediante extraccién con agua. Se permite que la solucién acuosa reaccione
~con un exceso de solucién estidndar de dicromato de potasio en presencia de
dcido sulfurico, y el exceso de dicromato se determina iodométricamente.
4 EQUIPOS
4,1 MATRAZ ERLENMEYER, 50 mL.
4.2 PLANCHA DE CALENTAMIENTO.
4.3 MATRAZ IODOMETRICO, 500 mL.
4.4 EMBUDOS DE SEPARACION, 125 mL, forma de pera con aro y soporte,.

4.5 TUBOS DE ENSAYO DE VIDRIO RESISTENTE AL CALOR, 22 mm de didmetro, 175 mm
de largo, con gradilla.

4,6 MATERIAL DE VIDRIO VOLUMETRICO.
4,6,1 Buretas, de 25 mL, 50 mL.
4.6.2 Pipetas, de 5 mL, 10 mL, 25 mL.

4.6.3 Balones aforados, de 100 mL, 500 mL, 1000 mL.

3077



12

4.7 BOTELLAS DE VIDRIO CON TAPAS

4.8 CRONOMETRO

5 REACTIVOS Y MATERIALES

5.1 HIELO PICADO

5.2 SOLUCION ESTANDAR DE METIL CELLOSOLVE-GLICERINA. Se transfieren con una
pipeta 10,00 mL de solucién de metil cellosolve-glicerina a un balén aforado
de 1 L. Se enrasa con agua y se homogeniza la solucién. Se diluyen 10,00 mL
de esta solucién en un balén aforado de 100 mL. Se enrasa con agua y se homo-
geniza. La solucién resultante contiene 0,10% (v/v) de metil cellosolve-
glicerina.

5.3 SOLUCION DE DICROMATO DE POTASIO (0,2 N). Se pesan 4,9035 g de dicromato
de potasio secado previamente durante 1 h a 110°C, Se transfiere cuantitati-
vamente a un baldén aforado de 500 mL, se enrasa con agua y se homogeniza la
soluciédn,

5.4 YODURO DE POTASIO, sélido

5.5 SOLUCION INDICADORA DE ALMIDON. Se mezclan 4 g de almidén soluble y 10
mg de preservativo de yoduro mercirico con 10 mL de agua, se agrega la suspen-
sién lentamente a 1 L de agua en ebullicién. Se hierve durante 5 min . Se
deja enfriar la solucién y se guarda en una botella con tapa de vidrio.

5.6 ACIDO SULFURICO. (H,S0,) concentrado (g.e. 1,84)

5.7 SULUCION DE TIOSULFATO DE SODIO (0,1 N). Se disuelven (25,0 £ 0,1) g de
tiosulfato de sodio (Na,S,0,.5H,0) en 1 L de agua. Se afiaden 0,01 g de carbo-
nato de sodio para estabilizar la solucién y se homogeniza. Se deja la solu-
cién en reposo durante 24 h antes de titular. Se debe titular la concen-
tracién de esta solucién cada dos semanas. Para titular, se transfieren con
una pipeta lentamente 10,00 mL de solucién de dicromato de potasio (0,2 N) en
un matraz iodométrico de 500 mL, y se afiaden 5,00 mL de &cido sulfidrico
concentrado. Se agregan aproximadamente 8 g de yoduro de potasio y se homoge-
niza. Se titula con la solucién de tiosulfato de sodio, agitando el liquido
constantemente hasta que el color marrén cambie a verde amarillento. Se afia-
den 2 mL de solucién indicador de almidén y se continta la titulacién hasta
que el color cambie de azul oscuro a verde azulado palido. Cuando se acerca
el punto final se debe tener cuidado de agitar el frasco de yodo vigorosamente
después de la adicién de cada gota de tiosulfato.

6 PROCEDIMIENTO

6.1 DETERMINACION DEL FACTOR F. (Factor F = mL de metil cellosolve-gliceri-
na por miliequivalente de dicromato de potasio).
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6.1.1 Se transfieren con una pipeta 5,00 mL de la solucién estiandar de metil
cellosolve-glicerina (véase 5.2) en un tubo de ensayo. Se afiaden con una
pipeta 10,0 mL de la solucién (0,2 N) de dicromato de potasio, se coloca el
tubo de ensayo en un bafio de hielo. Después de enfriada la solucién, se agre-
gan lentamente 5,00 mL de &cido sulfurico concentrado, agitando el tubo de
ensayo en el bafio de hielo constantemente. Debe evitarse el sobrecalentamien-
to de la solucidén durante la homogenizacién de las fases acuosas y &cidas.

6.1.2 Se deja enfriar la solucién y luego se coloca el tubo de ensayo en un
bafio de agua en ebullicién durante 10 min. Se regresa el tubo de ensayo al
bafio de hielo y se deja enfriar a temperatura ambiente o menor.

6.1.3 Se transfiere el contenido del tubo de ensayo a un matraz iodométrico
de 500 mL, se lava el tubo de ensayo cuatro veces con porciones de 5 mL de
agua, y se agregan los lavados al matraz iodométrico.

6.1.4 Se afaden aproximadamente 3 g de yoduro de potasio y se titula con
la solucién de tiosulfato de sodio (0,1 N) hasta el punto final del almidén
(véase 5.5). Cuando se acerca el punto final, se debe agitar el matraz iodo-
métrico vigorosamente después de la adicién de cada gota de tiosulfato. La
determinacién del factor F se efectia por triplicado. Ninguno de los tres
valores debe diferir del promedio en mis de + 0,0001.

6.2 ANALISIS DE COMBUSTIBLE

6.2.1 Se transfieren 25,0 mL de muestra a un embudo de separacidén seco de
125 mL, y se afiaden con una pipeta 25,0 mL de agua. Se tapa el embudo y se

~agita vigorosamente durante 2 min. Se dejan separar las dos fases, y se drena

la capa acuosa en un matraz Erlenmeyer seco de 50 mL.

6.2.2 Se transfieren con una pipeta 5,00 mL de esta solucién a un tubo de
ensayo. Se afiaden desde una bureta o pipeta 10,00 mL de solucién de dicromato
de potasio (0,2 N), y se coloca el tubo de ensayo en un bafio de hielo. Se
deja enfriar la solucidén y luego se afiaden lentamente 5,00 mL de &cido sulfu-

rico concentrado, agitando el tubo de ensayo en el bafio de hielo constantemen-
te.

6.2.3 Después de enfriada la solucién, se coloca el tubo de ensayo en un
bafio de agua en ebullicién durante exactamente 10 min. Se enfria la solucidn
a temperatura ambiente en un bafio de hielo.

6.2.4 Se transfiere la solucién cuantitativamente a un matraz iodométrico de
500 mL, se lava el tubo de ensayo cuatro veces con porciones de 5 mL de agua,
y se agregan los lavados al matraz iodométrico. Se afiaden aproximadamente 3 g
de yoduro de potasio, y se titula con solucién de tiosulfato de sodio (0,1N)
hasta el punto final del almidén (véase 5.5). Cuando se acerca el punto fi-

nal, se debe agitar el matraz iodométrico vigorosamente después de la adicién
de cada gota del tiosulfato.

6.3 DETERMINACION DEL BLANCO. Se hace una determinacién en blanco repitiendo
el procedimiento descrito anteriormente utilizando una muestra de combustible,
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a ensayar captada antes de la incorporacién del aditivo inhibidor de congela-
cién.

7 EXPRESION DE LOS RESULTADOS

7.1 La normalidad de la solucién de dicromato de potasio, expresada en meq/L,
se calcula segin:

g KeCr .0
N(K,Cr,0,) = —5z 575
Fix2 El factor F, expresado en mL de metilcellosolve-glicerina/meg de
dicromato de potasio, se calcula de la siguiente manera:
0,005 0,005

F = =

donde:

0,005 = volumen de alicuota de solucién estéandar de metil-cellosolve-gliceri-
na, mL

Vp = volumen de dicromato de potasio, mL

Np = normalidad de dicromato de potasio

Ve = volumen de tiosulfato de sodio, mL

Np = normalidad de tiosulfato de sodio

7.3 El contenido de metil cellosolve-glicerina en el combustible, expresado
en % v/v, se calcula de la siguiente manera:

100 FL(VpNp) - (VpNp)]

% de metil cellosolve-glicerina =

AS
donde:
F = factor definido en parrafo 5.1 y calculado segin 7.2
VD = volumen de dicromato de potasio, mL
Np = normalidad de dicromato de potasio
VT = volumen de tiosulfato de sodio, mL
Np = normalidad de tiosulfato de sodio
A = alicuota del extracto acuoso, mL
S = volumen de muestra de combustible, mL

Cuando esta Norma se sigue rigurosamente, la ecuacién puede ser reducida a:

% en volumen de metil cellosolve-glicerina = 20F([2,000 - (Vp=Np) ]
7.3.1 Se calcula el valor del blanco de la misma manera que para la muestra.
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7.3.2 Para indicar el porcentaje en volumen corregido de metil cellosolve-
glicerina, se resta el valor del blanco del obtenido en el punto 7.3. Si se
obtienen valores de inhibidor de congelacién altos para la mezcla terminada,
se recomienda solicitar una muestra del combustible no inhibido para utilizar-
lo en la realizacién de las determinaciones del blanco de este producto.

8 INFORME
El informe deber4d contener como minimo lo siguiente:
8.1 Fecha de realizacién del ensayo
8.2 Nombre del analista
8.3 Realizado de acuerdo a la Norma Venezolana COVENIN 2835

8.4 Identificacién de la muestra
8.5 Resultados parciales y/o finales
9 PRECISION
Las determinaciones por duplicado no deben diferir del promedioc en mis de

+ 0,005 en el intervalo de 0,05% a 0,20% v/v de metil cellosolve-glicerina.

10 TIEMPO DE ANALISIS

10.1 El tiempo empleado para la realizacién de este analisis es de 3 h.

10.2 Las horas-hombre empleadas para la realizacién de este anilisis son 3.
BIBLIOGRAFIA

Method 5327.3 Federal Test Method Standard N° 791B. Air Force-APFL-WPAFB-
1969.
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