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~ NORMA VENEZOLANA COVENIN
PETROLEO CRUDO Y COMBUSTIBLES 588:2001
RESIDUALES. DETERMINACION DE (1™ Revision)
SEDIMENTOS POR EXTRACCION

1 OBJETO

1.1 Esta Norma Venezolana especifica un método que permite la determinacion de sedimentos por extraccion
de petréleo crudo o combustibles residuales con tolueno.

NOTA 1: La precision de este método no se ha determinado para aceites reciclados y de cajas (“crank case oil"), por lo
tanto se requieren pruebas adicionales,para determinario.

1.2 En las operacione: n y en la comercializacion de combustibles residuales es
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3 RESUMEN

Para determinar el conteni e sedimento en petréleo crudo o stibles residuales, se toma una
muestra representativa la cual se coloca en un dedal refractario y se extrae con tolueno caliente hasta que se
obtiene una masa constante de residuo. La masa de residuo, calculada como porcentaje, se expresa como
“sedimento por extraccion”.

4 EQUIPO

4.1 Equipo de extraccién. Consta de las partes descritas desde 4.1.1 hasta 4.1.6 y se muestra en las
Figuras 1y 2.

411 Fiola de extraccién. Fiola Erlenmeyer, boca ancha y capacidad para 1 L.

41.2 Condensador. Condensador de metal en forma de espiral, de 25 mm de didmetro y 50 mm de largo,
unido a una tapa cuyo diametro es suficiente para cubrir el cuello de la fiola, y cuyos extremos sobresalen de
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la tapa (Fig. 1). El condensador en espiral debe ser de acero inoxidable, estafo, o aleaciones de estario con
plata y cobre o plata y bronce, con un didmetro externo entre 5y 8 mm y 1,5 mm de espesor de las paredes.
Si esta construido de aleaciones de estafio con plata y cobre, o plata y bronce, el espesor de la capa de
estafio debe tener 0,075 mm de espesor, como minimo.

41.3 Dedal de extraccién. El dedal de extraccion debe ser de material poroso refractario, indice de
tamaiio de poro P16, de 25 mm de diametro y 70 mm de altura, con un peso no menor de 15 g ni mayor de 17
g. El dedal debe quedar suspendido del espiral del condensador mediante una cesta, de manera tal que
cuelgue hasta aproximadamente la mitad de la distancia entre la superficie del solvente de extraccion y la
parte inferior del condensador.

414 Cesta del dedal. La cesta del dedal debe ser resistente a la corrosion, construida de platino, acero
inoxidable, aleacion de niquel-cromo, o de un material similar, y que cumpla con los requisitos indicados en
la Fig. 2.

41.5 Copa de agua. Es u ipiente de vidrio, de forma cénica, dg.20 mm de diametro y 25 mm de
profundidad y un volum , aproximadamente. Se utiliza e sayos de muestras con alto
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5 REACTIVOS
5.1 Tolueno, Grado 2, conforme a la especificacion ISO 5272.
NOTA 2: Advertencia. Inflamable

5.1.1 Las caracteristicas tipicas del tolueno son:

Color (APHA) L 10

Intervalo de ebullicion (inicial a punto seco) 20°C

Residuo de evaporacién 0,001%

Sustancias que se oscurecen con H2SO4 pasa la prueba ACS
Compuestos de azufre (como S) 0,003 %

Agua (por titulacién Karl Fischer) 0,03 %

A Punto de ebullicién registrado 110,6 °C
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Figura 2 Soporte de la cesta del dedal
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7 PROCEL

7.1 Para muestre se un dedal de extraccion rutina se pueden
reusar los dedales: un dedal, este se debe cal referiblemente en un
horno eléctrico), para i6n de combustible del sedim | dedal se somete a una
extraccion preliminar, segt cribe en 7.2, antes de usarlo pa acion.

7.2 Antes de usar un dedal nuevo, frote la superficie exterior con un papel de lija fino y elimine todo el material
suelto con un cepillo duro. Haga una extraccion preliminar con tolueno, dejando que el solvente drene del
dedal por lo menos durante 1 h, Luego, seque el dedal por 1 h a 115 - 120 °C, déjelo enfriar por 1 h en un
desecador sin desecante y pese con precisiéon de 0,1 mg. Repita la extraccion hasta que la masa del dedal,
después de dos extracciones sucesivas, no difiera en mas de 0,2 mg.

7.3 Coloque aproximadamente 10 g de la muestra en el dedal inmediatamente después que la muestra se ha
mezclado, como se indica en la Norma Venezolana COVENIN 950 y en la ASTM D 4177. No intente ajustar
esta porcion estimada a una cantidad exacta predeterminada. Pese con precision al 0,01 g. Cologue el dedal
en el aparato de extraccion y extraiga con tolueno caliente por 30 min después de que el solvente que gotea
del dedal es incoloro.



7.3.1 Aseglrese que la rata de extraccion es tal que la superficie de la mezcla de aceite y tolueno en el
dedal no esté a 20 mm del tope.

7.4 Cuando se analizan muestras que tienen alto contenido de agua, se usa el ensamblaje indicado en la
Figura 1B. En este procedimiento, toda el agua presente en la porcion de muestra se elimina al formar el
azeobtropo con el tolueno y se recoge en la parte inferior de la copa de agua, de donde se separa. La capa de
tolueno permanece en el dedal. Si la copa se llena, se enfria el aparato y se vacia la copa.

7.5 Una vez que se termina la extraccién, se seca el dedal por 1 h a 115 — 120 °C, se deja enfriar en un
desecador, sin desecante, por 1h y luego se pesa con aproximacion a 0,2 mg.

7.6 Se repite la extraccion, dejando que el solvente escurra del dedal, por lo menos durante 1h, pero no mas
de 1,25 h. Se seca, enfria y se pesa el dedal segtin se describe en 7.5. Se repite la extraccion por periodos
adicionales de 1 h, si es necesario, hasta que la masa mas el sedimento después de secar el dedal, y
después de dos extracciones sucesivas, no difiere en mas de 0,2 mg.

8 EXPRESION DE
8.1 Calculos
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9.1.1 cia entre los resultados de nidas por el mismo
operador, con e condiciones constantes d al de prueba idéntico,
solo podra exceder alores en un caso entre veinte!

0,017 + 0,255 S
donde: S = promedio del resultado en porcentaje

9.1.2 Reproducibilidad. La diferencia entre dos resultados individuales e independientes, obtenidos por
diferentes operadores que trabajan en diferentes laboratorios, con material de prueba idéntico, sélo podra
exceder los siguientes valores en un caso entre veinte:

0,033 + 0,255 S

donde: S = promedio del resultado en porcentaje
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ANEXO A
(Normativo)

A.1 INFORMACION DE PRECUACION

A.1.1 Tolueno. Precaucion:
— Manténgalo alejado del calor, chispazos y llamas.
— Vapores dafiinos.

— El tolueno es toxico.

— Cuidado particular de ara evitar respirar los vapores y pj

= Mantenga los
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