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I. Introducción 

Las constantes alzas al precio del petróleo y la dependencia de los países 

latinoamericanos de los combustibles fósiles ha propiciado la búsqueda de fuentes 

alternativas de energía para cubrir sus necesidades. El uso de la bioenergía se 

plantea como una opción con muchas posibilidades de desarrollo para la región 

(Ramírez, 2008). 

 

Los biocombustibles se presentan como una solución alternativa para el remplazo 

parcial o total de aquellos combustibles derivados del petróleo. Son definidos 

como fuentes renovables de energía que se generan en forma directa o indirecta a 

partir de biomasa. Un ejemplo de estos es el biodiesel, combustible producido a 

partir de la reacción de grasas o aceites con alcohol, en presencia de catalizador 

(Huerga, 2010). 

 

El biodiesel presenta propiedades similares al diesel obtenido de la refinación del 

petróleo o petrodiesel, que se obtiene de aceites vegetales o grasas animales. 

Está compuesto principalmente de ésteres de metilo de ácidos grasos (Yanevich, 

et al., 2006).  

 

El biodiesel es una alternativa energética que ha ganado una especial atención en 

el mercado global (Avellaneda, 2010). En Latinoamérica, Brasil es uno de los 

países más avanzados en materia de producción de biodiesel, mientras que en 

Europa, países como Alemania y EEUU ya han usado e implementado con éxito 

en las dos últimas décadas en los vehículos.  
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El Gobierno del Estado de Chiapas no se ha quedado atrás, y también está 

interesado en una nueva alternativa en los biocombustibles, de manera que ha 

logrado consolidar la plataforma de extracción de aceite y producción de biodiesel 

para los sistemas de transporte público de las ciudades de Tuxtla Gutiérrez y 

Tapachula. 

 

Para todo esto, es indispensable tener un control de calidad en los 

biocombustibles, es por ello que el Instituto Tecnológico de Tuxtla Gutiérrez se ha 

interesado en ello y ha creado el Polo Tecnológico Nacional en Biocombustibles y 

Servicios Analíticos, para satisfacer los controles de calidad en biocombustibles, 

atendiendo así la demanda a nivel nacional y en toda Latinoamérica, lo cual, 

complementa el desarrollo del nuevo campo de formas de producción en 

biocombustibles. 
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II. Justificación del Proyecto 

Con el presente proyecto se implementará y desarrollará un plan de puesta en 

marcha para equipos de análisis de control de calidad en biocombustibles en el 

Polo Tecnológico Nacional en Biocombustibles y Servicios Analíticos, indicando 

los distintos accesorios, reactivos y materiales requeridos en los métodos de 

prueba, descritos en la Norma Europea 14214 para biodiesel. 
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III. Objetivos 

 

a)  Objetivo General 

Implementar y desarrollar un plan de puesta en marcha para poner en operación 

los servicios analíticos que se ofrecerán en el área de biocombustibles.  

 

b) Objetivos Específicos 

• Identificar los diferentes equipos, accesorios e insumos que se 

encuentran instalados en cada uno de los laboratorios del Polo 

Tecnológico Nacional en Biocombustibles y Servicios Analíticos. 

 

• Evaluar y elaborar un listado de materiales y reactivos (de cada uno 

de los laboratorios) obtenidos a través de la puesta en marcha de los 

equipos y métodos de prueba realizados. 
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IV. Caracterización del Área en que se participó 

Este proyecto fue desarrollado en el Polo Tecnológico Nacional en 

Biocombustibles y Servicios Analíticos que se encuentra dentro del Instituto 

Tecnológico de Tuxtla Gutiérrez, ubicado en Carretera Panamericana Km 1080 en 

Tuxtla Gutiérrez Chiapas, México. 

 

 

 

 

V. Problemas a resolver, priorizándolos 

Como punto de partida, la preocupación más importante de los investigadores del 

Instituto Tecnológico de Tuxtla Gutiérrez era contar con un centro especializado en 

análisis de control de calidad de biocombustibles y teniendo como objetivo 

principal, el satisfacer la demanda, las necesidades y reducir costos para la 

realización de estos análisis.  

Posteriormente, con la identificación de los equipos y normas a aplicarse, se tiene 

la necesidad de crear un plan de puesta en marcha para la operación de los 

equipos y la implementación de las normas, definiendo los reactivos, materiales e 

insumos necesarios para la realización de los métodos de prueba.  
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VI. Alcances y Limitaciones 

Una de las principales limitaciones para este proyecto es la poca información 

disponible sobre los equipos en el área de biocombustibles, ya que siendo una 

nueva área de estudio, son pocos los documentos disponibles de las áreas de 

análisis de interés. 

Al término de este proyecto se pretende contar con información comprensible de la 

operación que se tendrá dentro de este laboratorio, lo cual será de mucha ayuda 

para reducir tiempo y comprender de la mejor manera los análisis que el personal 

realiza. 
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VII. Marco teórico 

Actualmente, los combustibles fósiles y la energía nuclear proporcionan cada año 

alrededor del 90% de la energía que se utiliza en el mundo. Pero las reservas de 

combustibles fósiles son limitadas y, en mayor o menor grado, contaminantes 

(Lede, 2006).  

 

Desde mediados del siglo XX, con el crecimiento de la población, la extensión de 

la producción industrial, y el uso masivo de tecnologías, comenzó a crecer la 

preocupación por el agotamiento de las reservas de petróleo y el deterioro 

ambiental. Desde entonces, se impulsó el desarrollo de energías alternativas 

basadas en recursos naturales renovables y menos contaminantes, como la luz 

solar, las mareas, el agua, y la biomasa (Lede, 2006). 

 

Los biocombustibles son combustibles de origen biológico, además de ser 

recursos energéticos procesados por el ser humano a partir de materias 

producidas recientemente por seres vivos o de sus restos orgánicos, a las cuales 

se les denomina “biomasa”. Pueden ser líquidos, sólidos o gaseosos, y su 

finalidad última es liberar la energía contenida en sus componentes químicos 

mediante una reacción de combustión. Existen varios tipos de biocombustibles, a 

los cuales se les clasifica de acuerdo al insumo o materia prima y a la tecnología 

empleada para producirlos. Debido a los avances en la tecnología, esta 

clasificación se realiza por generaciones (Maciel, 2009). 

 

Algunos de los insumos son de procedencia agrícola y están conformados por las 

partes alimenticias de las plantas, las cuales tienen un alto contenido de almidón, 

azúcares y aceites. Ejemplos de estas materias son el jugo de la caña de azúcar, 

granos de maíz, jugo de la remolacha o betabel, aceite de semilla de girasol, 

aceite de soya, aceite de palma, aceite de ricino, aceite de semilla de algodón, 

aceite de coco, aceite de maní o cacahuate, entre otros.  
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También se emplean como insumos a las grasas animales, grasas y aceites de 

desecho provenientes de la cocción y elaboración de alimentos, y desperdicios 

sólidos orgánicos (Maciel, 2009).  

 

Los biocombustibles son producidos empleando tecnología convencional como la 

fermentación (para azúcares y carbohidratos), transesterificación (para los aceites 

y grasas), y la digestión anaerobia (para los desperdicios orgánicos). De estos 

procesos se obtiene etanol, metanol y n-butanol (a partir de azúcares), biodiesel (a 

partir de los aceites), y biogás (mezcla de metano y anhídrido carbónico, también 

conocidos como gas natural y dióxido de carbono respectivamente, obtenida a 

partir de los desperdicios orgánicos) (Maciel, 2009).  

Hoy es importante su producción porque los combustibles de origen biológico 

tienen un alto poder energético con características muy similares a la gasolina y el 

petróleo, pero con una importante reducción de las emisiones contaminantes en 

los motores tradicionales. 

 

Los biocombustibles, además de presentar considerables ventajas desde el punto 

de vista medioambiental, también presentan beneficios económicos. Debemos 

considerar que a nivel mundial existe cada vez una mayor demanda por los 

combustibles fósiles por ello, energéticos como el petróleo, están presentando una 

constante alza en sus precios. 

 

Además de su facilidad de procesamiento, sus bajas emisiones de gases de 

efecto invernadero y un balance positivo en dichas emisiones, pero tiene como 

desventaja el desvío de recursos alimenticios hacia la producción de energéticos 

(Maciel, 2009).  
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Dentro de los biocombustibles, los biocarburantes abarcan al subgrupo 

caracterizado por la posibilidad de su aplicación a los actuales motores de 

combustión interna (motores diésel). Son, en general, de naturaleza líquida.  

 

Los biocarburantes en uso proceden de materias primas vegetales, a través de 

transformaciones biológicas y físico-químicas (García, et al. 2006). 

 

Actualmente se encuentran desarrollados principalmente dos tipos: el biodiesel, 

obtenido a partir de la transesterificación de aceites vegetales y grasas animales 

con un alcohol ligero, como metanol o etanol; y el bioetanol, obtenido 

fundamentalmente de semillas ricas en azúcares mediante fermentación. Con la 

caña de azúcar, la remolacha o el sorgo dulce, que contienen azúcares simples, 

se obtiene etanol por fermentación (García, et al. 2006).  

 

Ahora bien, el biodiesel es francamente menos contaminante. No tiene aromáticos 

polinucleares. El contenido de combustible no quemado y el monóxido de carbono 

presente en los gases de escape, es menor y también las partículas y los 

aldehídos. Si se observa un motor funcionando con biodiesel, se nota la ausencia 

de humo negro en el escape y un leve olor a frituras (si se usa biodiesel derivado 

de aceites vegetales usados). 

 

La calidad del biodiesel depende de dos factores importantes. 

- Tipo de aceite de origen.  

- Calidad de fabricación. 

 

Los estándares y especificaciones técnicas establecidos en las normas de calidad 

existentes para el biodiesel se basan en una amplia variedad de factores que 

varían entre las distintas regiones.  
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Entre estos factores se incluyen los estándares existentes para el diésel 

convencional, los tipos de motores diésel más comunes en la región y los límites 

establecidos por la regulación sectorial sobre la protección del medio ambiente y 

las emisiones en el sector del transporte.  

 

Tabla 1. Parámetros, métodos de prueba, límites máximos y mínimos de la norma 

EN 14214 para la calidad de biodiesel 
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Aunque existen numerosas normas de calidad para el biodiesel, la mayor parte de 

ellas se basan en la norma europea EN 14214, la cual se presentó en la Tabla 1, 

con sus parámetros, métodos y valores límites (Ciria, 2001). 

 
A continuación se describen los parámetros a medir y la importancia de su 

cuantificación. 

 
-Contenido de éster. Los ésteres son los productos de la reacción completa entre 

un ácido graso y un alcohol. El contenido de éster determina la pureza del 

biodiesel y el rendimiento del proceso; se determina por cromatografía de gases y 

su valor es de 96.5% en masa (Ciria, 2001)..  

 
-Densidad. Da idea del contenido en energía del combustible. Mayores 

densidades indican mayor energía térmica y una economía de combustible (Ciria, 

2001). 

 
-Viscosidad. Debe poseer una viscosidad mínima para evitar pérdidas de potencia 

debidas a las fugas en la bomba de inyección y en el inyector. Además, le da 

características de lubricidad al sistema de combustible. Por otra parte también se 

limita la viscosidad máxima por consideraciones de diseño y tamaño de los 

motores, y en las características del sistema de inyección (Ciria, 2001). 

 
-Punto de inflamación. Este parámetro generalmente se determina para satisfacer 

temas legales de seguridad. También es útil para conocer si existe una cantidad 

excesiva de alcohol no reaccionado en el proceso de obtención en el caso del 

biodiesel (Ciria, 2001). 

 

-Contenido de Azufre. Contribuye al desgaste del motor y a la aparición de 

depósitos que varían considerablemente en importancia dependiendo en gran 

medida de las condiciones de funcionamiento del sistema de control de emisiones 

y a límites medioambientales (Ciria, 2001). 
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-Residuo Carbonoso. Este método de ensayo cubre la determinación de la 

cantidad de residuo de carbono formado después de evaporación y pirólisis de 

materiales de petróleo bajo ciertas condiciones y se destina a proporcionar alguna 

indicación de la tendencia relativa coque formación de dichos materiales. Se 

aproxima a la tendencia del motor a formar depósitos(Ciria, 2001). 

 

-Número de Cetano (NC). Es una medida de calidad de ignición de un combustible 

e influye en las emisiones de humo y en la calidad de la combustión. El número de 

cetano depende del diseño y tamaño del motor, de las variaciones de la carga y 

velocidad y condiciones de arranque y atmosféricas. Un bajo NC conlleva a ruidos 

en el motor, prolongando el retraso de la ignición y aumentando el peso molecular 

de las emisiones(Ciria, 2001). 

-Cenizas sulfatadas. Los materiales que forman cenizas en un biodiesel se pueden 

presentar de tres formas: 

• Sólidos abrasivos, 

• Jabones metálicos solubles 

• Catalizadores no eliminados en el proceso  

 

Tanto los sólidos abrasivos como los catalizadores no eliminados favorecen al 

desgaste del inyector, bomba de inyección, pistón y anillos, además de contribuir a 

la formación de depósitos en el motor. 

Los jabones metálicos solubles tienen un efecto menor en el desgaste pero 

pueden afectar más a la colmatación de filtros y depósitos en el motor (Ciria, 

2001). 

 

-Agua y Sedimentos. El Agua se puede formar por condensación en el tanque de 

almacenamiento. La presencia de agua y sólidos de desgaste normalmente 
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pueden colmatar filtros y darle el combustible unas propiedades de lubricidad 

menores. El agua puede provocar dos problemas en el motor. Corrosión en los 

componentes del motor, generalmente herrumbre y contribuye al crecimiento de 

microorganismos (fungi, bacterias, etc.). 

  

El agua se puede presentar en el tanque de dos formas: 

* Disuelta en el combustible. La cantidad de agua depende de la solubilidad de 

esta en el biodiesel. 

 * Separada de la fase de combustible en forma libre. La cantidad de esta depende 

de cómo se manipule y transporte el combustible. 

 

Los Sedimentos pueden ser debidos principalmente a un mal proceso de 

purificación del combustible o contaminación. Afectan principalmente a la 

temperatura de cristalización y al Número de Cetano (Ciria, 2001). 

 

-Contaminación total. La contaminación puede ser debida principalmente a un mal 

proceso de purificación del biodiesel. Pueden quedar restos de materia 

insaponificable de la planta como Esteroles, Tocoferoles e Hidrocarburos. Afectan 

principalmente a la temperatura de cristalización y al Número de Cetano (Ciria, 

2001). 

 

-Corrosión a la Lámina de Cobre. Mediante la comprobación del desgaste de una 

lámina de cobre se puede observar si existen en el sistema compuestos corrosivos 

y/o presencia de ácidos que puedan atacar al cobre o a aleaciones de cobre como 

el bronce que forman parte del sistema de combustible (Ciria, 2001). 

-Estabilidad a la Oxidación. Se determina la vida de almacenamiento y la 

degradación potencial de un combustible durante su almacenamiento. La 

oxidación de un combustible suele venir acompañada de la formación de gomas 

solubles e insolubles (Ciria, 2001). 
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-Número Ácido. Determina el nivel de ácidos grasos  generados por degradación, 

que se presentan en el combustible. Si posee un alto grado de acidez se formarán 

una cantidad importante de depósitos y también se producirá mayor corrosión en 

el sistema (Ciria, 2001). 

 
-Índice de Yodo. Indica la tendencia a la oxidación de un biodiesel porque da idea 

del grado de instauraciones que poseen sus ésteres (Ciria, 2001). 

 
-El índice de Cetano. Tiene que ver con el funcionamiento de los motores, guarda 

relación con el tiempo que transcurre entre la inyección del carburante y el 

comienzo de su combustión (Ciria, 2001). 

 

-Punto de Nube. Indica la temperatura a la cual empiezan a precipitar ciertos 

compuestos del combustible (parafinas, materia insaponificable). Es una medida 

muy importante a tener en cuenta cuando se usa el motor en climas fríos. El valor 

debe ser definido por el usuario, ya que depende del clima en el cual el motor se 

utilice (Ciria, 2001). 

 
-Temperatura de destilación. Indica la temperatura máxima a la que se debe 

evaporar el combustible a condiciones de presión y temperaturas dadas (Ciria, 

2001). 

 

-Contenido en metales (Na, K, P, Ca y Mg). Contribuyen al aumento del residuo 

carbonoso de manera notable y también a las cenizas, generando residuos 

inorgánicos parcialmente quemados. Además, también se pueden formar jabones 

que colmatan los filtros del combustible (Ciria, 2001). 

 

-Lubricidad. Es la cualidad de un líquido para proporcionar una lubricación 

adecuada para prevenir el desgaste entre dos superficies en movimiento. Los 

combustibles con un contenido bajo en azufre o baja viscosidad tienden a tener 

una lubricidad menor (Ciria, 2001). 
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-Glicerina Libre. Determina el nivel de glicerina no enlazada presente en el 

Biodiesel. Su presencia normalmente se debe a una mala purificación del 

biodiesel. Niveles altos pueden causar problemas de depósitos en el inyector, así 

como colmatación de filtros. Pueden dañar los sistemas de inyección debido a los 

compuestos inorgánicos y jabones que se acumulan en la glicerina. Si la cantidad 

de glicerina es superior al 0.5% esta puede afectar al contenido del residuo 

carbonoso (Ciria, 2001). 

 

-Glicerina Total. Determina el nivel de glicerina enlazada y no enlazada presente 

en el combustible. Niveles bajos significan que se he producido un alto grado de 

conversión en el aceite o grasa, y se han formado gran cantidad de monoésteres. 

Niveles altos de mono, di y triglicéridos pueden provocar la colmatación de los 

filtros, depósitos carbonosos en los inyectores y pueden afectar adversamente a 

las propiedades a bajas temperaturas. Esto es debido a que al poseer 

temperaturas de ebullición superiores provocan que la combustión sea bastante 

peor. Además, aumentan la viscosidad del biodiesel (Ciria, 2001). 

 

-Contenido en alcohol. Puede provocar problemas de lubricidad y en el Número de 

Cetano. Desde el punto de vista de la seguridad el Punto de Inflamación 

disminuye. Por otro lado, junto a la presencia de alcohol puede venir asociada 

glicerina disuelta en este con los consiguientes problemas antes comentados 

(Ciria, 2001). 

 

Hay que tener en cuenta que el biodiesel se puede usar puro o mezclado con el 

diesel. Esto hará que las propiedades que sean más diferentes entre ellos se irán 

igualando o diferenciando en función del porcentaje utilizado. Cuando se usa puro 

se denomina B100 y cuando participa en una mezcla, por ejemplo, 20/80 con 

diesel se denomina B20. Pero esto no significa que no se pueda usar en otras 

proporciones. De hecho en Francia y otros países usan el B2, B5, y hasta B10 

(Ciria, 2001). 
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Desarrollo de los primeros mercados actuales de biocombustibles:  

Brasil y Estados Unidos  

El surgimiento de los primeros mercados actuales de biocombustibles en el mundo 

sucedió a raíz de la primera crisis petrolera ocurrida en 1973, cuando el petróleo 

se encareció enormemente. Esta crisis afectó a todos los países del mundo, 

principalmente a aquellos países sin reservas petrolíferas o producción suficiente 

del recurso. Entre estos últimos estaban Brasil y Estados Unidos (Maciel, 2009). 

 

México  

El uso de biocombustibles en México es casi inexistente aún, no obstante el país 

produce etanol para su uso en bebidas alcohólicas, productos farmacéuticos y 

alimenticios, y como disolvente y reactivos industriales. El etanol producido 

actualmente proviene del jugo de la caña de azúcar y se obtiene en algunos 

ingenios azucareros, a través de la fermentación del jugo y la destilación (Maciel, 

2009).  

El gobierno de México inició una serie de medidas tendientes a crear un mercado 

interno de los biocombustibles, para elevar los niveles de eficiencia en el uso final 

de la energía y para disminuir las emisiones de gases de efecto invernadero 

(Maciel, 2009).  

 

Desde el 2009 existen diez proyectos para producir etanol a partir de diversos 

insumos, junto con los ingenios azucareros productores o no de etanol. Existen 

también algunos proyectos entre empresas nacionales y extranjeras para la 

producción de biodiesel, principalmente utilizarían como insumo a la palma 

africana, el frijol de soya y la semilla de Jatropha curcas, conocida en México 

como piñón (Maciel, 2009).  

 

Asimismo, existe en construcción una planta en Aguascalientes para producir 

electricidad a partir de biogás, y en varias granjas mexicanas cuentan con 

biodigestores para producir biogás a partir del excremento de los animales, el cual 
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es utilizado para la cocción de alimentos y para el servicio de agua caliente, en 

lugar del gas LP (Maciel, 2009).  

 

Es por tal crecimiento dentro del área en biocombustibles que fue creado el 

proyecto del Polo Tecnológico Nacional en Biocombustibles y Servicios Analíticos 

atendiendo la demanda del desarrollo en biocombustibles e implementando los 

análisis de control de calidad necesarios para este ámbito, promoviendo con ello 

una menor contaminación en el medio ambiente y una mejor calidad en el 

combustible utilizado o que se pretende utilizar en un futuro no muy lejano. 
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VIII. Procedimiento, Resultados y descripción de las actividades 

realizadas 

Primeramente se realizó un inventario de los equipos instalados en cada 

laboratorio del Polo Tecnológico Nacional en Biocombustibles y Servicios 

Analíticos, con el fin de identificar, accesorios y consumibles de los equipos, 

además de reactivos y materiales necesarios para la realización de los métodos 

de prueba. Posteriormente, de acuerdo a lo descrito en las normas, se realizaron 

los diagramas de flujo de la metodología a seguir para cada cuantificación. 

Finalmente, de los catálogos de cada equipo, se identificaron los insumos 

necesarios con los que deberá contar para dar mantenimiento puntual a cada uno 

de ellos.   

 

 

1.- Inventario de los equipos del Polo Tecnológico Nacional en 

Biocombustibles y Servicios Analíticos. 

Para tener conocimiento de los equipos instalados en cada uno de los 

laboratorios, se presenta un registro, el cual incluye la fotografía del equipo, 

marca, número de serie, modelo y número de inventario. Además, el método de 

prueba que se realiza en ese equipo y una serie de análisis que por la 

configuración de los equipos, pueden realizarse.  
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IMAGEN EQUIPO NO DE SERIE MARCA MODELO 

 

CENTRÍFUGA 

REFRIGERADA 

66115007 

66115006 

HERMLE Z326K 

 

LIOFILIZADORA 110339221 W LABCONCO 7750020 

 

CROMATÓGRAFO DE 

GASES FID Y MASAS  

620105917 

620100621 

THERMO 

SCIENTIFIC 

TRACE GC ULTRA 

(ISQ-AS-TRIPLUS) 

 

ESPECTROFOTÓMETRO 

DE INDUCCIÓN DE 

PLASMA 

ICP-20110807 THERMO 

SCIENTIFIC 

iCAP 6300 Duo 
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ESPECTROFOTÓMETRO 

FT-IR 

912A0607 

912A0608  

THERMO 

SCIENTIFIC 

NICOLET iS10 

 

EQUIPO DE 

FLUORESENCIA DE 

RAYOS X CON ENERGÍA 

DISPERSIVA 

X11064 OXFORD 

INSTRUMENTS 

X-SUPREME 8000 

 

DIGESTIÓN Y 

EXTRACCIÓN POR 

MICROONDAS  

MD4164 CEM MARS 230/60 

 

HORNO CON 

CAPACIDAD DE 400L    

0915739 

0915740 

BINDER ED400 
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DETERMINADOR 

AUTOMATICO DE LA 

ESTABILIDAD 

OXIDATIVA DEL 

BIODIESEL 

08144 METROHM RANCIMAT 873  

 

EQUIPO PARA LA 

DETERMINACIÓN DE 

NÚMERO DE CETANO  

23-520-0330 GRABNER 

INSTRUMENTS   

IROX DIESEL 

 

EQUIPO PARA LA 

DETERMINACION DE 

PUNTO DE IGNICIÓN 

PENSKY MARTENS  

0741111410 PETROTEST PMA4 

 

EQUIPO PARA LA 

DETERMINACION DE 

CORROSION POR LA 

TIRA DE COBRE  

0170110901 PETROTEST 130729 
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EQUIPO PARA LA 

DETERMINACIÓN DE 

RESIDUO CARBONOSO  

0325111201 PETROTEST MCR-210 

 

EQUIPO PARA LA 

DETERMINACIÓN DEL 

PUNTO DE 

TAPONAMIENTO DEL 

FILTRO FRÍO  

1025123 KOEHLER 5100 

 

DENSÍMETRO 80876205 ANTON PAAR DMA4500 M 

 

VISCOSÍMETRO 80859291 ANTON PAAR  SVM 3000 

 

ESPECTROFOTÓMETRO 

UV/VIS  

1370902 BECKMAN 

COULTER 

DU 730 
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AUTO KJELDAHL   1000081047 BÜCHI K-370 

 

DIGESTOR 

AUTOMÁTICO  

1000081162 BÜCHI K-438  

 

AUTOMUESTREADOR 

KJELDAHL   

1000081549 BÜCHI   K-371 

 

ROTAVAPOR 

ANALÓGICO 

1000044304 

1000039112 

BÜCHI R-210 
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SCRUBBER 1000050842 BÜCHI B-414 

 

SISTEMA DE 

EXTRACCIÓN DE 

GRASAS 

SEMIAUTOMÁTICO  

1000076104 BÜCHI  E-816 
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2.- Diagramas de flujo de Normas Internacionales pa ra los análisis a realizar 

dentro del Polo Tecnológico Nacional en Biocombusti bles y Servicios 

Analíticos. 

Como siguiente actividad, se realizó la transcripción de cada uno de los 

procedimientos de las Normas Internacionales requeridas, para el funcionamiento 

y las investigaciones imprescindibles dentro del análisis de control de calidad en 

biocombustibles, presentadas en el siguiente bloque.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

8.2.1 Si la viscosidad cinemática determinada 
no está de acuerdo con una tolerancia de 
±0,35% del valor del certificado, revise cada 
paso en el procedimiento, incluyendo 
termómetro y calibración viscosímetro, para 
localizar la fuente del error. Anexo A1 da 
detalles de los estándares disponibles. 

8.2 Normas de referencia certificados 
Viscosidad8 (Tabla A1.2) - Estos son para ser 
utilizados como controles de confirmación 
sobre el procedimiento en el laboratorio. 

D 445-01 MÉTODO DE PRUEBA ESTÁNDAR PARA VISCOSIDAD 
CINEMÁTICA DE LÍQUIDOS TRANSPARENTES Y OPACOS (Y EL CÁLCULO 

DE LA VISCOSIDAD DINÁMICA) 

8. Calibración y Verificación 

8.3 La constante de calibración, C, es 
dependiente de la aceleración de la gravedad 
en el lugar de la calibración y este debe, por 
lo tanto, ser suministrada por el laboratorio 
de estandarización junto con la constante del 
instrumento. Cuando la aceleración de la 
gravedad, g, difiere en más que 0.1% corregir 
la constante de calibración de la siguiente 
manera: 

C2= (g2/g1) x C1   (1) 

donde los subíndices 1 y 2 indican, 
respectivamente, el laboratorio de 
normalización y el laboratorio de pruebas. 

8.2.2 La fuente más común de error son causados 
por partículas de polvo alojadas en los orificio 
capilar y los errores de medición de 
temperatura, debe ser apreciado que un 
resultado correcto obtenido en un aceite 
estándar que no excluye la posibilidad de una 
combinación de contrapeso de la posible fuente 
de error. 

8.1 Viscosímetros - Utilice sólo viscosímetros 
calibrados, termómetros y cronómetros como se 
describe en la Sección 6. 
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9.2.2.1 El uso de tubos de secado sueltos fijados a 
los extremos abiertos del viscosímetro está 
permitido, pero no requerido. Si se utilizan, los 
tubos de secado deberá ajustarse al diseño del 
viscosímetro y no restringir el flujo de la muestra 
por las presiones creadas en el instrumento. 

9.2.1 Los detalles específicos de la operación 
varían para los diferentes tipos de viscosímetros 
enumerados en la Tabla A1.1. Las instrucciones de 
funcionamiento de los diferentes tipos de 
viscosímetros se dan en Especificaciones D446. 

9.1.3 Deben verse con un conjunto de lentes 
que da aproximadamente cinco veces 
magnificación y estarán dispuestas a eliminar 
los errores de paralaje. 

9.2 Seleccione un lugar limpio, seco, el 
viscosímetro calibrado que tiene un intervalo 
que cubre la viscosidad cinemática estimada (es 
decir, un capilar de ancho para un líquido muy 
viscoso y más estrecho de un capilar para un 
líquido fluido más). El tiempo de flujo no deberá 
ser inferior a 200 s o el tiempo más largo 
observado en las Especificaciones D 446. 

9. Procedimiento general para la 

viscosidad cinemática 

9.1.1 Los termómetros se mantiene en una 
posición vertical en las mismas condiciones de 
la inmersión como cuando se calibra. 

9.2.3 Los viscosímetros utilizados para fluidos de 
silicona, fluorocarbonos y otros líquidos que son 
difíciles de eliminar mediante el uso de un agente de 
limpieza, deberán ser reservados para el uso exclusivo 
de los líquidos, excepto durante su calibración. 

Algunos viscosímetros sujetos a tales pruebas de 
calibración a intervalos frecuentes. Los lavados de 
disolvente de estos viscosímetros no deberá ser 
utilizado para la limpieza de viscosímetros otros. 

9.2.2 Cuando la temperatura de prueba está por 
debajo del punto de rocío, llenar el viscosímetro en la 
manera normal como se requiere en 10.1. Para 
asegurarse de que la humedad se condense o se 
congele en las paredes de los capilares, dibuja la parte 
de prueba en el trabajo bulbo capilar momento del 
anuncio, tapones de goma en lugar de los tubos para 
sujetar la porción de prueba en el lugar, e inserte el 
viscosímetro en el baño. Después de la inserción, 
permiten el viscosímetro para llegar a la temperatura 
del baño, y el quitar los tapones. Al realizar la 
determinación de la viscosidad manual, no utilizan los 
viscosímetros que no se puede quitar del baño de 
temperatura constante para la carga de la porción de 
muestra. 

9.1 Ajustar y mantener el baño del viscosímetro 
a la temperatura de ensayo requerida dentro de 
los límites indicados en 6.3.1, teniendo en 
cuenta las condiciones establecidas en el anexo 
A2 y de las correcciones proporcionadas en los 
certificados de calibración de los termómetros. 

9.1.2 A fin de obtener la medición de temperatura 
más fiable, se recomienda que dos termómetros con 
certificados de calibración válidas deben ser 
utilizados (ver 6.4). 
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10.1.4 Debido a que este tiempo variará para 
diferentes instrumentos, para diferentes 
temperaturas, y para diferentes viscosidades 
cinemáticas, establecer un tiempo de equilibrio 
seguro por ensayo. 

10.1.1 En general, los viscosímetros utilizados 
para líquidos transparentes son del tipo 
enumerado en la Tabla A1.1, A y B. 

Nota 2 - Para minimizar el potencial o las partículas 
que pasan a través del filtro de  agregación, se 
recomienda que el lapso de tiempo entre la carga y el 
filtrado se mantenga al mínimo. 

10. Procedimiento para 

líquidos transparentes 

10.1.4.1 Treinta minutos debería ser suficiente 
excepto para las más altas viscosidades 
cinemáticas. 

10.1.3 Permitir que el viscosímetro permanezca 
en el baño el tiempo suficiente para alcanzar la 
temperatura de ensayo. Cuando un baño se 
utiliza para acomodar varios viscosímetro, nunca 
añadir o retirar un viscosímetro mientras que 
cualquier otro viscosímetro es el uso para la 
medición de un tiempo de flujo. 

10.1 Carga el viscosímetro en la manera dictada por 
el diseño del instrumento, esta operación está en 
conformidad con la empleada cuando el 
instrumento se calibró. Si la muestra contiene 

partículas sólidas, filtrar durante la carga a través 
de un filtro (75 µm) (ver la Especificación D 446). Si 
la muestra es a través de o se sabe que contienen 
fibras o partículas sólidas, a través de un filtro de 
pantalla de 75 µm, ya sea antes o durante la carga 
(ver especificaciones D446). 

10.1.2 Con algunos productos que presentan un 
comportamiento similar al gel, tenga cuidado de que 
las mediciones de flujo de tiempo se realizan a 
temperaturas suficientemente altas para que tales 
materiales fluyan libremente, por lo que similares 
resultados se obtienen de viscosidad cinemática en 
viscosímetros capilares de diferentes diámetros. 

10.1.5 Cuando el diseño del viscosímetro se requiere, 
ajustar el volumen de la muestra hasta la marca 
después de que la muestra haya alcanzado el 
equilibrio térmico. 

10.2 Uso de aspiración (si la muestra no contiene constituyentes 
volátiles) o de presión para ajustar el nivel de la cabeza de la 
muestra de ensayo a una posición en el brazo capilar del 
instrumento de aproximadamente 7 mm por encima de la marca 
de sincronización, primero, a menos que cualquier otro valor que 
se indica en la operación para instrucciones del viscosímetro. Con 
la muestra que fluye libremente, medida, en segundos a dentro 
de 0.1 s, el tiempo requerido para que el menisco pase desde la 
primera a la mínima especificada (ver 9.2), seleccionar un 
viscosímetro con un capilar de diámetro más pequeño y repetir la 
operación. 

10.2.2 Si las dos determinaciones de la viscosidad cinemática, calculados a partir de la medición del tiempo de flujo, de acuerdo dentro de la 
figura determinada, dicho (ver 16.1) para el producto, utilizar la media de estas determinaciones para calcular el resultado de viscosidad 
cinemática que se informa. Anote el resultado. Si las determinaciones de la viscosidad cinemática no se ponen de acuerdo en la 
determinabilidad dicha, repetir la medición de los tiempos de flujo tras haberse limpiado y secado los viscosímetros y filtrado (cuando sea 
necesario, ver 10.1) de la muestra. Si el material o la temperatura entre 15 y 100°C use como una estimación de la determinabilidad 0.20% y 
0.35% para temperaturas fuera de este rango. 

10.2.1 Repetir el procedimiento descrito en el 
artículo 10.2 para la segunda medición del 
tiempo de flujo. Anote ambas mediciones. 
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11.2.2 Retirar el matraz del baño, tapar 
herméticamente y agitar durante 60 s. 

11.1.4 Vuelva a tapar el recipiente y agitar 
vigorosamente durante 1 minuto para completar 
la mezcla. 

11.1.3 Agítese la muestra con una varilla 
adecuada de longitud suficiente para alcanzar el 
fondo del recipiente. Se continúa la agitación 
hasta que no haya lodo o la cera se adhiere a la 
varilla. 

11.1.2 El calor en el envase original, en un 
horno, a 60±2°C durante 1 hora. 

11.1.1 En general, los viscosímetros utilizados 
para líquidos opacos son del tipo de flujo inverso 
enumeran en la Tabla A1.1, C. 

11. Procedimiento para 
líquidos opacos 

11.2 Inmediatamente después de completar 
11.1.4, verter la muestra suficiente para llenar 
dos viscosímetros en un matraz de vidrio de 100-
ml y sin apretar el tapón. 

11.1.4.1 Con muestras de una naturaleza muy 
céreo o aceites de alta viscosidad cinemática, es 
mas ser necesario aumentar la temperatura de 
calentamiento por encima de 60 º C para lograr 
una mezcla adecuada. La muestra debe ser 
suficientemente fluida para facilitar la agitación 
y agitación. 

11.1. Para aceites refinados de cilindros de vapor 
y aceites lubricantes negros, proceda a 11.3 
asegurar una muestra representativa a fondo 
que se utiliza. La viscosidad cinemática de los 
aceites combustibles residuales y productos 
similares de cera puede ser afectada por la 
historia térmica anterior y el siguiente 
procedimiento descrito en 11.1.1-11.2.2 deberá 
seguirse para minimizar esto. 

  11.2.1 Sumergir el matraz en un baño de agua 
hirviendo durante 30 min. (Advertencia - Tenga 
cuidado tan vigorosa ebullición años que pueden 
ocurrir cuando los líquidos opacos que contienen 
altos niveles de agua se calientan a altas 
temperaturas.). 

11.3 Cargue dos viscosímetros en la forma dictada 
por el diseño de las del instrumento. Por ejemplo, 
para el brazo transversal o la BS de tubo en U de 
viscosímetros para líquidos opacos, filtrar la 
muestra a través de un filtro de 75-µm en dos 
viscosímetros previamente colocados dentro del 
baño. Para la muestra sometida a tratamiento 
térmico, utilizar un filtro precalentado para evitar 
la coagulación de la muestra durante la filtración. 

11.3.1 Viscosímetros que se cargan antes de ser 
insertado en el baño puede necesitar ser 
precalentado en un horno antes de cargar la 
muestra. Esto es para asegurar que la muestra no 
se enfría por debajo de la temperatura de ensayo. 
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11.4.1 En el caso de tratamiento térmico la 
muestra requerida se describe en 11.1 través 
11.2.1, completar las mediciones de tiempo de 
flujo dentro de 1 hora de completar 11.2.2. 

Registre el tiempo de flujo medido. 

11.4 Con la muestra que fluye libremente, medir 
en segundos con una precisión de 0.1 s, el 
tiempo requerido para avanzar el anillo de 
contacto y pasar de la primera marca de 
sincronización a la segunda. Registrar la 
medición. 

11.3.3 Permitir a los viscosímetros el tiempo 
suficiente para llegar a la temperatura de ensayo 
(ver 11.3.1). Cuando el baño se utiliza, nunca 
acomodar varios viscosímetros, añadir o retirar 
un viscosímetro mientras que cualquier otro 
viscosímetro está en uso para medir el tiempo de 

flujo. 

11.5.1 Para aceite combustible residual, si las 
dos determinaciones de viscosidad cinemática 
de acuerdo dentro de la figura 
determinabilidad indicando (véase 16.1), el uso 
de la media de estas determinaciones para 
calcular el resultado viscosidad cinemática que 
se informa. Anote el resultado. Si las 
viscosidades cinemáticas calculadas no está de 
acuerdo, se repiten las mediciones de los 
tiempos de flujo después de haberse limpiado y 
secado de los viscosímetros y el filtrado de la 
muestra. Si el material o la temperatura, o 
ambos, no aparece en 16.1, para temperaturas 
de entre 15 y 100°C se usa como una estimación 
de la determinabilidad 1.0% y 1.5% para 
temperaturas fuera de este rango, debe tenerse 
en cuenta que estos materiales pueden ser no 
newtonianos, y puede contener sólidos que 
pueden entorpecer la solución como el tiempo 
de flujo que se está midiendo. 

11.5 Calcular la viscosidad cinemática, v, en mm 

2/s, a partir de cada tiempo de flujo medido. 

11.3.2 Después de 10 min, ajustar el volumen 
de la muestra (si el diseño del viscosímetro 
requiere) para coincidir con las marcas de 
llenado como en la especificación viscosímetro 
(ver especificaciones D 446). 

11.5.2 Para otros líquidos opacos, no hay datos 
de precisión disponible. 
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Antes del procedimiento 

Se debe: 

ASTM D6584  
DETERMINACIÓN DE GLICERINA LIBRE Y TOTAL EN B-100 

ÉSTERES METÍLICOS DE BIODIESEL POR CROMATOGRAFÍA DE GASES 

8. Preparar los aparatos: 
Instalar y acondicionar la columna de 
acuerdo con el fabricante o proveedor. 

9. Calibrar y Estandarizar: 
9.1 Preparación de estándares de calibración  
9.2 Soluciones patrón 
9.5 Analizar los estándares de calibración  

Procedimiento: 

 

10.1 Identificar los picos mediante la 
comparación de tiempos de retención a las 
normas.  

10.2 Inyectar 1µL de la mezcla reacción en el 
puerto de inyección frío en columna y 
comenzar el análisis.  
 
Obtener un informe de la integración y el pico 
deL cromatograma. 

10.4 Monoglicéridos constan de los cuatro 
picos con tiempos de retención relativos (TRS) 
de 0,76 y 0,83 a 0,86 con respecto a la 
tricaprina.  

Para la identificación de los picos, utilizar los 
tiempos de retención relativos dados en la 
Tabla 4 y los cromatogramas en la figura. 1.  

Posteriormente agregar 100µL de cada patrón 
interno y MSTFA, agitar y dejar asentar en 
temperatura ambiente por 15 a 20 minutos. 

Añadir 8ml de n-heptano al vial  y agite. 

Un par de picos, ésteres metílicos con TSR de 
0.80 a 0.82, no deben ser incluidos en el 

cálculo de monoglicéridos. 

10.1 Establecer variables especificadas en la 
Tabla 1. Pesar 0.1mg en la balanza analítica, 
agregar 100mg de la muestra en un vial de 10ml.  

10.5 Diglicéridos también están principalmente 
separados de acuerdo con número de carbono, la 
resolución de línea de base los picos no se 
produce.  

La agrupación de 3 a 4 picos con TSR de 
1,05 a 1,09 (NC 34, 36 y 38) se atribuye a 
diglicéridos. Los picos con TSR de 1,16 a 
1,31 (NC 52, 54, 56 y 58) deben ser 
incluidos en el cálculo. 
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Antes se debe realizar: 

 

ASTM D1298 -99 
DENSIDAD, DENSIDAD RELATIVA (GRAVEDAD ESPECÍFICA) O GRAVEDAD API DE PETRÓLEO CRUDO 

Y PRODUCTOS LÍQUIDOS DEL PETRÓLEO POR EL MÉTODO DEL HIDRÓMETRO 

8 Procedimiento 
8.1 Temperatura de prueba 
8.1.1 Llevar la muestra a la temperatura de 
ensayo que deberá ser tal que la muestra 

sea suficientemente fluida. 

8.1.2 Para el petróleo crudo, poner la muestra 
cerca de la temperatura de referencia o, si la 
cera está presente, a 9C por encima de su 
punto de fluidez o 3C encima de su punto nube 

o WAT, que sea mayor. 

Procedimiento: 

 

10.2 Transferir la muestra limpia, estabilizar 
la temperatura del cilindro hidrómetro sin 
salpicaduras, para evitar burbujas de aire.  

10.5 Coloque el cilindro que contiene la porción 
de muestra en una posición vertical en un lugar 
libre de corrientes de aire y en donde la 
temperatura del medio circundante no cambia 
más de 2°C. Cuando la temperatura difiere en 
más de 2°C, utiliza un baño de temperatura 
constante. 

10.6 Insertar el termómetro adecuado o 
dispositivo de medición de temperatura y agitar 
la muestra de ensayo con una varilla de agitación, 
movimientos verticales y de rotación para 
asegurar una temperatura uniforme y la densidad 
en todo el cilindro hidrómetro. 

10.4 Quitar las burbujas de aire, tocando con 
un trozo de papel de filtro limpio antes de 

insertar el hidrómetro. 

10.3 Transferencia de muestras muy volátiles 
por un sifón o desplazamiento de agua. 
10.3.1 Las muestras que contengan alcohol o de 
otros materiales solubles en agua se debe 
colocar en el cilindro con un sifón. 

Anotar la temperatura de la muestra a los más 
cercanos 0.1°C y retire el termómetro, el 
dispositivo de medición y agitando la varilla 
del cilindro hidrómetro. 

10.1 Llevar el cilindro del hidrómetro y un 
termómetro para dentro de aproximadamente 
5°C de la temperatura de ensayo. 

10.8 Para líquidos viscosos opacos, permitir 
que el hidrómetro se introduzca lentamente 
dentro del líquido. 

10.7 Baje el hidrómetro y libere en equilibrio, 
evite mojar el tallo encima del nivel en el que 
flota libremente. En los cambios de menisco, 
limpie el vástago del hidrómetro y repita hasta 
que la forma del menisco se mantenga 
constante. 
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10.12.1 Para líquidos transparentes, 
registrar la lectura del hidrómetro en el 
que la superficie del líquido corta la escala 
mediante los ojos 

10.12.2. Para líquidos opacos registrar la 
lectura del hidrómetro en el punto de 
escala del hidrómetro para que la muestra 
se eleve, mediante la observación con el ojo 
ligeramente por encima del plano de la 

superficie del líquido (ver fig.2) 

10.9 Para los líquidos de baja viscosidad 
transparentes o translúcidos, presione el 
hidrómetro de dos divisiones de la escala 
en el líquido. 

Luego suelte el hidrómetro para descansar 
flotando libremente en las paredes del 
cilindro. 

Asegurarse de que el resto del vástago del 
hidrómetro, que está por encima del nivel 
del líquido, si el líquido no humedece el 

vástago afecta la lectura obtenida. 

10.10 Permitir el tiempo suficiente para 
que el hidrómetro deje descansar, y para 
que todas las burbujas de aire suban a la 
superficie. Eliminar las burbujas de aire 
antes de tomar una lectura (véase 10.4) 

10.11 Si el cilindro del hidrómetro está 
hecho de plástico, disipar cualquier carga 
estática limpiando el exterior con un paño 
húmedo. 

10.12 Cuando el hidrómetro descanse 
libremente, leer la escala de acuerdo con 
10.12.1 o 10.12.2. 

10.13 Después de registrar la lectura, 
levante el hidrómetro fuera del líquido, 
inserte el termómetro, agite la muestra. 

Registrar la temperatura de la muestra con 
una precisión de 0.5°C repetir las 

observaciones del hidrómetro y las 
observaciones del termómetro hasta que la 
temperatura se estabilice dentro de 0.5°C. 

Si una temperatura estable no se puede 
obtener, colocar en un baño de 
temperatura constante y repetir el 
procedimiento desde 10.5. 

10.14 Si la temperatura de ensayo es superior 
a 38 oC, permitir que todos los densímetros del 
plomo disparo en cera tipo para drenar y 
enfriar en una posición vertical. 
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Preparación de la muestra: 

Toma de muestra: 

 

EN 14103 
DETERMINAR DE LOS CONTENIDOS DE ÉSTER Y DE 

ÉSTER METÍLICO DE ÁCIDO LINOLEICO 

7. En la Norma EN ISO 5555 [1] se expone un 

método de toma de muestras recomendado. 

8. Pesar 250mg de muestra e introducir en un 
vial de 10 ml (4.1), a continuación añadir 5ml 
de  heptadecanoato metílico (5.3) utilizando 
una pipeta (4.3)  

Análisis Comatográfico: 

Condiciones cromatográficas ajustadas 
(cantidades inyectadas, temperatura 
del horno, presión del gas de 
transporte, y velocidad de flujo de 
inyección discriminada) de manera que 
visualicen los picos de los esteres 
metílicos (C24) y (C24 1) .  

Consultar la Norma EN ISO 5508 y 
anexo A que describen las condiciones 
del análisis que se emplean 

La integración se realiza desde el pico 
del miristato metílico (C14) hasta el 
éster metílico (C24 1),  considerando 
todos los picos. 
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9.2 Si el contenido de azufre esta por encima del 
patrón de calibración se prepara una solución 
diluida volumétrica o másica con un disolvente 
seleccionado (4.3).  Cuando esté por encima de 
500mg/kg se diluye hasta lo conveniente. 

ISO 20846:2004 DETERMINACIÓN DEL CONTENIDO TOTAL DE AZUFRE 
EN COMBUSTIBLES DE AUTOMOCIÓN POR EL MÉTODO DE 

FLUORESCENCIA ULTRAVIOLETA 

9.1 Determinar la densidad de la muestra 
según la Norma ISO 3675 o ISO 12185. 

9.2 Estimar el contenido de azufre de la 
muestra, preparar una porción que contenga 
azufre dentro del rango de la curva de 

calibración seleccionada.  

9.4 Inspeccionar el tubo de combustión y otros 
componentes por donde circulan los gases para 
verificar la oxidación completa. Si se notaran 
depósitos seguir los procedimientos en  9.4.1 a 9.4.2.  

Procedimiento: 

9.3 Usando el procedimiento en 8.1.2 a 
8.1.4 se analiza tres veces un tamaño 
apropiado de muestra según el fabricante. 

9.4.2 Se usa un tamaño reducido de muestra o 

de velocidad de inyección, o ambos. 

9.4.1 Si se observa coque u hollín, se limpia 
cada elemento del tubo do combustión según el 
fabricante. 

Después de la limpieza y/o ajuste, se monta el 
aparato y se comprueba que no existan fugas. 
Verificar la calibración antes de iniciar el análisis.  
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11.1.2 Dilución volumétrica (masa / volumen)  
Registrar la masa de la muestra de ensayo y el 
volumen total de la muestra de ensayo y 

disolvente. 

ASTM D5453 -03a DETERMINACIÓN DE AZUFRE TOTAL EN 
HIDROCARBUROS LIGEROS, COMBUSTIBLES PARA MOTORES Y 
ACEITES DE MOTOR POR FLUORESCENCIA DE ULTRAVIOLETA 

11.1 Obtener una muestra de ensayo usando 
el procedimiento descrito en la Sección 8. 

11.1.1 Dilución  Gravimétrica (masa / masa) - 
Anote la masa de la muestra y la masa total de 
la muestra de ensayo y el disolvente. 

11.3 Inspeccione el tubo de combustión y otros 
componentes de trazado de flujo para verificar 
la oxidación completa de la muestra de ensayo. 

Procedimiento: 

11.2 Medir la respuesta para la solución 
de muestra de ensayo usando uno de los 
procedimientos descritos en 10.2-10.4. 

11.3.3 Limpieza y Recalibración-Limpie todas las 
piezas u hollín por las instrucciones del 
fabricante. Después repita la calibración del 
instrumento antes de un nuevo análisis de la 
muestra. 

11.3.1 Sistemas de inyección directa- Reducir el 
tamaño de la muestra o la tasa de inyección, o 
ambos, de la muestra en el horno de coque o si las 
deposiciones de hollín que se observa. 

11.3.2 Sistemas de entrada de barcos- Aumentar el 
tiempo de permanencia de la embarcación en el 
horno de coque u hollín, si se observa en el barco. 

11.5 Los valores de densidad necesarias para 
los cálculos se mide utilizando los Métodos de 
Ensayo D 1298, D 4052, o equivalente, a la 

temperatura a la cual se ensayó la muestra. 

11.4 Para obtener un resultado, medir cada 
solución de muestra de la prueba tres veces y 
calcular el promedio de las respuestas del 
detector. 
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9.1.b Las condiciones de tiempo y temperatura 
determinada a continuación, son los más 
utilizados y son citados en las especificaciones 
ASTM para estos productos cuando éstas existan. 
Sin embargo, otras condiciones también se 
puede utilizar como y cuando sea requerido por 
las especificaciones o por acuerdo entre las 

partes. 

D130 – 94  LA DETECCIÓN DE LA CORROSIÓN DEL COBRE A PARTIR DE 
PRODUCTOS DERIVADOS DEL PETRÓLEO POR LA PRUEBA DE 

DESLUSTRE DE LA TIRA DE COBRE 

9.1.a Estas clases de productos, a la que las 
variaciones de procedimiento están 
destinadas a ser aplicadas, se enumeran a 
continuación. Algunas clases de productos, 
siendo bastante amplio, pueden ser probados 
por más de un conjunto de condiciones, en 
cuyo caso la tira de cobre requisito de calidad 
para un producto determinado, debe limitarse 
a un único conjunto de condiciones.  

9.1.1.b Deslice con cuidado el tubo de muestra en 
la bomba de prueba (Fig. 1) y el tornillo de la tapa 
con fuerza. Sumerja completamente la bomba en 
un baño de agua hirviendo a 100 ± 1°C (212 ± 2°F). 
Después de 2 horas ± 5 minutos en el baño, retirar 
la bomba y sumergirse durante unos minutos en el 
agua. Abra la bomba, retire el tubo de prueba y 
examine la tira como se describe en 9.2  

Procedimiento: 

9.1.1.a Para la gasolina de aviación, y 
combustible de turbina de aviación - Tomar 30 
ml de muestra, clara y completamente libre de 
cualquier agua suspendida o arrastrada (ver 
8,3) químicamente limpia, secar 25 por tubo 
de ensayo de 150-mm, y dentro de 1 min 
después de completar el final de la 
preparación (pulido), deslice la lámina de 
cobre en el tubo de muestra. 

9.1.3 Para el combustible diesel, aceite combustible, 
gasolina de automóvil - Tomar 30 ml de muestra, 
completamente clara y libre de cualquier agua 
suspendida o arrastrada (ver 8,3), químicamente limpia, 
secar 25 por tubo de ensayo de 150-mm y, dentro de 1 
min después de completar el final de la preparación 
(pulido) deslice la tira de cobre en el tubo de muestra. 
Tapar con corcho ventilado y colocar en un baño 
mantenido a 50 ± 1°C (112 ±2°F) (véase 5.1.1). 

9.1.2 Para la gasolina natural - Realizar la 
prueba exactamente como se describe en el 
punto 9.1.1, pero a 40 º C (104°F) y durante 3 
horas ± 5 minutos. 

Proteger el contenido del tubo de ensayo de la luz intensa 
durante la prueba. Después de 3h ± 5 minutos en el baño, 
examinar la tira como se describe en 9,2. Para la prueba de 
aceite combustible y el gasóleo, a especificaciones 
diferentes de las especificaciones D 396 y D 975, una 
temperatura de 100°C (212°F) durante 3h se utiliza a 
menudo como un conjunto alternativo de condiciones. 
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9.1.5 Para el aceite de lubricación - Las pruebas 
pueden llevarse a cabo durante tiempos 
variables y a temperaturas elevadas, distintos de 
100°C (212°F). En aras de la uniformidad, se 
sugiere que incluso en incrementos iniciales de 
50°F a 250°F (o Celsius equivalentes al grado 
entero más cercano) ser utilizado. 

9.1.4 Para productos de limpieza solvente y 
queroseno-Realizar la prueba tal y como se 
describe en 9.1.3 pero en 100 ± 1°C (212 ± 
2°F). 

9.2 Examen de tira: 
9.2.1 Vaciar el contenido del tubo de ensayo en un 150-
ml-de alto vaso de precipitado, dejando la tira 
suavemente a fin de evitar la rotura del vaso de 
precipitados. Retire inmediatamente la tira con pinzas 
de acero inoxidable y sumergirse en disolvente de 
lavado. 

Retire la tira a la vez, secar con papel de filtro 
cuantitativo (secando y no frotando), e inspeccionar las 
evidencias de deslustre o corrosión en comparación con 
las Normas de lámina de cobre a la corrosión. Mantener 
tanto la tira de ensayo y la tira de placa estándar de tal 
manera que la luz reflejada de ellos en un ángulo de 
aproximadamente 45° será observada. 

9.2.2 En la manipulación de la tira de prueba 
durante la inspección y la comparación, el 
peligro de marcado o tinción se puede evitar si se 
inserta en un tubo de vidrio plano (ver Apéndice 
X1) que se puede tapar con un algodón 
absorbente. 
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EN 14214-03 

METIL-ESTERES DE ÁCIDOS GRASOS (FAME) PARA MOTORES 
DIESEL. 

La composición de éster metílico de la muestra 
se comprueba mediante el método adecuado 
como se describe en el párrafo 2. 

Un ejemplo del cálculo del porcentaje del índice de 
yodo de la masa de ésteres de metilo se presenta en 
la Tabla B.2 
 

Tabla B.2- Ejemplo de cálculo 

El factor para cada componente de biodiesel se 
da en la Tabla B.1. 
 
Tabla B.1-  Factores Metil éster 

El porcentaje en masa así obtenida se utiliza para 
calcular el valor de la muestra de yodo, que es la 
suma de las contribuciones individuales de cada 
uno de éster metílico, que se obtiene al 
multiplicar el porcentaje de éster metílico por su 
respectivo factor (Tabla B.1), indicado como en el 
ejemplo de la Tabla B.2. 

Nota: el total de ésteres metílicos reveló así debe 
ser igual al 100 después de la deducción del éster 
metílico C17 utiliza para el estándar interno en 
la norma EN 14103 [1]. 

B.3 Procedimiento 
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Aplicar calor suave para ayudar a la 
eliminación de los gases disueltos.  
Instrucciones generales para la supresión de la 
excesiva formación de espuma en la muestra, 
véase el anexo A6, Sección A6.2. 

10.7 Evacuar el aparato hasta que la presión alcanza 
el nivel que prescriben para la destilación (Nota 5). 
Si se fracasa al alcanzar la presión de destilación, o la 
presencia de un aumento constante de la presión en 
el aparato la bomba es bloqueada, es evidencia de 
fuga significativa en el sistema. 

10.5 Coloque unas pocas gotas de aceite de silicona 
en la parte inferior de la vaina del matraz e 
insertar el sensor de temperatura en el fondo. El 
sensor se puede asegurar con un fajo de lana de 
vidrio en la parte superior de la vaina. 

Conectar el matraz a la articulación esférica inferior 
de la cabeza de destilación, colocar el calentador en 
el matraz, poner el manto superior en su lugar y 
conectar el resto del aparato utilizando abrazaderas 
de resorte para asegurar los empalmes. 

10.3 De la densidad de la muestra, determinar 
el peso, a los más cercanos 0,1 g, equivalente a 
200 mL de la muestra a la temperatura del 
receptor. Pesar la cantidad de aceite en el 
matraz de destilación. 

ISO 20846:2004 DETERMINACIÓN DEL CONTENIDO TOTAL DE AZUFRE 
EN COMBUSTIBLES DE AUTOMOCIÓN POR EL MÉTODO DE 

FLUORESCENCIA ULTRAVIOLETA 

10.2 Ajuste la temperatura del refrigerante del 
condensador por lo menos a 30 oC por debajo 
de la temperatura más baja de vapor que se 
observa en la prueba. 

Procedimiento: 

10.1 Determinar cuando el sensor de temperatura 
realizó la última calibración. Vuelva a calibrar de 
acuerdo con el anexo A1. 

10.6 Echar a andar la bomba de vacío y 
observar el contenido del matraz en busca de 
signos de formación de espuma. Si existen 
espumas en la muestra, permitir que la presión 
sobre el aparato aumente ligeramente hasta 
que desaparezcan la formación de espuma. 

10.4 Lubrique las articulaciones esféricas del 
aparato de destilación con una grasa adecuada 
(Nota 4). Superficies de las juntas limpias antes 
de aplicar la grasa, y utilizar cantidad mínima 
requerida. 

Llevar el sistema a las condiciones atmosféricas 
utilizando purga de nitrógeno y lubricando todas las 
articulaciones. Si esto no da lugar a un sistema de 
vacío hermético, examinar otras partes del sistema 
para detectar fugas. 
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10.8 Después de que el nivel de presión deseado 
ha sido alcanzado, activar el calentador y aplicar 
calor tan rápidamente como sea posible al 
matraz, sin causar excesiva formación de espuma 
en la muestra.   

10.9 Tomar la temperatura del vapor, el tiempo y 
la presión en cada una de las siguientes 
fracciones de porcentaje de volumen de la carga 
recogida en el receptor: IBP, 5, 10, 20, 30, 40, 50, 
60, 70, 80, 90, 95, y en el punto final. 

Tan pronto como el vapor o el líquido de reflujo 
aparece en el cuello del matraz, ajustar la 
velocidad de calentamiento de forma que el 
destilado se recupere a una velocidad uniforme, 
de 6 a 8 mL / min (Nota 6). 

Si la temperatura del líquido alcanza 400oC, 
o si el vapor alcanza una temperatura 
máxima observada antes en el punto final, 
registrar la lectura de la temperatura del 
vapor y el volumen total recuperado en el 
momento que se interrumpe la destilación. 

10.10 Si un aumento repentino en la presión es 
observado, aunado a la formación de vapores 
blancos y a una caída en la temperatura de vapor, 
el material que se esta destilando está mostrando 
un agrietamiento significativo. 

Suspender inmediatamente la destilación y 
registrar el hecho en la hoja de ejecución. Si 
es necesario, vuelva a la destilación con una 
muestra fresca a la presión de 
funcionamiento más baja. 

10.11 Bajar el matraz caliente de 5 a 10 cm, enfriar 
el matraz y el calentador con una suave corriente de 
aire o, preferiblemente, con una corriente de 
dióxido de carbono (Note8). Represionar el todavía 
contenido con nitrógeno seco (Advertencia:. 
Represionar el todavía contenido de aire, mientras 
contiene vapores de aceite caliente puede provocar 
un incendio o una explosión) si es necesario 
desmontar el aparato antes de que se haya enfriado 
por debajo de 200 C. 

El dióxido de carbono también se puede utilizar 
para re presionar, previsto de trampas de 
nitrógeno líquido que no están en uso. 
(Advertencia: Además de otras precauciones, se 
recomienda interrumpir la destilación a una 

temperatura máxima de vapores de 350 C.) 

(El matraz de destilación funciona a una 
temperatura por encima de 350 C durante 
periodos prolongados a presiones inferiores 
de 1kPa también pueden dar lugar a la 
deformación térmica del matraz. En este 
caso, desechar el matraz después de su uso. 
Alternativamente, utilizar un matraz de 
cuarzo.) 

10.10 Si un aumento repentino en la presión es 
observado, aunado a la formación de vapores 
blancos y a una caída en la temperatura de vapor, 
el material que se esta destilando está mostrando 
un agrietamiento significativo. 

Suspender inmediatamente la destilación y 
registrar el hecho en la hoja de ejecución. Si 
es necesario, vuelva a la destilación con una 
muestra fresca a la presión de 
funcionamiento más baja. 
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10.12 Llevar la temperatura de la trampa 
fría montada antes de la parte posterior de 
fuente de vacío a temperatura ambiente. 
Recuperar, medir y registrar el volumen de 
los productos ligeros recogidos en la trampa. 

10.13 Retire el receptor y sustituirla por 
otra. Retirar el matraz y sustituirlo por otro 
matraz lleno con un solvente de limpieza 
(Nota 9: Tolueno ciclohexano se puede 
utilizar como disolvente de limpieza). 

Ejecute una destilación a presión 
atmosférica para limpiar la unidad. Al final 
de esta ejecución de la limpieza, retirar el 
matraz, el receptor y soplar una suave 
corriente de aire o nitrógeno para secar la 
unidad. 



 
43 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Cuando cesa la quema, continúa 
calentando suavemente hasta que no haya 
mas humo o los vapores que se 
desprendan. 

Sin embargo, no tome una cantidad superior a 
80 g. En el caso de los aditivos de aceite 
lubricante que producen una ceniza sulfatada 
de masa 2% o más, diluir la muestra pesada 
en el plato con aproximadamente 10 veces su 
peso de aceite mineral de baja ceniza. 

Nota 8: Si la cantidad de ceniza sulfatada 
encontrada difiere de la cantidad esperada 
por más de un factor de dos, repetir el 
análisis con un peso diferente de la muestra 
calculado a partir del primer análisis. 

Donde: 
W = peso de muestra de ensayo, g, y 
a = ceniza sulfatada esperada, % masa 

Nota 7 El recipiente en el que se enfría 
el plato no contiene un agente 
desecante. 

D874-00 CENIZA SULFATADA DE LOS ACEITES LUBRICANTES Y 
ADITIVOS. 

10. 9,2 Calentar la cápsula o crisol que se 
utiliza para la prueba a 775 ±25 ° C durante un 
mínimo de 10 minutos. Enfriar a temperatura 
ambiente en un recipiente adecuado y se pesa 
con una precisión de 0,1 mg. 

Procedimiento: 

9.1 Seleccione el tamaño de la cápsula o crisol 
de acuerdo con la cantidad de muestra 
necesaria (véase 9.3) 

9.4 Calentar el plato o crisol y muestra 
cuidadosamente hasta que el contenido 
puede ser encendida con una llama. 
Mantener a una temperatura tal que la 
muestra continué ardiendo a una velocidad 
uniforme y moderada.  

9.3 Pesar en el plato una cantidad de 
muestra dada como sigue: 
W = 10/a 
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9.4.1 Si la muestra contiene la humedad 
suficiente para causar la formación de espuma y 
pérdida de material de la cápsula, desechar la 
muestra y para una muestra adicional agregue 1 
a 2 mL de 99% propan-2-ol (Advertencia-
inflamable) antes del calentamiento. 

9.5 Dejar que la cápsula se enfríe a 
temperatura ambiente, luego completamente 
humedecer el residuo mediante la adición 
gota a gota de ácido sulfúrico (densidad 
relativa 1,84). 

Si esto no es satisfactorio, añadir 10 mL de 
mezcla de volúmenes iguales de tolueno. 
(Advertencia-inflamable, vapor nocivo.) Y 
propan-2-ol y mezclar bien. 

Con cuidado, calentar el plato en la baja 
temperatura en una placa caliente o sobre un 
quemador de gas, para evitar salpicaduras, y 
continuar calentando hasta que los gases ya 
no se desarrollen. 

Coloque varias tiras de papel sin cenizas de 
filtro en la humedad y calor; cuando el papel 
comienza a arder, la mayor parte del agua se 
han eliminado.. 

9.6 Coloque el plato en el horno a 775 ± 25 º C 
y continuar calentando hasta que la oxidación 
del carbono es completa o casi completa. 

9.7 Dejar que la cápsula se enfríe a 
temperatura ambiente. Añadir 3 gotas de agua 
y 10 gotas de ácido sulfúrico (1+1). Mueva el 
plato a fin de humedecer el residuo entero. 
Nuevamente calentar el plato de acuerdo con 
el 9.5. 

Nota 9 - zinc dialquil o ditiofosfatos alcarilo y 
mezclas que contienen estos aditivos puede 
dar un residuo que es parcialmente negro en 
esta etapa. En este caso, repetir 9.7 y 9.8 hasta 
un residuo blanco que se obtiene. 

9.10 Repita el 9.8 y el 9.9 hasta que dos pesadas 
sucesivas no difieren en más de 0,1 mg. 

9.8 Nuevamente colocar el recipiente en el 
horno a 775 ± 25°C y mantener a esa 

temperatura durante 30 min. Enfriar el plato 
a temperatura ambiente en un recipiente 
adecuado (véase la nota 7). 

9.9 Se pesa la cápsula con el residuo de los 
más cercanos 0.1mg. 

Nota 10 - Normalmente una repetición será 
suficiente, a menos que una elevada proporción de 
zinc esté presente, cuando tres o cuatro períodos de 
calentamiento puede ser requerida. 
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Determinado a partir del volumen total de ácido sulfúrico utilizado 
y el peso de cenizas encontrado para el 1 mL en blanco, a partir de 
los gramos totales de ceniza sulfatada para la muestra. Utilizar este 
peso corregido, w, en el cálculo de la ceniza sulfatada por ciento. 

9.11 Para las muestras se espera que contienen 0.02% en masa o 
menos de ceniza sulfatada, determinar un blanco ácido sulfúrico 
mediante la adición de 1 mL de ácido sulfúrico concentrado a una 
cápsula de platino tarado o crisol, calentando hasta que los vapores 
ya no se desarrolló y luego calentar en el horno a 775 + - 25°C 

durante 30 min. 

Dejar enfriar el plato o el crisol a temperatura ambiente en un 
recipiente adecuado (véase Nota 7) y pesar con los más cercanos 
0.1mg. Si cualquier ceniza se encuentra en el ácido sulfúrico, hacer 
un ajuste al peso de ceniza sulfatada obtiene restando el peso de la 
ceniza aportado por el ácido sulfúrico. 
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ASTM D2500-99 
MÉTODO DE PRUEBA ESTÁNDAR PARA PUNTO DE ENTURBIAMIENTO DE 

PRODUCTOS DE PETRÓLEO 

8.2 Introducir la muestra en el frasco de 

prueba hasta la marca de nivel. 

Procedimiento: 

 

8.3 Se cierra el frasco de prueba herméticamente 
por el corcho que lleva el termómetro de prueba. 
Utilice la Nube Mayor y coloque el termómetro si el 
punto de enturbiamiento esta por encima de -36 ° C 

y en las nubes bajas y colocar el termómetro si el 
punto de enturbiamiento previsto será inferior a -
36 ° C.  

Cuando el termómetro está sumergido a la 
línea de inmersión en un baño de hielo, y 
cuando la temperatura de la columna 
emergente no difiere significantemente de 21 ° 

C. Alternativamente, sumerja el termómetro 
para una lectura y corregir la temperatura del 
refrigerador de vástago resultante. 
 

8.4 Ver que el disco, la junta y el interior de la 
camisa están limpios y secos. Colocar el disco 
en la parte inferior de la chaqueta. Colocar el 
disco en la parte inferior de la chaqueta. El 
disco y la camisa se han colocado en el medio 
de refrigeración de un mínimo de 10 min 
antes de la jarra de prueba se inserta. 

Ajustar la posición del corcho y el termómetro de 
manera que el corcho se ajusta con firmeza, el 
termómetro y el frasco son coaxiales, y el bulbo 
del termómetro está descansando en el fondo del 
frasco. 

Nota 3 - Separación de la columna de líquido de 
los termómetros de vez en cuando se produce y 
puede no ser detectada. Los Termómetros 
deberán comprobarse inmediatamente antes 
de la prueba y se utiliza sólo si sus puntos de 
hielo son 0 ± 1 ° C. 

El uso de una cubierta de chaqueta mientras 
que la camisa de vacío se está enfriando es 
permitido. Coloque la junta alrededor de la 
jarra de prueba, 25 mm desde la parte 
inferior. Inserte la jarra de prueba en la 
camisa. Nunca coloque una jarra 

directamente en el medio de refrigeración. 

Eliminar cualquier humedad presente por un 
método tal como filtración a través de papel de 
filtro seco sin pelusa hasta que el aceite está 
muy claro, pero hacer filtración tal a una 
temperatura de al menos 14°C por encima del 
punto de enturbiamiento aproximado. 

8 Procedimiento 
8.1 Llevar la muestra a ensayo a una 
temperatura de al menos 14°C por encima del 
punto de enturbiamiento esperado.  

Nota 4 - Si no se mantiene el disco, la junta y 
el interior de la camisa limpia y seca puede 
dar lugar a la formación de escarcha, lo que 
puede provocar resultados erróneos. 
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Notificar el punto de turbidez, a la más 
cercana 1°C, en el que no se observa 
ninguna nube en la parte inferior de la 
jarra de prueba, lo que se confirma por 
enfriamiento continuo. 

8.5 Mantener la temperatura del baño de 
enfriamiento 0 ± 1.5°C. 

Nota 5 - Una nube de cera o de neblina se 
observó primero en la parte inferior de la 
jarra de prueba donde la temperatura es 
más baja. Una ligera neblina a lo largo de 
toda la muestra, que lentamente se hace 
más evidente a medida que se baja la 
temperatura, es por lo general debido a las 

partículas de agua en el aceite. 

Generalmente esta neblina de agua no 
interferirá con la determinación del punto 
de enturbiamiento cera. En la mayoría de 
los casos de interferencia, filtración a 
través de filtros de pelusa papeles secos, 
tales como los descritos en 8.1, es 
suficiente. 

8.6 En cada lectura del termómetro de 
prueba que es un múltiplo de 1°C, retirar la 
jarra de prueba de la chaqueta 
rápidamente, pero sin alterar la muestra, 
inspeccionar la nube y sustituir en la 
camisa. La operación completa requiere no 
más de 3 segundos. 

Si el aceite no muestra una nube cuando se 
ha enfriado a 9°C, transferir la jarra de 
prueba a una chaqueta en un segundo baño 
mantenido a una temperatura de -18 ± 1,5 
(ver tabla 1). No transfiera la chaqueta. Si la 
muestra no muestra una nube cuando se ha 
enfriado a -6°C, transferir la jarra de 

prueba a una chaqueta en un baño de 
tercera se mantuvo a una temperatura de -
33 ± 1.5°C. 

Para la determinación de puntos de 
turbidez muy bajos, baños adicionales se 
requieren, cada baño se mantiene de 
acuerdo con la Tabla 1. En cada caso, la 
transferencia de la jarra para el baño 
siguiente, si la muestra no presenta punto 
de enturbiamiento y la temperatura de la 
muestra alcance la temperatura más baja 
de la muestra en el intervalo identificado 
para el baño actual en uso, en base a los 
intervalos indicados en la Tabla 1. 

En el caso de los combustibles diesel, sin 
embargo, si la niebla es muy densa, una 
nueva porción de la muestra debe ser 
secada por agitación de 100 mL con 5 g de 
sulfato de sodio anhidro durante al menos 
5 minutos y la filtración a través de papel 
de filtro seco sin pelusa. 

Dado suficiente tiempo de contacto, este 
procedimiento elimina o reduce 
suficientemente la neblina de agua para 
que la nube de cera pueda ser fácilmente 
discernida. El secado y filtrado debe 
hacerse siempre a una temperatura al 
menos 14°C por encima del punto de 
enturbiamiento aproximado pero por lo 
demás no superior a 49 ° C. 
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EN 14106 

DETERMINACIÓN DEL CONTENIDO DE GLICEROL LIBRE 

El muestreo no es parte del método 
especificado en esta norma europea. Un 
método recomendado de muestreo se da 
en la norma ISO 5555 [1]. 

7 Muestreo 

9.3 Determinación del factor de respuesta 
Pesar aproximadamente 100 mg ± 0,1 mg de 
glicerol y 100 mg ± 0,1 mg de 1,4-butanodiol en 
un matraz aforado de 100 mL. Se disuelven en 
50 ml de alcohol etílico (5.3) y completar hasta 
la marca con agua. 

-Temperatura del horno: 210 °C 

-Temperatura del inyector: 230°C 

 detector de temperatura: 250 °C. 

-Split ratio: aproximadamente 50:1; 
portador de flujo de gas: 1mL/min a 
2ml/min. 

9.1 condiciones de cromatografía de gases 
Las siguientes condiciones generales de 
funcionamiento se ha demostrado que sea 
satisfactoria. 

9.2 Picos de identificación  
La identificación de los picos pertenecientes a las 
normas internas y el glicerol se pueden lograr 
mediante la comparación del tiempo de retención 
de normas adecuadas analizados en las 
condiciones de análisis mismo. Un cromatograma 
ilustrativo se informa a continuación. 

Condiciones para la columna de relleno: 
-Temperatura del horno: 200 °C 

-Temperatura del inyector: 230°C 

detector de temperatura: 250 º C. Portador 
de flujo de gas: 20mL/min a 30mL/min. 

Los procedimientos de muestreo deberán 
tener en cuenta que el glicerol libre 
contenido en FAME tiene una fuerte afinidad 
para el vidrio. Por lo tanto, las muestras 
serán recogidos y almacenados, evitando el 

Prepare la muestra de acuerdo con EN ISO 661. La 
muestra de ensayo no debe ser calentado y / o 
filtrado. 

Considere el calentamiento y la disminución 
del volumen debido a la mezcla de agua / 
alcohol. Inyectar por lo menos tres veces en el 
cromatógrafo de 1 µL de esta solución con las 
condiciones experimentales mencionadas 
anteriormente, con el fin de calcular el factor 
de respuesta. 



 
49 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Después de 5s sacar la aguja. Tomar nota 
del momento de la inyección de 
cromatograma. Continuar la elución unos 
minutos después de la detección completa 
del pico de glicerol. 

La solución es estable durante varias 
semanas, incluso si se almacenan a 
temperatura ambiente. Utilizando los 
cromatogramas obtenidos el factor de 
respuesta Fr. se puede calcular de la 
siguiente manera: 

Factor de respuesta  

  

 

9.4 Análisis cuantitativo 
9.4.1 Preparación de la muestra 
Pesar aproximadamente 3.5 g ± 0,0001 g de 
la muestra (que corresponde a 
aproximadamente 4 mL) en un tubo de 
ensayo de 10 mL. Añadir 1 mL de alcohol 
etílico (5.3) y agitar suavemente para 
asegurar la mezcla.  

Añada exactamente 1 mL de solución de 
patrón interno (5.8) y 4 mL de hexano. 
Adicione y agite vigorosamente el tubo 
durante cinco minutos. Centrifugar la 
muestra durante 15 min. Use la fase más 
baja para el análisis cromatográfico. 

9.4.2 Análisis de gas cromatografía 
Tome aproximadamente 1 mL de la fase 
inferior utilizando el micro-GC jeringa y 
sacar suficiente aire para vaciar la aguja 
("aguja caliente" técnica). Cuidadosamente 
el cuerpo limpio y la aguja de la jeringa con 
una toalla de papel. Introducir la aguja a 
través de la membrana del puerto de 
inyección, espere 5 segundos, luego 
rápidamente se inyecta la muestra. 

Donde: 
En el A1 es el área del pico de patrón 
interno 
A2 es el área del pico de glicerol 
M1 es la masa de 1,4 butanodiol en la 
solución del factor de respuesta, expresada 
en mg 
M2 es la masa de glicerol en la solución del 
factor de respuesta, expresada en mg. 
 
El factor de respuesta P., como se calculó 
anteriormente 2.5 o inferior (véase la nota 

en la sección 6.1.5) 



 
50 

 
 

 

 

 

 



 
51 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

11.3.2 Al comienzo de la titulación y en ninguna 
de las regiones posteriores (inflexiones) donde 
0.1 mL de la solución de 0.1-mol/L KOH 
consistentemente produce un cambio total de 
más de 30 mV en el potencial de la célula, 
añadir 0.05-mL porciones. 

11.2 Seleccione la bureta derecha, llenar con la 
solución de KOH alcohólico 0.1-mol/mL y 
colocar la bureta en posición sobre el conjunto 
de la titulación, asegurando que la punta se 
sumerge aproximadamente 25 mm en el líquido 
en el recipiente de valoración. Registre la bureta 
inicial y el medidor (celda potencial) lecturas. 

Si es posible, ajustar el medidor de manera que 
se lea de la parte superior de la escala de 
milivoltios, por ejemplo 700 mV. 

Se puede utilizar en lugar de tolueno para 
disolver completamente ciertos residuos 

pesados de materiales asfálticos. 

D664 – 01  NÚMERO ÁCIDO DE PRODUCTOS DERIVADOS DEL 
PETRÓLEO POR VALORACIÓN POTENCIOMÉTRICA. 

Preparar los electrodos como se indica en el 
punto 8.2. Colocar el vaso o recipiente de 
valoración en la valoración de los soportes y 
ajustar su posición para que los electrodos 
estén sobre un medio sumergido. 

11. Procedimiento para el índice de 

acidez y el índice de acidez fuerte 

11.1 En un vaso de 250-mL o un recipiente 
de titulación adecuado, introduce una 
cantidad pesada de muestra, tal como 
indicado en la tabla 1 y añadir 125 mL de 
disolvente de valoración (Nota 13). 

11.3 Método de valoración manual 

11.3.1 Añadir porciones adecuadas pequeñas 
de 0.1-mol/L solución alcohólica de KOH y 
esperar hasta que un potencial constante se 
ha establecido, registrar las lecturas de 
bureta y metro.  

En marcha el agitador, y se agita a lo largo de la 
determinación a una velocidad suficiente para 
producir una agitación vigorosa sin 
salpicaduras y sin mezclar aire en la solución. 

11.1 Nota 13 - Una valoración solvente que 
contiene cloroformo (Advertencia- Puede 
ser mortal en caso de ingestión- Dañino si es 
inhalado puede producir vapores tóxicos 
cuando se queman) 

11.3.3 En las regiones intermedias (mesetas) donde 
0.1mL de 0.1-mol/L KOH alcohólico 
cambios del potencial de celda de menos de 30 mV, 
añadir porciones más grandes suficientes para 
producir un cambio potencial total 
aproximadamente igual a, pero no mayor que 30 mV.  
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11.3.4 Valorar de esta manera hasta que los 
posibles cambios en menos de 5 mV/0.1mL 
de KOH y el potencial de la celda indica que 
la solución es más básico que la no acuosa 
buffer básica recién preparada. 

11.3.5 Retirar la solución de valoración, enjuagar los 
electrodos y la punta de bureta con la titulación de 
disolvente, a continuación con propan-2-ol y 
finalmente con agua de grado reactivo. Sumergir los 
electrodos en agua durante al menos 5 minutos antes 
de usarla para otra titulación para restaurar la capa 
de gel acuoso del electrodo de vidrio 

11.4 Método de Titulación automática: 
11.4.1 Ajustar el aparato de acuerdo con las 
instrucciones del fabricante para cumplir con 
los requisitos de modalidad potenciales de 
equilibrio establecidas para la valoración 
manual tal como se explica en 11.3.1 

Almacene los electrodos en agua para reactivos 
cuando no se use. Si los electrodos se 
encuentran sucios y contaminados, proceder 
como en 8.1. 

O para proporcionar una variable de modo 
continuo velocidad de suministro de la 
titulación de menos de 0.2 mL/min durante 
la titulación y preferiblemente 0.05 
mL/min a través de la región de inflexiones 
y en el punto final correspondiente a la 
encontrada para el recién preparado buffer 
básico estándar de solución no acuosa. 

11.4.2 Proceder con la titulación automática y 
registro de las curvas potenciométricas o curvas 
derivadas, como sea el caso. 
 

11.4.3 Valorar de esta manera con la solución 
de 0.1-mol/L KOH alcohólico hasta que el 
potencial se hace constante, por ejemplo, el 
cambio de menos de 5mV/0.1 mL (punto final 
automático) o hasta que la lectura de potencial 
indica que la solución es mas básica que la 
recién preparada de buffer básica no acuosa 

(punto final preseleccionado). 

11.5 Espacios en blanco: 
11.5.1 Para cada conjunto de muestras, hacer una 
valoración en blanco de 125 mL de disolvente de la 
titulación. Para la titulación manual, añadir 0.1-mol / L 
solución alcohólica de KOH en incrementos de 0.05-mL, 

11.4.4 Al término de la valoración, enjuagar los 
electrodos y la punta de bureta con la titulación 
de disolvente, con el propan-2-ol, y finalmente 
con agua de grado reactivo. Mantener los 
electrodos sumergidos en agua durante al 
menos 5 min antes de volver para otra 
valoración a restablecer la capa de gel acuoso 
del electrodo de vidrio. 

Si los electrodos se encuentran sucios y 
contaminados proceder como en 8.1. La tienda 
de los electrodos en el agua de grado reactivo 
cuando no esté en uso. 

Espera entre cada adición hasta un potencial de celda 

constante. Registre las lecturas de los contadores y 
bureta, cuando el primero se hace constante después 
de cada incremento. Para la titulación automática 
proceder como en 11.4. 
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11.5.2 Para cada conjunto de muestra, hacer una valoración en 
blanco de 125 mL de titulación de disolvente, la adición de 0.1 
mol/L de solución alcohólica de HCl en 0.05-mL incrementos de una 
manera comparable a la especificada en 11.5.1. 
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Nota 2 - Una muestra de control puede ser incluida 
en cada lote de muestras que se están probando. Esta 
muestra de control debe ser una muestra típica que 
ha sido probada por lo menos 20 veces en el mismo 
equipo con el fin de definir un residuo por ciento de 
carbono promedio y la desviación estándar. 

Se agita la muestra a ensayar, calentar primero si 
es necesario para reducir su viscosidad. Las 
muestras de líquidos homogéneos se pueden 
transferir directamente a viales usando una varilla 
o una jeringa. 

Colocar los viales de muestra cargada en el 
soporte vial (hasta doce), teniendo en cuenta la 
posición de cada muestra con respecto a la 
marca de índice. 

8.1.3 Se supone que una muestra representativa de 
la población o transformación se ha obtenido para 
uso en laboratorio siguiendo la práctica D4057 o un 
método similar, y que el laboratorio ha recibido 
una muestra de aproximadamente un galón o 
menos.  

D 4530-00 MÉTODO DE PRUEBA ESTÁNDAR PARA DETERMINACIÓN DE 
RESIDUO DE CARBÓN (MÉTODO MICRO). 

8.1.2 Durante el pesaje y llenado, manejar viales 
con fórceps para ayudar a minimizar los errores 
de pesaje. Desechar los viales de muestras 
después de su uso. 

8. Procedimiento: 

8.1 Preparación de la muestra 
8.1.1 Determinación de la masa de cada vial de muestra 
limpia se utilizan en el análisis de la muestra, y se 
registra la masa con una precisión de 0.1 mg. 

Los materiales sólidos también se pueden 
calentar, o se congelaron con nitrógeno líquido, 
y luego rompió para proporcionar piezas 
manejables. 

8.1.4 Transferir una masa apropiada de la 
muestra (véase la Tabla 1) en un vial tarado-
muestra, vuelve a pesar con una precisión de 
0.1 mg, y registra. 

Los resultados para cada lote se consideran aceptables 
cuando los resultados de la caída de la muestra de control 
dentro de un porcentaje promedio de residuos de carbono 
± tres desviaciones estándar. Los resultados de control que 
se encuentran fuera de estos límites indican problemas con 
el procedimiento o el equipo. 

8.2 Procesamiento de las muestras: 
8.2.1 Con el horno a 100 °C, coloque el soporte 

del vial en la cámara de horno y tapa segura. 
Purgar con nitrógeno durante al menos 10min a 
600 mL/min. Luego disminuir la purga a 
150mL/min y el calor y el horno lentamente a 
500 °C en 10°-15°C/min. 
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8.2.2 Si las espumas de ejemplo o 
salpicaduras, causan la pérdida de muestra, 
descartar y repetir la prueba. 

8.2.3 Mantenga el horno a 500 ± 2°C durante 15 
min. A continuación, apague el suministro eléctrico 
del horno y permitir que el horno se enfríe 
libremente mientras baja una purga de nitrógeno 
de 600 mL / min. Cuando la temperatura del horno 
es inferior a 250 °C, retire el soporte del vial para 
enfriamiento adicional en el desecador. 

Nota 3 - Las salpicaduras pueden ser debido al 
agua que se puede eliminar por calentamiento 
suave antes en un vacío, seguido de un barrido 
de nitrógeno. Alternativamente, una muestra de 
menor tamaño se puede utilizar. 

Después las muestras se retiran del horno, la purga 
de nitrógeno puede estar apagada. (Advertencia - No 
abrir el horno a aire en cualquier momento durante 
el ciclo de calentamiento. La introducción de aire 
(oxigeno), probablemente provoque la muestra para 
encender y estropear la prueba (Debido a que el 
horno de diseño y los materiales, tal ignición es 
normalmente no un peligro para el operador.) 

Nota 4 - Reducir la temperatura del horno para 
la próxima carrera, retire la tapa del horno para 
permitir un enfriamiento más rápido. Como 
requiere el procedimiento, la prueba se podrá 
iniciar cuando el horno se ha enfriado por 
debajo de 100°C. 

8.3 Pesaje final - Viales de transferencia de muestra 
(que se mantienen en su lugar en el soporte del vial) 
a desecador y permitir que los viales se enfríen a 
temperatura ambiente. Pesar los viales refrigerados 
con una precisión de 0.1 mg y registro. Maneje los 
viales con fórceps. Deseche los tubos de vidrio de la 
muestra. 

Abrir el horno sólo después de que la temperatura 
del  horno cae por debajo de 250 ° C durante la etapa 

de enfriamiento. Mantener el flujo de nitrógeno 
hasta después de que el soporte del vial ha sido 
retirado del horno.) (Advertencia- Localizar el 
horno de coque en la campana de extracción para la 
ventilación segura de humo y gases. 

(Alternativamente, instalar tubería de ventilación 
de escape del horno MCRT al sistema de escape del 
laboratorio.) Advertencia: Si una línea de 
ventilación se utiliza, no se conectan directamente 
a la chimenea de escape para no crear una presión 
negativa en la línea.) 

9. Procedimiento para Residuo de carbón, el 10%  (V/V) 
residuo de destilación 
9.1 Este procedimiento es aplicable a materiales destilados 
ligeros, tales como ASTM N ° 1 y N ° 2 aceite combustible o 
materiales espera que tengan menos de 0.1% (m/m) de 
residuos de carbono. 

8.4 Ocasionalmente examinar la trampa de condensado 
en la parte inferior de la cámara de horno; vacío si es 
necesario y vuelva a colocar. (Advertencia: el residuo 
trampa de condensados puede tener algunos materiales 
presentes cancerígenos. Evite el contacto con el residuo 
trampa;. Disponer de él de acuerdo con las prácticas de 
laboratorio local.) 
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9.4 Aplicar el calor al matraz a una velocidad uniforme, de 
modo que regula la primera gota de condensado que sale 
del condensador entre 10 y 15 min (para muestras de 200 
mL) o entre 5 y 15 min (para muestras de 10-mL) después 
de la aplicación inicial de calor. Después de la primera 
gota que cae, mover el cilindro receptor de modo que la 
punta del tubo del condensador toque la pared del 
cilindro. A continuación, regular el calor de manera que el 
producto de destilación a una velocidad uniforme de 8 a 
10 mL/min (para muestras de 200 mL) o 4 a 5 mL/min 
(para 100-mL muestras). 

Para muestras de 200 mL, continuar la destilación hasta 
aproximadamente 178 mL de destilado que se ha 
recogido, e interrumpir la calefacción y permitir que el 
condensador drene hasta 180 mL (90% (V/V) de la carga 
en el matraz) que se ha recogido en el cilindro. Para 100-
mL muestras, continuar la destilación hasta 
aproximadamente 88 ml de destilado que se ha recogido, 
y luego suspender la calefacción y permitir que el 
condensador drene hasta 90 mL (90% (V/V) de la carga 
en el matraz) que se ha recogido en el cilindro. 

9. 3 Dependiendo de que matraz de destilación se 
utiliza, adicionar 100 o 200 mL de la muestra 
(medido a temperatura ambiente) en un matraz de 
destilación tarado que se mantiene a una 
temperatura entre 13°C y temperatura ambiente  y 

se registra la masa de muestra transferida (E1). 
Mantener la temperatura del baño condensador 
entre 0 y 60 °C para proporcionar un diferencial de 

temperatura suficiente para la condensación de la 
muestra, evitando al mismo tiempo cualquier 
solidificación del material ceroso en el tubo del 
condensador. 

9,2 Un análisis destilación utilizando un volumen de 
100 o 200-mL de partida se requiere con el fin de 
recoger una cantidad suficiente del residuo 10% (V/V) 
que se necesita en este análisis. Para una destilación 
de 100 mL, montar el aparato de destilación descrito 
en la Especificación E 133, utilizando frasco B (125-mL 
de volumen del bulbo), frasco foro de soporte de 
diámetro con apertura de 50 mm, y cilindro graduado 
B (100-mL de capacidad). 

Para una destilación de 200 mL, montar el aparato 
de destilación descrito en la Especificación E 133, 
usando matraz D (250-mL de volumen del bulbo), 
frasco foro de soporte  con apertura de 50-mm de 
diámetro, y el cilindro graduado C (200-mL de 
capacidad). No es requerido un termómetro, pero el 
uso de la ASTM Termómetro de Alta Destilación 8°F 

o 8°C, según lo prescrito en la Especificación E1, o la 

IP Termómetro de Alta Destilación 6°C, según lo 

estipulado en la especificación para termómetros 
IP, se recomienda. 

El uso, sin limpiar, el cilindro de la muestra que se 
midió como el receptor, y colocarlo de manera que 
la punta del condensador no toque la pared del 
cilindro. La temperatura del receptor se requiere 
que se mantenga a la misma temperatura (a menos 
de ±3°C) la muestra tomada al comienzo de la 

prueba con tiene como fin obtener una medición 
precisa del volumen en el matraz de recepción. 

9,5 Tomar el drenaje final, en su caso, 
inmediatamente sustituir el cilindro con un 
contenedor adecuadamente tarado, tal como un 
matraz de Erlenmeyer pequeño. Añadir a este 
contenedor, mientras aún está caliente, el residuo 
de destilación que queda en el matraz de 
destilación, y mezclar bien. 

Los contenidos del recipiente a continuación 
representa un residuo de destilación del 10% (V/V) 
a partir del producto original. Permitir que el 
contenido del recipiente se enfríe a temperatura 
ambiente antes de pesar el recipiente y su 
contenido a fin de obtener una medición precisa. 
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11.1.5 Aplicación de la Fuente de ignición: 
11.1.5.1 Si la muestra de ensayo se espera que tenga un 
punto de inflamación de 110 °C o 230 °F o menos, 

aplicar la fuente de ignición, cuando la temperatura de 
la muestra de ensayo es 23±5°C o 41±9°F por debajo del 

punto de inflamación esperado y cada hora a partir de 
entonces en una lectura de temperatura que es un 
múltiplo de 1°C o 2°F. 

Advertencia - El operador debe ejercer y tomar las 

precauciones de seguridad apropiados durante la aplicación 

inicial de la fuente de ignición, ya que las muestras de ensayo 

que contienen bajo-destello material puede dar un destello 

anormalmente fuerte cuando la fuente de ignición es por 

primera vez aplicada. Advertencia - El operador debe hacer 

ejercicio y tomar las precauciones de seguridad apropiadas 

durante la realización de este método de ensayo. La 

temperatura alcanzada durante este método de prueba, hasta 

370 °C (698), se consideran peligrosos. 11.1.3 Aplicar el calor a una velocidad tal que la 
temperatura, como se indica por el dispositivo 
de medición de la temperatura, aumenta 5 a 6°C 
(9 a 11°F) / min. 

11.1.2 Encender la llama de ensayo, y ajustarlo a un diámetro 

de 3.2 a 4.8 mm (0.126 a 0.189 cm), o se enciende el 

encendedor eléctrico y ajuste la intensidad de acuerdo con las 

instrucciones del fabricante. Advertencia - La presión del gas no 

se debe permitir que supere 3 kPa (12 pulgadas) de presión de 

agua.  Advertencia - Tenga cuidado cuando use una llama de gas 

de prueba. Si está extinguido no encenderá el vapor en la taza 

de prueba, y el gas de la fama de prueba que luego entra en el 

espacio de vapor puede influir en el resultado. 

D 93-00 MÉTODO DE PRUEBA ESTÁNDAR PARA PUNTO DE INFLAMACIÓN 
POR EL PROBADOR PENSKY-MARTENS DE COPA CERRADA. 

Procedimiento A - (ver 1.2.) 

11. procedimiento 

Si de la muestra de prueba se ha añadido demasiado a la 
taza de prueba, retirar el exceso usando una jeringa o 
un dispositivo similar para la retirada de fluido. 
Coloque la cubierta de la prueba en la taza de prueba y 
coloque el conjunto en el aparato. Asegúrese de que el 
dispositivo de localización o el bloqueo esté colocado 
correctamente. Inserte el dispositivo de medición de 
temperatura en su soporte. 

Suspender la agitación de la muestra de ensayo y aplicar la 
fuente de ignición por el funcionamiento del mecanismo de 
la cubierta de ensayo que controla el obturador de manera 
que la fuente de ignición se baja en el espacio de vapor de la 
taza de prueba en 0.5 s, izquierdo en su posición bajada 
para 1 s, y rápidamente elevado a su posición hacia arriba. 

11.1.4 Girar el dispositivo de agitación de 90 a 120 
rpm, agitando en una dirección hacia abajo. 
Advertencia - La atención meticulosa a todos los 
detalles relativos a la fuente de ignición, el tamaño de 
la llama de ensayo, la intensidad de la ignición 
eléctrica, tasa de aumento de la temperatura, y la 
velocidad de inmersión de la fuente de ignición en el 
vapor de la muestra de ensayo es deseable para 
obtener buenos resultados. 

11.1 Aparato Manual: 
11.1.1 Asegúrese de que el recipiente de la muestra este 
lleno hasta el requisito de capacidad de volumen 
especificado en 8.2. Llene el recipiente de prueba. La 
temperatura de la taza de prueba y la muestra de ensayo 
será de al menos 18°C o 32°F por debajo del punto de 

inflamación esperado. 

11.1.5.2 Si la muestra de ensayo se espera que tenga 
un punto de inflamación por encima de 110 ºC o 230°F, 
aplicar la fuente de ignición en la forma descrita en 
11.1.5.1 en cada incremento de temperatura de 2°C o 
5°F, comenzando a una temperatura de 23±5C o 41± 
9°F por debajo del punto de inflamación esperado. 
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11.1.6 Al probar materiales para determinar si la 
contaminación del material volátil está presente, 
no es necesario adherirse a los límites de 
temperatura para la aplicación inicial fuente de 
ignición como se indica en 11.1.5. 

11.1.7 Cuando se prueban materiales donde la 
temperatura de punto de inflamación esperado no se 
conocen, llevar el material a ensayar y el probador a 
una temperatura de 15 ± 5°C o 60 ± 10°F. 

Nota 10–Los resultados del Punto de Inflamación 
determinados en un "modo de punto de inflamación 
espera desconocido "deben considerarse 
aproximados. Este valor se puede utilizar como el 
punto de inflamación esperado cuando una 
muestra fresca se prueba en el modo de operación 
estándar. 

Cuando el material se sabe que es muy viscoso a 
esta temperatura, se calienta la muestra a una 
temperatura de partida como se describe en 8.6. 
Aplicar la fuente de ignición, de la manera 
descrita en 11.1.5.1, comenzando por lo menos a 
5°C o 10°F o superior a la temperatura de 
partida. 

11.1.8 Registra la lectura en el punto de 
inflamación observado en el dispositivo de 
medición de temperatura, en el tiempo de 
aplicación de la fuente de ignición lo cual 
provoca un destello distinto en el interior de 
la taza de prueba. 

11.1.9 Cuando la fuente de ignición es una llama de 
ensayo, la aplicación de la llama de ensayo puede 
provocar un halo azul o una llama ampliada antes 
del punto de inflamación real. Esto no es un destello 
y se ignora. 

Nota 11 - La muestra se considera que ha destellado 
cuando una llama grande aparece 
instantáneamente y se propaga a través de toda la 
superficie de la muestra de ensayo. Advertencia - 
Para determinadas mezclas que contienen 
hidrocarburos halogenados, tales como cloruro de 
metileno o tricloroetileno, sin destello distinto, tal 
como se define, que se observa. 

En lugar de una ampliación significativa de la llama 
de ensayo (no efecto de halo) y cambio en el color 
de la llama de ensayo de azul a amarillo-naranja se 
produce. El calentamiento continuo y el ensayo de 
estas muestras por encima de la temperatura 
ambiente puede provocar un incendio significativo 
de vapores fuera de la taza de prueba, y puede ser 
un peligro potencial de incendio. Véase el Apéndice 
X1 y X2 Apéndice para obtener más información. 

11.1.10 Cuando un punto de inflamación se detecta en 
la primera aplicación, el ensayo se interrumpe, se 
descarta el resultado, y se repite la prueba con una 
muestra de ensayo fresca. La primera aplicación de la 
fuente de ignición con la muestra de ensayo fresca será 
de 23±5°C o 41±9°F por debajo de la temperatura a la 
que se ha detectado un punto de inflamación en la 
primera aplicación. 
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11.2.2 Poner el aparato automatizado de 
acuerdo con las instrucciones del fabricante. El 
aparato deberá seguir los detalles de 
procedimiento descritos en 11.1.3 a través de 
11.1.8. 

11.1.11 Cuando un punto de inflamación se 
detecta a una temperatura que es superior a 
28°C o 50°F por encima de la temperatura de la 
primera aplicación de la fuente de ignición, o 
cuando un punto de inflamación se detecta a 
una temperatura que es inferior a 18°C o 32°F 
por encima de la temperatura de la primera 
aplicación de la fuente de ignición, el resultado 
se considerará aproximado, y repetir la prueba 
con una muestra de ensayo fresco. 

11.1.12 Cuando el aparato se haya enfriado 
hasta una temperatura de manipulación segura, 
menos de 55°C (130°F), retire la cubierta de 
prueba, la taza de prueba y limpie el aparato tal 
como se recomienda por el fabricante. 

Nota 12 - Ejercicio cuidado al limpiar y colocar 
el conjunto de la tapa para no dañar o dislocar 
el sistema de detección de flash o el dispositivo 
de medición de temperatura. Consulte las 
instrucciones del fabricante para el cuidado y 
mantenimiento adecuados. 

Ajuste del punto de inflamación esperado para 
esta prueba junto a la temperatura del 
resultado aproximado. La primera aplicación de 
la fuente de ignición con la muestra de ensayo 
fresco será de 23±5°C o 41±9°F por debajo de la 
temperatura a la que se encontró el resultado 
aproximado. 

11.2 Aparato automático: 
11.2.1 El aparato automático será capaz de 
realizar el procedimiento como se describe en 
11.1, incluido el control de la velocidad de 
calentamiento, la agitación de la muestra de 
ensayo, la aplicación de la fuente de ignición, la 
detección del punto de inflamación, y 
registrando el punto de inflamación. 
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12.1.3 Girar el dispositivo de agitación a 
250±10 rpm, agitando en una dirección hacia 
abajo. 

Advertencia - El operador debe hacer ejercicio y tomar las 

precauciones necesarias durante la aplicación inicial de la 

fuente de ignición, ya que las muestras de ensayo que 

contienen bajo-flash material puede dar un flash 

anormalmente fuerte cuando la fuente de ignición por 

primera vez. Advertencia - El operador debe hacer ejercicio 

y tomar las precauciones adecuadas de seguridad durante 

la realización de este método de ensayo. Las temperaturas 

alcanzadas durante este método de prueba, hasta 370°C 

(698°F), son considerados peligrosos. 

Coloque la cubierta de la prueba en la taza de prueba 
y coloque el conjunto en el aparato. Asegúrese de 
que el dispositivo de localización o de bloqueo esté 
colocado correctamente. Inserte el dispositivo de 
medición de temperatura en su soporte. 

12.1.2 Enciende la llama de ensayo y ajusta a un diámetro 

de 3.2 a 4.8 mm (0.126 a 0.189 pulgadas), o se enciende el 

encendedor eléctrico y ajustar la intensidad de acuerdo con 

las instrucciones del fabricante. Advertencia - La presión del 

gas no debe permitir que supere 3 kPa (12 pulgadas) de 

presión de agua. Advertencia - Tenga cuidado cuando use 

una llama de gas de prueba. Si debe ser extinguido no 

encenderá los vapores en la taza de prueba y el gas para la 

llama de prueba que luego entra en el espacio de vapor 

puede influir en el resultado. 

D 93-00 MÉTODO DE PRUEBA ESTÁNDAR PARA PUNTO DE INFLAMACIÓN 
POR EL PROBADOR PENSKY-MARTENS DE COPA CERRADA. 

Procedimiento B - (ver 1.3.) 

12. procedimiento 

La temperatura de la taza de prueba y la muestra de 
ensayo será de al menos de 18°C o 32°F por debajo 
del punto de inflamación esperado. Si de la muestra 
de prueba se ha añadido demasiado a la taza de 
prueba, retirar el exceso usando una jeringa o un 
dispositivo similar para la retirada de fluido. 

12.1.5 Proceder como se prescribe en la Sección 
11, con la excepción de los requisitos 
anteriores, para tasas de agitación y 
calentamiento. 

12.1.4 Aplicar el calor a una velocidad tal que la 
temperatura como se indica por el dispositivo de 
medición de la temperatura aumenta desde 1 hasta 
1.6°C (2 a 3°F) / min. 

12.1 Manual Aparato: 
12.1.1 Asegúrese de que el recipiente de la muestra 
se llene hasta el requisito de capacidad de volumen 
especificado en 8.2. Llene la copa de ensayo con la 
muestra de ensayo hasta la marca de llenado en el 
interior de la taza de prueba. 

12,2 Aparato automático: 
12.2.1 El aparato automático será capaz de realizar el 
procedimiento como se describe en 12.1, incluido el 
control de la velocidad de calentamiento, la agitación de 
la muestra de ensayo, la aplicación de la fuente de 
ignición, la detección del punto de inflamación, y 
registrando el punto de inflamación. 
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Nota 1 Los parámetros siguientes son sólo un 
ejemplo: 
columnas DB1 (longitud = 30m de diámetro, 
interno = 0.32 mm, espesor de la película = 3 
µm); 
-split inyector (caudal: 50ml/min) 
-temperatura del inyector y detector: 150 °C 

-horno y la temperatura de la columna: 50 °C 

-gas portador (hidrógeno) de presión: 40kPa 
-volumen inyectado: 500 µL. 

EN 14110  DERIVADOS DE GRASAS Y ACEITES – METIL ESTERES DE 
ÁCIDOS GRASOS (FAME) – DETERMINACIÓN DEL CONTENIDO DE 

METANOL 

5.1 CONDICIONES ANALÍTICAS 
Las condiciones de trabajo GC serán elegidos 
teniendo en cuenta las características de la 
columna y el tipo de gas portador para 
alcanzar la resolución deseada, que se fija 
como mínimo 1.5 para el metanol y los picos 
de 2-propanol.  

2) Esta información es para la comodidad de los 
usuarios de esta norma y no constituye un aval por 
parte del CEN de estos productos. Productos 
equivalentes se pueden utilizar si se puede 
demostrar que conducen a los mismos resultados. 

5 Procedimiento: 

Nota 2 las siguientes condiciones cabeza de 
muestreo espacio se da como ejemplo 
-equilibrio de la temperatura: 80 °C 
-equilibrio de tiempo: 45 min 
de muestreo de volumen: 500 µL. 

5.2 FUNCIONAMIENTO 
El cromatógrafo de gases, se creará y gestionará 
de acuerdo con las instrucciones del 
fabricante.. 
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Tenga en cuenta tres soluciones de calibración 
han demostrado ser suficiente en la práctica 
diaria para una cobertura más confiable del 
grado de las concentraciones de rango dado en el 
ámbito de este método. Para los rangos de 
concentración, también es posible utilizar 
soluciones otras calibraciones o más. 

EN 14110  DERIVADOS DE GRASAS Y ACEITES – METIL ESTERES DE 
ÁCIDOS GRASOS (FAME) – DETERMINACIÓN DEL CONTENIDO DE 

METANOL 

Tres soluciones de calibración, con 
aproximadamente la concentración de 
metanol en el siguiente FAME (3.3) se preparó 
como se describe a continuación.  

6.2 Calibración de la solución B (0.1% (m/m) de 
metanol en FAME) Transferir 5 mL de solución de 
calibración de un análisis en un matraz de 25 mL y 
llenar cuidadosamente hasta la marca con FAME 
(3.3). 

6 Soluciones de calibración 

6.1 Calibración de la solución A (0.5% (m/m) 
de metanol en FAME) Llenar un frasco de 25 
mL con 25 mL volumétricos de FAME (3.3) y 
añadir (112 ±0.1) mg (142µL) de metanol en la 
fase líquida con una jeringa (4.3) se hizo la 
adición en la fase líquida. La masa exacta se 
determina mediante la medición de peso. Es 
necesario asegurar una buena mezcla por 
agitación vigorosa. 

6.3 Calibración de solución C (0.01% (m/m) de 
metanol en FAME). Transferencia de 1 mL de 
solución de calibración B en un matraz de 10 mL 

de análisis y llenar hasta la marca con FAME (3.3). 
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7.1 Procedimiento A - Uso de calibración interna 
Este procedimiento generalmente se prefiere 
cuando sólo un pequeño número de muestras se 
analiza y cuando el equipo automático de espacio 
de cabeza no está disponible. 
Por procedimiento manual, véase la nota en la 
cláusula (4.10) 

EN 14110  DERIVADOS DE GRASAS Y ACEITES – METIL ESTERES DE ÁCIDOS 
GRASOS (FAME) – DETERMINACIÓN DEL CONTENIDO DE METANOL 

Dos procedimientos alternativos, el primer uso de la calibración 
interna y el segundo con calibración externa se describen en las 

cláusulas 7.1 y 7.2, respectivamente 

7 Procedimiento: 

7.1.1 Calibración interna (5±0,01) g de cada 
solución de calibración se transfiere a un vial de 
espacio de cabeza (4.1) y 5 µL de 2-propanol 
(3.2), se añade en la fase líquida con una jeringa 
(4.3), la adición que se hizo en la fase líquida. Los 
viales son inmediatamente ondulados y se agita 
vigorosamente para asegurar la mezcla. 

El F factor de calibración se calcula para cada 
solución de calibración de acuerdo con la ecuación 

(1), se expresará redondeado en 0.01. 

 

Cada 10 minutos, introducir en el baño 
termostático controlado o en el horno (4.12) un 
frasco de la solución de calibración que se 
mantendrá allí por exactamente 45 minutos. 

Donde: 

Ci es el contenido de 2-propanol en la solución de 
calibración, expresado en% (m / m) 
 
(si es de 5 µL de 2-propanol se introducen en la 
solución de calibración 5,0 g, entonces Ci = 
0,0785%(m / m) 
 
Cm es el contenido de metanol en la solución de 
calibración, expresado en% (m / m) 
Si es el área del pico de 2-propanol 
Sm es el área del pico de metanol 

Precalentar la jeringa de gas (4.4) a 60 ° C en un 
horno (4.13). Muestra de 500 µl de fase gaseosa 
(espacio de cabeza) por encima de la solución a 
analizar y llevar a cabo el análisis 
cromatográfico. 

Precalentar la jeringa de gas (4,4) a 60 ° C en un 
horno (4.13). Muestra de 500 µl de fase gaseosa 
(espacio de cabeza) por encima de la solución a 
analizar y llevar a cabo el análisis 
cromatográfico. 

Los valores del factor de calibración obtenidos para las tres soluciones de referencia se presentan un coeficiente de 
variación inferior al 15%. Si se supera este valor, el montaje experimental deberán ser inspeccionados por los errores 
y el procedimiento de calibración se repetirá a partir de la cláusula (6). La media de estos valores el factor de 
calibración (en la región de 0.7) se utiliza para el cálculo descrito en la cláusula 7.1.2. 
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7.2 Procedimiento B - Uso de calibración externa  
Este procedimiento generalmente se prefiere 
cuando el equipo automático de espacio de 
cabeza y se utiliza un gran número de muestras 
analizadas es. No se recomienda el uso de 
calibración externa cuando el análisis se realiza 
de forma manual, es decir, sin equipos 
automáticos de espacio de cabeza. 

7.1.2 El análisis y el cálculo con calibración interna 
 

Las muestras se prepararán y se analizaron 
con las mismas condiciones experimentales 
utilizadas en las pistas de calibración (7.1.1). 
El Cm contenido de metanol de una muestra, 
expresado en% (m / m), se calcula de acuerdo 
a la ecuación (2) y redondeado a dos decimales 

 

7.2.1 La calibración externa 
2 mL de cada solución de calibración se transfiere 
a un vial de espacio de cabeza. El vial irá 
engarzado de inmediato. Los viales son 
continuación de ritmo en la toma de muestras del 
espacio de cabeza y el análisis se inicia de acuerdo 

al manual de Instrucción del fabricante. 

Donde 
F es el factor de calibración obtenidos de 
acuerdo a la cláusula 7.1.1: 
Sm es el área del pico de metanol 
Ci es el 2-propanol contenido añadido a la 
muestra, expresado en% (m/m) 
(si es de 5 mL de 2-propanol se introducen en 
5,0 g de muestra, entonces Ci = 0,0785% (m/m) 
Si es el área del pico de 2-propanol. La función de calibración se calcula mediante 

regresión lineal, utilizando el contenido de 
metanol como variable dependiente y las áreas 
de pico como variable independiente. Usando 
la pendiente resultante, d, y la intersección y, e, 
la función de regresión se convierte entonces 
utilizando la ecuación (3). 
 
Cm = a + b X Sm    (3) 

Nota 
si el coeficiente de correlación es inferior a 0.95, 
el procedimiento debe ser inspeccionado por los 
errores y el procedimiento de calibración debe 
repetirse a partir de la cláusula 6. 

Donde 
Cm es el contenido de metanol en% (m/m) 
a es el coeficiente obtenido de (-e / d) 
b es el coeficiente obtenido a partir de (1/d) 
Sm es el área del pico de metanol 
d es la pendiente de la recta de regresión 
e es intersección de la línea de regresión 

7.2.2 Análisis y cálculo mediante calibración externa 
Las muestras deberán ser preparadas y analizadas con las 
mismas condiciones experimentales utilizadas en las pistas 
de calibración (7.2.1). El Cm contenido de metanol de una 
muestra, expresado en% (m / m), se calcula de acuerdo a la 
ecuación (3) y redondeado con precisión de 0.01% (m / m). 
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3.- Materiales y reactivos a utilizarse para la rea lización de los métodos de 

prueba del Polo Tecnológico Nacional en Biocombusti bles y Servicios 

Analíticos. 

A continuación se encuentra un listado de reactivos, material y equipo menor,  

descritos en cada método de prueba y necesario para la realización de los 

análisis.  

 

 

ISO 20846-2004 Determinación del contenido total de  azufre en 

combustibles de automoción 

1. Gas inerte, argón o helio, pureza mínima del 99.998% (V/V). 

2. Oxígeno, pureza mínima del 99.75% (V/V). 

3. Disolventes:  

3.1 Tolueno, grado reactivo.  

3.2 Isooctano, grado reactivo  

4. Compuestos de azufre, pureza mínima del 99% (m/m)  

4.1 Dibenzotiofeno (DBT) de masa molecular 184.26 con un contenido nominal 

de azufre de 17.399% (m/m).  

4.2 Sulfuro de di-n- butilo ((DBS) Dibutil sulfuro) de masa molecular 146.29, con 

un contenido nominal de azufre de 21.915% (m/m). 

4.3 Tionafteno (benzotiofeno) (TNA) de masa molecular 134.20, con un 

contenido nominal de azufre de 23.890% (m/m). 

5. Solución madre de azufre 

Se prepara una solución madre de azufre con un contenido aproximado de 

1000mg/L pesando exactamente la cantidad apropiada de compuesto de 
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azufre en un matraz aforado. Se verifica una disolución completa en el 

disolvente. Se calcula la concentración exacta de azufre en la solución madre 

aproximando a 1mg/L. Esta solución madre se usa para la preparación de 

patrones de calibrado. Como un procedimiento alternativo, una solución madre 

de aproximadamente 1000mg/kg se puede preparar pensando exactamente la 

cantidad apropiada de compuesto de azufre en un matraz y volviendo a pesar 

el matraz aforado una vez que se ha llenado hasta la marca con el disolvente. 

Se toman las precauciones necesarias para asegurar que la evaporación del 

disolvente y/o los compuestos de azufre no causan errores de pesada. 

6. Lana de cuarzo, se siguen las especificaciones del fabricante  

 

Equipo 

1. Horno 

2. Tubo de combustión, de cuarzo 

3. Reguladores de caudal 

4. Secador de vapor 

5. Detector de fluorescencia UV 

6. Jeringa de precisión 

7. Sistema de inyección de muestras 

8. Balanza 

9. Matraces, matraces aforados capacidades apropiadas, incluyendo 100 ml 
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D6584 – 00 Determinación de glicerina total y libre  en biodiesel B-

100 

Equipo 

Sistema cromatográfico.  

1. Cromatógrafo de Gases (GC)  

2. Columna, columna tubular abierta con un 5% fenilpolidimetilsiloxano 

en condiciones y con recubrimiento reticulado de fase interna. 

3. Sistema de Adquisición de Datos Electrónicos: 

2.1 Integrador o Computadora. 

4. Jeringas de microlitros, 100µL y 250 µL de capacidad. 

5. Viales tapón de rosca, con politetrafluoroetileno (PTFE) - 10 mL de 

capacidad. 

 

 

Reactivos 

1. n-heptano, grado reactivo. 

2. N-metil-N- trimetilsililtrifluoroacetamida (MSTFA), grado reactivo. 

3. Piridina, grado reactivo. 

4. Gases, hidrógeno o helio de alta pureza.  

5. Glicerina, 1-Mono [cis-9-octadecenoil]-racglicerol, (monoolein) 

6. 1,3-Di [cis-octadecenoil] glicerol, (diolein) 

7. 1,2,3-Tri [cis-octadecenoil] glicerol, (trioleína) 

8. (S) - (-) -1,2,4-Butanotriol - (Patrón interno 1) 

9. 1,2,3-Tridecanolilglicerol (tricaprina) - (Patrón interno 2) 
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D1298 – 99  Densidad, densidad relativa (gravedad e specífica) o 

gravedad API de petróleo crudo y productos líquidos  del petróleo 

por el método del hidrómetro. 

Equipos 

1. Termómetros, con rango, intervalos de graduación y escala de error máximo 

permitido que se muestra en la Tabla 2 y conforme a la Especificación E1 de 

ASTM Termómetros o Libro IP Métodos Estándar, Apéndice A, Especificaciones - 

Termómetros IP estándar. 

2.- Hidrómetro cilíndrico, de vidrio transparente, de plástico (ver Norma 6.3.1), o de 

metal. El diámetro interior del cilindro será de al menos 25 mm mayor que el 

diámetro exterior del hidrómetro y la altura debe ser la apropiada, tal que el 

hidrómetro flote en la parte de la prueba con un aclaramiento de al menos 25 mm 

entre la parte inferior del hidrómetro y la parte inferior del cilindro. 

3. Baño de temperatura constante  

4. Varilla de Agitación, opcional, de vidrio o plástico, de aproximadamente 400 mm 

de longitud. 
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ASTM D 1160 – 99 Destilación de productos derivados  del 

petróleo a presión reducida 

Equipos 

1. El aparato de destilación al vacío, que se muestra esquemáticamente en la 

Norma. Requisitos adicionales para los aparatos automáticos se pueden encontrar 

en el anexo A9. 

1.1 Matraz de destilación, de 500 mL de capacidad, hecho de vidrio de borosilicato 

o de cuarzo conforme se ajusten a las dimensiones indicadas y con una manta de 

calentamiento con aislamiento superior. 

1.2. Columna Ensamblada Vacío-Camisa de vidrio de borosilicato, que consiste en 

una cabeza de destilación y una sección del condensador asociado como se 

ilustra en el plano acotado.  

1.3. Sensor de Termómetro de Resistencia de Platino (PRT) y acondicionamiento 

de señales asociadas y de los instrumentos de procesamiento para la medición de 

la temperatura del vapor.  

1.4. Receptor de vidrio de borosilicato, conforme a las dimensiones indicadas.  

1.5  Vacío Gage, capaz de medir la presión absoluta con una precisión de 0.01 

kPa en el rango por debajo de 1 kPa absoluto y con una precisión de 1% por 

encima de esta presión.  

1.6. Sistema Regulador de presión, capaz de mantener la presión del sistema 

constante de 0.01 kPa a una presión de 1 kPa absoluta y por debajo y dentro del 

1% de la presión absoluta en 1 kPa o superior.  

1.7. Fuente de vacío, que consiste en, por ejemplo, una o más bombas de vacío y 

varios tanques de aumento, capaces de mantener la presión constante dentro del 

1% sobre toda la gama de presiones de operación.  
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1.8. Trampas de frío: 

1.8.1. Trampa fría montada entre la parte superior del condensador y la fuente de 

vacío para recuperar los componentes de la ligera ebullición en el destilado que no 

se condensan en la sección del condensador. 

1.8.2. Trampa fría montado entre el sensor de temperatura /adaptador de vacío y 

el medidor de vacío para proteger el medidor de contaminación de componentes 

de bajo punto de ebullición en el destilado. 

1.9. Baja presión de aire o fuente de dióxido de carbono para enfriar el matraz y el 

calentador en la final de la destilación. 

1.10. Baja Presión de fuente de nitrógeno para liberar el vacío en el sistema. 

1.11. La seguridad del recipiente protege adecuadamente el operador del aparato 

de destilación en caso de accidente. Reforzado con vidrio de 6 mm de espesor de 

plexiglás transparente, o de un material transparente de resistencia equivalente se 

recomienda. 

1.12. Sistema refrigerante que circula, capaz de suministrar el refrigerante al 

receptor y sistema de condensación, a una temperatura controlada a 63 ° C en el 

rango entre 30 y 80 ° C. 

 

Reactivos 

1. n-tetradecano- grado reactivo. 

 2. ASTM Combustible de referencia cetano (n-Hexadecano), según a la 

especificación en la norma ASTM D 613. 

 3. Grasa de silicona de alto vacío especialmente fabricados para el uso en 

aplicaciones de alto vacío. 
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 4. Aceite de silicona, certificado por el fabricante a ser aplicable para un uso 

prolongado a temperaturas superiores a 350 ° C. 

 5. Tolueno de grado técnico. 

 6. Ciclohexano de grado técnico. 

 

ASTM D 874 – 00 Ceniza sulfatada de los aceites lub ricantes y 

aditivos 

Equipo 

1. Cápsula o crisol, de 50 a 100 mL para muestras que contienen más de 0.02% 

en masa de ceniza sulfatada, o 120 a 150 mL para muestras que contienen menos 

del 0.02% en masa de ceniza sulfatada, y de porcelana, sílice fundida, o el platino. 

NOTA 5-Para obtener los mejores resultados en las muestras que contienen 

menos del 0.1% en masa de ceniza sulfatada, utilizando platos de platino. Los 

valores de precisión se indican en la Sección 13 para este tipo de muestras. 

2. Mufla de horno eléctrico - El horno debe ser capaz de mantener una 

temperatura de 775 ± 25 ° C y, preferiblemente, tienen aberturas en la parte 

delantera y trasera para permitir el paso lento natural de aire a través del horno.  

3. Balanza, capaz de pesar hasta 0.1 mg. 

 

Reactivos 

1. Productos químicos de grado-reactivo se utilizarán en todas las pruebas, se 

ajustarán a las especificaciones del Comité de Reactivos Analíticos de la American 

Chemical Society, cuando éstas están disponibles, o de otras normas reconocidas 

de reactivos de productos químicos. Otros grados pueden ser utilizados siempre 
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que primero se compruebe que el reactivo es de una pureza suficientemente alta 

como para permitir su uso sin disminuir la exactitud de la determinación. 

2. La pureza del agua - A menos que se indique lo contrario, las referencias al 

agua, se entiende por agua de grado reactivo definido por los tipos II o III de la 

especificación D 1193. 

3. Bajo- Ceniza de Aceite mineral - Aceite blanco con una ceniza sulfatada inferior 

al límite capaz de ser determinado por este método. 

NOTA 6-Determinar la ceniza sulfatada de este aceite por el procedimiento 

indicado en 9.1-9.11 a continuación, utilizando 100 g de aceite blanco pesados 

con precisión de 0.5 g en una cápsula de platino 120 a 150 mL. Deducir el espacio 

en blanco de ácido sulfúrico como se describe en 9.11. 

4. Ácido sulfúrico (densidad 1.84), concentrado de ácido sulfúrico (H2SO4). 

(Advertencia- Veneno Corrosivo Oxidante fuerte.) 

4.1 Ácido sulfúrico (1+1) - Preparar añadiendo lentamente un volumen de ácido 

sulfúrico concentrado (densidad 1.84) para un volumen de agua con agitación 

vigorosa.  

5. Propano-2-ol, grado reactivo. 

6. El tolueno, grado reactivo.  

 

 

 

 

. 
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ASTM  D 664 – 01  Número Ácido de productos derivad os del 

petróleo por valoración potenciométrica 

Equipos 

1. Medidor, un voltímetro o un potenciómetro que funciona con una precisión de 

±0.005 V y una sensibilidad de ±0.002 V en un rango de al menos ±0,5 V cuando 

el medidor se utiliza con los electrodos especificados en 6.1.2 y 6.1.3 y cuando la 

resistencia entre los electrodos dentro del rango 0.2 a 20 MΩ.  

 

NOTA 3 - Un aparato adecuado podría consistir en un voltímetro electrónico de 

continua lectura diseñado para funcionar con una entrada de menos de un 5x10-12 

A, cuando un sistema de electrodos de 1000-MΩ de resistencia está conectado 

entre las terminales de medida y siempre con escudo de metal conectado a la 

tierra, así como una terminal satisfactoria para conectar el cable de conexión 

blindado del electrodo de vidrio para el medidor sin la interferencia de cualquier 

campo electrostático externo. 

2. Electrodo de vidrio, tipo lápiz, 125 a 180 mm de largo y 8 a 4 mm de diámetro. 

2.1 El cuerpo del electrodo debe ser de un tubo de vidrio resistente a los químicos 

con un espesor de 1 a 3 mm. 

2.2 El fin de inmersión en la solución se dará por concluido con una semiesfera de 

vidrio sellado en el tubo del electrodo y la radio de este hemisferio será de unos 7 

mm.  

El espesor del vidrio en el hemisferio será lo suficientemente grande como para 

que la resistencia del hemisferio sea de 100 a 1000 MΩ a 25 ° C. 

2.3 El electrodo deberá contener una célula reproducible, esto para que el líquido 

sellado permanentemente para realizar la conexión eléctrica con la superficie 

interna del hemisferio. 
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2.4 La conexión eléctrica de toda la célula de contacto sellada a la terminal de 

medida, estarán rodeadas de un escudo eléctrico que impida interferencias 

electrostáticas cuando la pantalla está conectada a tierra. 

2.5 El protector debe estar aislado de la conexión eléctrica por un material aislante 

de la más alta calidad, como el caucho y vidrio, por lo que la resistencia entre el 

escudo y la longitud total de la conexión eléctrica es mayor que 50 000 MΩ. 

3. Electrodo de referencia calomel, tipo lápiz, este debe tener de 125 a 180 mm de 

longitud y de 8 a 14 mm de diámetro. 

3.1 Este electrodo hecho de vidrio y estará provisto de un manguito externo de 

vidrio desmontable en el sellado y que se sumerge en la solución de valoración. 

3.2 La funda de vidrio deberá ser de 8 a 25 mm de longitud, será ligeramente 

cónico, y será motivo para ajustar el electrodo, para que el extremo cerrado del 

electrodo sobresalga de 2 a 20 mm más allá de la manga.  

La superficie del suelo debe ser continua y libre de manchas lisas. 

3.3 En un punto entre los extremos de la superficie del suelo, el tubo de electrodos 

serán traspasados por un agujero o agujeros de 1 mm de diámetro. El electrodo 

deberá contener el mercurio necesario, calomel, y la conexión eléctrica con el 

mercurio, todos dispuestos en forma permanente. 

3.4 El electrodo se llena casi a capacidad con electrolito KCl saturado y deberá 

estar equipado con un tope de la figura.  

3.5 Cuando se suspendió en el aire y con la manga de lugar, el electrodo no dejar 

escapar electrólito a una tasa mayor de una gota en 10 minutos. 

NOTA 4 - Algunas combinaciones alternativas electrodo-electrólito han 

demostrado dar resultados satisfactorios a pesar de la precisión con que estas 

alternativas no han sido determinadas. Los electrodos de combinación se pueden 
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utilizar para este método de prueba siempre que tenga respuesta lo 

suficientemente rápido a tiempo. 

4. Agitador mecánico de Velocidad-Variable, un tipo adecuado, equipado con un 

vaso, la hélice de tipo paleta de agitación. Una hélice con palas de 6mm de radio y 

para establecer un tono de 30 a 45 °C satisfactorio. Un agitador magnético 

también es satisfactorio. 

4.1 Si el aparato de agitación eléctrica se utiliza eléctricamente a tierra correcta y 

para que conecte o desconecte la potencia del motor no se producirá un 

permanente cambio en la lectura del medidor durante el curso de la titulación. 

5. Bureta, la capacidad de 10 mL, graduada en 0.05 mL divisiones y calibrado con 

una precisión de ±0.02 mL. La bureta tendrá una llave de cristal y tendrá una 

punta que se extiende desde 100 hasta 130 mm por encima de la llave de paso.  

La bureta de KOH tendrá un tubo protector que contienen bicarbonato de cal u 

otra sustancia que absorbe CO2. 

6. Vaso de Titulación de 250 ml de capacidad. Hechos de borosilicato de vidrio u 

otro material adecuado. 

7. Stand de valoración, apropiado para sostener los electrodos, agitador, y la 

bureta en las posiciones mostradas en la figura. 1. 

NOTA 5 Una modalidad que permite la eliminación de la copa sin molestar a los 

electrodos, la bureta y agitador es deseable. 

8. Aparato de titulación automática: 

8.1 Sistemas de valoración automática será, en general en acuerdo con 6.2 y 

proporcionar la siguiente técnica con características de desempeño. 

8.1.1 La adaptación automática de la velocidad de titulación en el modo de entrega 

continua valorante a la pendiente de la titulación curva con la capacidad de cumplir 
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con el potencial equilibrio específico y la disponibilidad de las tasas de titulación 

inferior a 0.2 mL / min durante la titulación y, preferentemente, a 0.05 mL / min 

inflexiones y en ácido acuoso y los puntos de la base final. 

8.1.2 Precisión Intercambiable motor-conducida a buretas con una precisión del 

volumen de distribución de ±0.01 mL. 

8.1.3 Un registro del curso completo de la titulación por imprimir de forma continúa 

el potencial relativo en función del volumen titulante de añadido. 

 

Reactivos  

1. La pureza de los productos químicos reactivos de grado-reactivo utilizado en 

todas las pruebas. A menos que se indique lo contrario, se pretende que todos los 

reactivos deben ajustarse a las especificaciones de la comisión de Reactivos 

Analíticos de la American Chemical Society, cuando estas están disponibles.  

2. La pureza de agua – A menos que se indique lo contrario, se entiende por agua 

de grado reactivo tal como se define por el Tipo III de la especificación D 1193. 

3. Ácido clorhídrico (HCl)-Densidad relativa de 1.19. 

4. Propano-2-ol, anhidro, (menos del 0.1% H2O). Si el reactivo adecuadamente 

seco no se puede adquirir, se puede secar por destilación a través de una 

columna de múltiples platos, desechando los primeros 5% de material de 

destilación y utilizando el 95% restante. El secado también se puede lograr 

utilizando tamices moleculares, tales como tipo 4A Linde, por pasar el disolvente 

hacia arriba a través de una columna de tamiz molecular utilizando una parte de 

tamiz molecular por diez partes de disolvente. 

5. 2,4,6 Trimetil Piridina (γ colidina) - ((CH3)3C5H2N)- (Peso mol 121.18), (Alerta-

2,4,6-trimetil piridina (γ colidina) es peligroso si se ingiere, respira o se derrama en 

piel o los ojos.)  
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Conforme a los siguientes requisitos: 

Intervalo de ebullición 168 a 170 °C 

Índice de refracción nD
20       1 498 2 ± 0 000 5 

Incoloro 

5.1 Guardar el reactivo sobre alúmina activada y manténgalo en una botella de 

vidrio marrón. 

6. m-Nitrofenol - (NO2C6H4OH) - (peso mol 139.11), conforme a los siguientes 

requisitos: 

Punto de fusión 96 a 97 °C  

Color amarillo pálido. 

6.1 Guardar el reactivo en un frasco de vidrio marrón. 

7. Electrolito de Cloruro de Potasio. Prepare una solución saturada solución de 

cloruro de potasio (KCl) en agua. 

8. Hidróxido de potasio – (Advertencia causas graves quemaduras). 

9. El tolueno (Peligro-Flamable). 

10. Solución de ácido clorhídrico, (0.1mol / L). Mezcla 9 mL de ácido clorhídrico 

(HCl, densidad relativa 1.19) de ácido con 1 L de anhidro propan-2-ol. 

Estandarizar con la frecuencia suficiente para detectar cambios en la 

concentración de 0.0005 por valoración potenciométrica de aproximadamente 8 

mL (medidos con precisión) de la solución 0.1 mol/L KOH alcohólica diluida con 

125 mL de agua libre de CO2. 

11. Solución de ácido clorhídrico, (0.2mol/L). Preparar y estandarizar la manera 

indicada en 7.10, con el uso de 18 mL de HCl (densidad 1.19). 
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12. Solución tampón stock A- Pesa exactamente 24.2 ± 0.1g de 2,4,6-trimetil 

piridina (γ-colidina), y transferirlo a un matraz aforado de 1-L que contiene 100 mL 

de propanol-2-ol. Usar cilindro graduado de 1-L, añadir al matraz, agitando 

continuamente mientras su contenido, 150/C ± 5 mL de 0.2 mol/L solución 

alcohólica de HCl (siendo C la concentración de molaridad exacta de la solución 

de HCl encontrado por la estandarización). Diluir hasta la marca de 1000 mL con 

propan-2-ol, y mezclar bien. Usar dentro de las dos semanas. 

13. Buffer, no acuosa ácida - Añadir 10 mL de solución tampón buffer A hasta 100 

mL de disolvente de la titulación. Su uso dentro de 1h.  

14. Solución buffer stock B - Se pesa exactamente 27.8  ±0.1 g de m-Nitrofenol y 

pasar a un matraz volumétrico de 1 L que contiene 100 mL de propan-2-ol.  

15. Buffer no acuosas básicas: añadir 10 mL del stock de seguridad Solución B a 

100 mL de disolvente de la titulación. Usar dentro de 1 h. 

16. Solución de hidróxido de potasio, (0.1 mol/L) - Añadir 6g de hidróxido de 

potasio (KOH) a aproximadamente 1 litro de anhidro propan-2-ol.  

Hierva a fuego lento durante 10 min para lograr una solución. Deje que la solución 

en reposo durante dos días y luego filtrar el líquido sobrenadante a través de una 

fina de vidrio sinterizado embudo. Guarde la solución en una botella resistente a 

los químicos. 

17. Solución estándar de hidróxido de potasio, (0.2 mol/L), (Advertencia-

Flamable.) (Advertencia-Irrita los ojos.). Preparar, almacenar y estandarizar se 

indica en 7.16, pero el uso de 12 a 13 g de KOH a aproximadamente 1 litro de 

propano-2-ol. 

18. Valoración de solventes Añadir 500 mL de tolueno (Advertencia: Inflamable.) Y 

5 mL de agua a 495 mL de anhidro propan-2-ol.  

NOTA 6 Disponibles en el mercado. 
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ASTM D 445 – 01  La viscosidad cinemática de líquid os 

transparentes y opacos. 

Equipo 

1. Viscosímetros - Utilice sólo viscosímetros calibrados del tipo capilar de vidrio, 

capaz de ser utilizado para determinar la viscosidad cinemática dentro de los 

límites de la precisión en la sección de precisión. 

1.1 Viscosímetros listados en la Tabla A1.1, cuyas especificaciones cumplan con 

las indicadas en las especificaciones D 446 y en la norma ISO 3105.  

1.2 Viscosímetros Automático - Un aparato automático se puede utilizar siempre y 

cuando se imitan las condiciones físicas, operaciones o procesos manuales de los 

aparatos que remplazan. 

2. Los titulares Viscosímetro - Utilice los titulares de viscosímetro para que todos 

los viscosímetros que tiene el menisco superior directamente sobre el menisco 

inferior a suspender verticalmente dentro de 1 ° en todas direcciones.  

Los viscosímetros cuya parte superior del menisco desplazado directamente por 

encima del menisco inferior será suspendido verticalmente dentro de 0.3 ° en 

todas direcciones (ver Especificaciones D 446 e ISO 3105). 

2.1 Viscosímetros se montará en el baño de temperatura constante de la misma 

manera como cuando se calibra y figura en el certificado de calibración. Ver 

especificaciones D 446, ver manual de instrucciones en el Anexo A1, A2 y el 

Anexo A3. Para aquellos viscosímetros en posición vertical L (ver Especificaciones 

D 446), la alineación vertical deberá ser confirmado mediante el uso de (1) un 

soporte garantizado para sostener L el tubo vertical, o (2) un nivel de burbuja 

montada sobre una barra diseñada para encajar en L del tubo, o (3) una línea de 

plomada suspendida desde el centro del tubo L, o (4) otros medios internos de 

apoyo en el baño de temperatura constante. 
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3. Con control de temperatura de baño 

 

Reactivos y materiales 

1. Solución de limpieza de ácido crómico, contiene una solución fuertemente 

oxidante de limpieza con ácido. (Advertencia: ácido crómico es un peligro para la 

salud.  

2. Ejemplo de disolvente, no mezcle con la muestra. Filtrar antes del uso. 

2.1 Para la mayoría de las muestras de petróleo volátil o nafta es adecuado. De 

combustibles residuales, un prelavado con un disolvente aromático tal como 

tolueno o xileno puede ser necesario para eliminar el material asphaltenico. 

3. El secado de solventes, un disolvente volátil es mezclable con la muestra de 

disolvente (ver 7.2) y agua (ver 7.4). Filtrar antes del uso. 

3.1 La acetona es adecuado. 

4. Agua, desionizada o destilada y conforme a la especificación D 1193 o 3 grados 

de la norma ISO 3696. Filtrar antes del uso. 
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ASTM D 130 – 94 (Reaprobada 2000) Método de Prueba Estándar 

para Detección de Corrosión en Cobre de Productos d e Petróleo 

para la Prueba de Empañamiento de la Tira de Cobre.  

Equipo 

1. Tubos de ensayo, 25 por 150 mm. 

1.1 Aplicar un baño que pueda mantenerse a una temperatura constante de 

50±1°C (122 ± 2°F) o un 1006°C (212°F ± 2), o ambos, y con soportes adecuados 

para sostener la tubos de ensayo en posición vertical y se sumerge a una 

profundidad de 100 mm (4 pulgadas). Ya sea agua, aceite, o los baños bloque de 

aluminio son adecuados. 

2. Franja de corrosión del cobre prueba de la bomba, de acero inoxidable de 

acuerdo a las dimensiones, y capaz de soportar una presión de prueba de 100 psi 

(689 kPa). 

2.1. Proporcionar baños líquidos capaz de mantenerse a 40 ± 1°C (104 ± 2°F) o 

100 ± 1°C (212 ± 2°F), o ambos, y con soportes adecuados para mantener la 

bomba de prueba en una posición vertical. 

3. Los termómetros de inmersión total, para indicar la temperatura de ensayo 

necesario, con pequeñas divisiones de 1 ° C (2 ° F) o menos. No más de 25 mm (1 

pulgada) de la columna de mercurio debe extenderse por encima de la superficie 

del baño a la temperatura de prueba.  

4. Pulido de prensa, para la determinación de la tira de cobre se toma con firmeza 

sin estropear los bordes mientras se realiza el pulido. 

5. Ver Tubos de ensayo, probetas de vidrio plano, son convenientes para la 

protección de la corrosión de la tira la inspección cercana o el almacenamiento. 
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Materiales 

1. Lavar todo con disolventes volátiles, sin azufre, los disolventes hidrocarburos se 

podrán utilizar siempre que no presente ninguna mancha en absoluto cuando se 

probó en 50 °C (122 °F). Grado de prueba 

2. Pulido de materiales – El papel de lija de grano de carburo de silicio de 

diferentes grados de finura entre 65 µm (240-arena) de papel o tela, también un 

suministro de 105 µm (150-malla) de grano carburo de silicio y algodón de grado 

farmacéutico absorbente (algodón). 

3. Las tiras de cobre: 

3.1. Uso Especificación de tiras de 12.5 mm (1/2 pulgadas) de ancho, 1.5 a 3.0 

mm (1/16 a 1/8 pulgada) de grosor, cortado 75 mm (3 pulgadas) de largo de una 

superficie lisa, dura, en frío de cobre de 99.9% de pureza; acciones eléctricas 

barra de bus es en general adecuada. Las tiras se pueden utilizar varias veces, 

pero debe ser desechado cuando la superficie se deforma en el manejo. 

3.2 Preparación de la superficie: Remueva todos los defectos superficiales de los 

seis lados de la tira de papel de carburo de silicio con los grados de finura tal que 

sean necesarias para lograr los resultados deseados de manera eficiente. 

Terminar con 65 µm de silicio de carburo de papel o de tela, la eliminación de 

todas las marcas que puede haber sido hechas por otros grados de papel utilizado 

anteriormente.  

Sumerja la tira en el lavado con solvente desde el cual puede ser retirada de 

inmediato para la preparación final (pulido) o en los que se pueden guardar para 

uso futuro. 

3.2.1 En un procedimiento práctico manual para la preparación de superficie, 

coloque una hoja de papel sobre una superficie plana, humedecerlo con 

queroseno o lavado con solvente, y frotar la tira con el papel con un movimiento de 



 
83 

 
 

rotación, la protección de la franja de contacto con los dedos con un filtro sin 

cenizas. Por otra parte, la superficie de la banda puede ser preparada por el uso 

de máquinas de motor con los grados adecuados de papel o un paño seco. 

3.3 La preparación final- Quitar una tira del lavado con solvente. Sosteniéndolo en 

los dedos protegidos con papel de filtro sin cenizas, Coloque primero los extremos 

y los lados con las 105 µm (150-malla) de granos de carburo de silicio recogidos 

de una placa de vidrio limpia con una almohadilla de algodón (algodón) 

humedecido con una gota de disolvente de lavado. Limpie vigorosamente con 

almohadillas de algodón limpias (de algodón) y, posteriormente, tratar sólo con 

una pinza de acero inoxidable, no toque con los dedos. 

Utilice una abrazadera en un tornillo de banco y pula las superficies principales 

con carburo de silicio en algodón absorbente. No pula con un movimiento circular. 

Frote en la dirección del eje longitudinal de la tira, que lleva el movimiento más allá 

del final de la tira antes de que el cambio de dirección. Limpie todo el polvo de 

metal de la tira frotando enérgicamente con las almohadillas limpias de algodón 

absorbente, hasta una plataforma fresca sigue siendo inmaculado.  

Cuando la tira se limpia, inmediatamente se sumerge en la muestra preparada. 

3.3.1 Es importante que para pulir toda la superficie de la tira de manera uniforme 

para obtener una banda uniforme manchado. Si los bordes muestran un desgaste 

(superficie elíptica) que posiblemente muestren a la corrosión que el centro.  

El uso de un tornillo de banco (véase el apéndice) facilitará el pulido uniforme. 
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ASTM D 34-99 Punto de inflamación por Pensky-Martens Closed 

Cup Tester  

Equipo 

1. Pensky-Martens Closed Cup aparato (manual) - Este aparato consiste en la 

taza de prueba, prueba de la cubierta y el obturador, agitador, fuente de calor, el 

dispositivo de fuente de ignición, baño de aire, y la placa superior.  

2. Pensky-Martens Closed Cup aparato (automatizado) - Este aparato es un 

instrumento automatizado de punto de inflamación que es capaz de realizar la 

prueba de acuerdo con la Sección 11, Procedimiento A, y la Sección 12, el 

procedimiento B, de este método de ensayo. 

El aparato deberá usar la taza de prueba, prueba de la cubierta y el obturador, 

agitador, fuente de calor, y el dispositivo de fuente de ignición. 

3. Medición de temperatura del dispositivo es un termómetro con un rango como 

se muestra a continuación y conforme a los requisitos, o un dispositivo electrónico 

de la temperatura de medición, tales como termómetros de resistencia o 

termopares. El dispositivo se muestra la respuesta misma temperatura que los 

termómetros de mercurio. 

Fuente de ignición, una llama de gas natural, la llama de gas envasado, y 

arrancadores eléctricos (alambre caliente) se consideran aceptables para su uso 

como fuente de ignición. Los arrancadores eléctricos deberán ser del tipo de hilo 

caliente y se calienta la posición de la sección del dispositivo de encendido en la 

abertura de la tapa de la prueba de la misma manera como el dispositivo de llama 

de gas. De alerta de presión de gas suministrado con el aparato no podrá exceder 

de 3 kPa (12 pulgadas) de la presión del agua. 
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Reactivos y materiales 

1. Limpieza de solventes de uso de disolvente adecuado capaz de limpiar bien la 

muestra de prueba de la copa y el secado de la copa de prueba y la tapa. Algunos 

disolventes utilizados son el tolueno y acetona. Advertencia: El tolueno, acetona, y 

muchos disolventes son inflamables y peligrosos para la salud. Deshacerse de los 

disolventes y residuos de acuerdo con las regulaciones locales. 

 

 

EN14110-2003 Contenido de metanol 

Principio 

La muestra se calienta a 80 °C en un frasco herméticamente cerrado para permitir 

la desorción de metanol contenido en la fase gaseosa. Cuando se alcanza el 

equilibrio, una parte específica de la fase de gas se inyecta en un cromatógrafo de 

gases, donde el metanol se detecta con un detector de ionización de llama. 

Normalmente, el metanol es el único pico en el cromatograma. 

La cantidad de metanol se calcula con referencia a una calibración externa. El 

metanol también se puede determinar después de la adición de un patrón interno 

a la muestra antes del calentamiento, seguido por el cálculo con el uso de un 

factor de calibración interna. 

Nota Si el equipo manual sólo está disponible, sólo la calibración estándar interno 

debe ser utilizado. 
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Reactivos 

Deben utilizarse únicamente reactivos de grado analítico, a menos que se 

especifique lo contrario. 

1. El metanol, es de pureza conocida mayor que 99.5% 

2. 2-propanol, tiene una pureza conocida, más del 99.5% (respecto del 

procedimiento de calibración interna) 

3. Referencia FAME, con un contenido de metanol a menos de 0.001% (m/m) 

Nota 

Referencia FAME bien se puede obtener en el mercado o por el lavado de tres o 

cinco veces con agua destilada en un embudo de separación. FAME debe luego 

se seca por calentamiento a 90 ºC bajo agitación y presión reducida. 

4. Portador de gas, nitrógeno, helio o el hidrógeno, tiene una pureza conocida más 

del 99%. 

 

Equipo 

1. Viales tabique, 20 mL de capacitad 

2. Entre los tabiques (por ejemplo, TFE o Viton1)) y las tapas metálicas 

3. Jeringa de 10 µ con una precisión de 0,1 µL. 

4. Jeringa Gas 500 µl, equipado con una válvula (para el procedimiento manual) 

5. Alicate para terminales 

6. Pipetas de 1 mL, 2 mL de capacidad, 5 mL. 

7. Matraz aforado, la capacidad de 10mL y 25mL. 
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8. Cromatógrafo de gases equipado con columna capilar, inyector adecuado 

(sistema automático de espacio de cabeza o un split / splitless inyector) y detector 

de ionización de llama, integrador. 

9. Columna capilar, la columna de metanol es eluida como un pico simétrico. 

Fases estacionarias como metilpolisiloxano o polietilenglicol (por ejemplo, DBWAX 
2), CAR-BOWAX 2)) se puede utilizar con éxito y con un espesor de mínimo 0.5 µm 

se recomienda. 

10. El equipo de cámara de aire automático que se utilice deberá tener una 

capacidad de repetición de 1% o más respecto a las condiciones experimentales, 

como la temperatura de equilibrio, los tiempos de calentamiento, y el volumen del 

espacio de cabeza de muestreo. Esto se puede comprobar, si es necesario, por 

análisis repetidos de la misma muestra. 

Nota 

Equipo automático de espacio de cabeza se recomienda ya que además, desde 

su repetibilidad, permite el análisis automático y rápido con calibración externa.  

11 Balanza analítica con una resolución de 0.0001 g. 

12 Baño termostático o en el horno, 80 °C 

13 Horno termostático, 60 °C. 

 

Procedimiento 

1. Condiciones analíticas 

Las condiciones de trabajo GC serán elegidos teniendo en cuenta las 

características de la columna y el tipo de gas portador para alcanzar la resolución 

deseada, que se fija como mínimo 1.5 para el metanol y los picos de 2-propanol. 
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Nota 1 Los parámetros siguientes son sólo un ejemplo: columnas DB1 (longitud = 

30m de diámetro, interno = 0.32 mm, espesor de la película = 3 µm); 

-split inyector (caudal: 50ml/min); 

-temperatura del inyector y detector: 150 ºC 

-horno y la temperatura de la columna: 50 ºC 

-gas portador (hidrógeno) de presión: 40kPa 

-volumen inyectado: 500 µL 

Nota 2 Las siguientes condiciones cabeza de muestreo espacio se da como 

ejemplo: 

-Equilibrio de la temperatura: 80 °C 

-Equilibrio de tiempo: 45 min de muestreo de volumen: 500 µL 

2 Funcionamiento. El cromatógrafo de gases, se creará y gestionará de acuerdo 

con las instrucciones del fabricante. 

3 Soluciones de calibración 

Tres soluciones de calibración, con aproximadamente la concentración de metanol 

en el siguiente FAME (3.3) se preparó como se describe a continuación. Tenga en 

cuenta tres soluciones de calibración han demostrado ser suficiente en la práctica 

diaria para una cobertura más confiable del grado de las concentraciones de rango 

dado en el ámbito de este método. Para los rangos de concentración, también es 

posible utilizar soluciones otras calibraciones o más. 

3.1 Calibración de la solución A (0.5% (m/m) de metanol en FAME. 

Llenar un frasco de 25 mL con 25 mL volumétrica de la Fama (3.3) y añadir 

(112±0.1) mg (142µL) de metanol en la fase líquida con una jeringa (4.3) se hizo la 

adición en la fase líquida. La masa exacta se determina mediante la medición de 

peso. Es necesario asegurar una buena mezcla por agitación vigorosa. 
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3.2 Calibración de la solución B (0.1% (m/m) de metanol en FAME). 

Transferir 5 mL de solución de calibración de un análisis en un matraz de 25 mL y 

llenar cuidadosamente hasta la marca con FAME (3.3). 

3.3 Calibración de solución C (0.01% (m/m) de metanol en FAME). 

Transferencia de 1 mL de solución de calibración B en un matraz de 10 mL de 

análisis y llenar hasta la marca con FAME (3.3) 

4. Procedimiento 

Dos procedimientos alternativos, el primer uso de la calibración interna y el 

segundo con calibración externa se describen en las cláusulas 7.1 y 7.2, 

respectivamente. 

4.1 Procedimiento A - Uso de calibración interna. Este procedimiento 

generalmente se prefiere cuando sólo un pequeño número de muestras se analiza 

y cuando el equipo automático de espacio de cabeza no está disponible. 

 

 

DIN EN 14106-2003 Determinación del contenido de gl icerol libre 

Reactivos 

Deben utilizarse únicamente reactivos de grado analítico, a menos que se 

especifique lo contrario 

-Hexano 

-1,4 Butanediol, 99% mínimo 

- Alcohol etílico, 95% mínimo 

- Ácido fórmico, 99% mínimo. 

- El glicerol, 99% mínimo. 
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- Gas portador: helio, GLC grado. 

- Gases auxiliares: 

Hidrógeno, mínimo pureza 99%, libre de humedad y compuestos orgánicos; 

Aire, libre de compuestos orgánicos. 

Solución estándar interna: Pesar aproximadamente 80 mg (precisión de ± 0.0001 

g) de 1,4 Butanodiol en un matraz aforado de 100 mL de capacidad. 

Disolver en algunos mL de agua destilada, 1 mL de ácido fórmico y llenar hasta la 

marca utilizando agua destilada. La solución así preparada es estable durante 24 

horas de almacenarse a temperatura ambiente. 

 

Equipos 

Gas cromatógrafo equipado por los siguientes dispositivos: 

-Horno termostático para la columna, capaz de mantener la temperatura con una 

precisión de ± 1oC. 

- Puerto de inyección termostática, equipado para columna capilar en el modo de 

sub-divididas en menos o, alternativamente, para columna de relleno. 

- Detector de ionización de llama (FID) y un convertidor / dispositivo amplificador. 

- Grabador / integrador, capaz de ejecutar con el convertidor A / amplificador con 

un tiempo de respuesta máximo de 1 y de la velocidad de cuadro variable. 

- Columna capilar, tipo PoraPLOT Q, longitud = 10 m, diámetro 0.32 mm, espesor 

de la película = 10µm (Nota) o, columna alternativa llena Chromosorb 101, 4mm 

de diámetro, longitud = 1m. 
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Nota: algunos problemas y discrepancias en el comportamiento de la columna 

capilar de diferentes proveedores se han notado. Algunos autores se refieren 

también la posibilidad de utilizar columnas capilares recubiertas con FFAP (Fase 

de ácidos grasos libres) o fases polietileneglicol en lugar de la fase estacionaria 

sugerido. Sin embargo, la elección de la columna debe estar basada en los 

siguientes criterios: 

1.- La separación entre el glicerol y los picos de estándar interno debe ser 

completa (línea de base casi a cero entre dos picos); 

2.- El tiempo de análisis no debe exceder 15 min; 

Las columnas con un factor de respuesta para el glicerol, calculado como 9.3, 

superior a 2,5 no son adecuados. 

- Los controladores de flujo, de transporte y gases auxiliares. 

- Microjeringa de cromatografía de gases, 5 µL o 10 µL. 

- Matraces volumétricos de 50 mL y 100 mL de capacidad. 

- Dos marca pipetas de precisión, capacidad de 1 mL. 

- Pipetas volumétricas, capacidad de 5 mL 

- Balanza analítica, con precisión de ± 0.0001 g. 

- Tubos de ensayo de vidrio cónico, capacidad de 10 mL. 

- Máquina centrífuga, capaz de correr a la velocidad de 2000 revoluciones por 

minuto. 
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EN 14103 Metil ésteres por CG  

Determinación del porcentaje de ésteres metílicos de ácidos grasos presentes en 

la muestra por cromatografía de gases conforme EN ISO 5508, con calibración 

interna (metil heptadecanoato). 

Determinación del porcentaje de éster metílico de ácido linolénico en la muestra 

por cromatografía de gases según la norma ISO 5508. 

 

Cristalería 

1. Tapa de rosca viales con PTFE con cara de tabiques, la capacidad de 10mL. 

2. Matraz aforado, 50 mL de capacidad. 

3. Pipeta, de la capacidad de 5 mL con una precisión de 0.02 mL. 

 

Reactivos 

Deben utilizarse únicamente reactivos de grado analítico, a menos que se 

especifique lo contrario 

1. Heptano. 

2. Metil heptadecanoato de pureza conocida (99% mínimo). 

3. Metil heptadecanoato, la solución de 10mg/mL: pesan exactamente unos 500 

mg de metil heptadecanoato (5.2) en un matraz aforado de 50 ml (4.2) y enrasar 

con heptano (5.1) 

Equipos 

Equipos de laboratorio habituales y, en particular, el aparato descrito en la norma 

EN ISO 5508. 
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Muestreo 

El muestreo no es parte del método especificado en esta norma europea. Un 

método recomendado de muestreo se da en la norma ISO 5555. 

Preparación de la muestra 

Pesar con exactitud aproximadamente 250 mg de muestra en un vial de 10 mL 

(4.1), a continuación, añadir 5 mL de solución heptadecanoato de metilo (5.3) con 

una pipeta (4.3). 

 

 

 

EN 14538-2006 Determinación de Ca, K, Mg, Na y el c ontenido 

mediante el análisis espectral de emisión óptica 

Productos químicos 

A menos que se indique lo contrario, los productos químicos sólo de calidad 

analítica reconocida se utilizarán. 

Aceite de parafina, de baja viscosidad, Pharmacopeia (EUPHARM EP5). 

Queroseno, intervalo de ebullición comprendido entre150 °C y 325 °C. 

Soluciones elemento estándar, disuelto en aceite, 500mg/kg por elemento. Estos 

están disponibles como normas solo elemento, como por ejemplo Merck 115053 

(Ca), 115.057 (Mg), 115.054 (K) y 115.058 (Na), o también, al menos 

parcialmente, como las normas de varios elementos (por ejemplo, Spex). 

Argón, con un mínimo de pureza w = (Ar) = 99.996% (V / V) 
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Equipo 

Comercial de laboratorio y equipos de vidrio, en colaboración con las siguientes 

100 mL con tapón de las botellas, preferentemente de polietileno (PE), marrón 250 

mL con tapón de las botellas, preferentemente de polietileno (PE), marrón 

 

NOTA Con el fin de minimizar la contaminación de las soluciones, se recomienda 

para preparar todas las soluciones determinación en botellas de polietileno. No 

toque las superficies que puedan entrar en contacto con las soluciones de trabajo. 

Nuevo material de vidrio debe ser llenado con agua libre de sodio y se dejó 

durante dos días antes de su uso para eliminar el sodio soluble. Esto es 

especialmente importante cuando se utiliza este procedimiento para la 

determinación de sodio y / o potasio. 

 

Preparación de las soluciones de calibración y la solución en blanco 

General 

A fin de evitar homogeneidades, las soluciones estándar (elemento soluciones 

estándar) debería agitar vigorosamente antes de su uso. 

Las masas citados en 7.3, 7.4, 7.5 y 7.6 corresponden a un contenido de un 

elemento nominal de 500mg/kg por elemento en la solución estándar (soluciones 

de elementos estándar) y (argón). Calcular las concentraciones exactas de las 

soluciones de calibración, teniendo en cuenta el peso exacto. Todas las 

soluciones preparadas se homogeniza por agitación vigorosa. 

NOTA 1 Como recomendación general fuerte, la solución utilizada para la 

calibración debe estar recién preparado. Si eso no es posible, las muestras deben 

ser estabilizados con una cantidad adecuada pequeña de un agente estabilizador 

como ácido 2-etilhexanoico, que ha demostrado estar libre de los elementos objeto 

de la investigación. La experiencia de la práctica diaria ha demostrado que tales 
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muestras estabilizadas pueden ser utilizadas por cerca de 14 días. Sin embargo, 

también hay pruebas suficientes de que estándar de calibración, en particular, no 

es lo suficientemente estable, por lo que se recomienda para preparar nuevas 

soluciones para cada nueva calibración. 

NOTA 2 Los factores de dilución de las soluciones en blanco, las soluciones de 

calibración y solución de la muestra debe ser seleccionada de tal manera que las 

viscosidades son tan cerca uno del otro como posible. A menudo, esto se puede 

lograr mediante el uso de un factor de dilución algo mayor. 

 

Solución en blanco 

Aproximadamente 30 g de aceite de parafina, se pesa, con una precisión de 0.01 

g, en una botella de 250mL de educación física, se llenó de queroseno a una 

masa total de la muestra de aproximadamente 100 g, con una precisión de 0.01 g. 

 

Solución de calibración con un contenido de un elemento nominal de 0.5 mg / kg 

Para cada elemento, de aproximadamente 30 g de aceite de parafina, se añade, 

con una precisión de 0.01 g. Posteriormente, el queroseno se agrega para hacer 

con un peso total de la muestra de aproximadamente 100 g, con una precisión de 

0.01 g. 

Especial atención se ejecutará en el uso de esta solución de calibración, ya que no 

es tan estable como las otras. 

 

Solución de calibración con un contenido de un elemento nominal de 1mg/kg 

Para cada elemento, aproximadamente 0.2 g de solución estándar es pesado, con 

una precisión de 0.0001 g, en una botella de 250mL. Luego de aproximadamente 

30 g de aceite de parafina, se añade, con una precisión de 0.01 g. Posteriormente, 
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el queroseno se agrega para hacer con un peso total de la muestra de 

aproximadamente 100 g, con una precisión de 0.01 g. 

 

Solución de calibración con un contenido de un elemento nominal de 5mg/kg 

Para cada elemento, de aproximadamente 1 g de solución estándar, se pesa con 

una precisión de 0,0001 g, en una botella de 250mL. Luego de aproximadamente 

30 g de aceite de parafina, se añade, con una precisión de 0.01 g. Posteriormente, 

el queroseno se agrega para hacer con un peso total de la muestra de 

aproximadamente 100 g, con una precisión de 0.001 g. 

 

Solución de calibración con un contenido de un elemento nominal de 10mg/kg 

Para cada elemento, de aproximadamente 2 g de solución estándar, se pesa con 

una precisión de 0.0001 g en una botella de 250mL. Luego de aproximadamente 

30 g de aceite de parafina, se añade, con una precisión de 0.01 g. Posteriormente, 

el queroseno se agrega para hacer con un peso total de la muestra de 

aproximadamente 100 g, con una precisión de 0.001 g. 

 

 

DIN EN 14107-2003-10 Determinación del contenido de  fósforo en 

plasma de acoplamiento inductivo (ICP) espectrometr ía de 

emisión 

Reactivos 

Deben utilizarse únicamente reactivos de grado analítico, a menos que se 

especifique lo contrario. 

Recomendación para el lavado de cristalería: El fin de evitar la contaminación por 

fósforo, debido a los fosfatos contenidos en los detergentes usados para lavar el 
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material de vidrio, enjuague el último por lo menos dos veces con un aproximado 

de 5mol/L de solución de ácido clorhídrico. A continuación aclarar con agua 

destilada y luego seque. 

Xileno (mezcla de isómeros). 

ADVERTENCIA inflamables y tóxicos. 

Reservas de petróleo 75 1) (viscosidad 75mm2 /s). 

Estabilizador 1), opcional, para estabilizar la solución te de valores. 

Fósforo orgánico estándar de 1), 1000 mg / kg. 

NOTA Otros estándares adecuados disponibles en el mercado también se pueden 

utilizar. 

 

Fósforo, la solución de dilución intermedia, para la preparación del conjunto de 

soluciones de calibración: 100 mg/L de fósforo que contiene 0.6% de estabilizador 

(estabilizador 1), opcional, para estabilizar te solución madre): pesar con precisión 

de 0.001 g, aproximadamente 5 g de la solución de fósforo (fósforo orgánico 

estándar de 1), 1000 mg / kg). En un matraz aforado de 50 mL. Añadir 

aproximadamente 0.3 g de estabilizante (Estabilizador 1), opcional, para 

estabilizar la solución.), Aforar con xileno y homogeneizar la solución. El título 

exacto de esta solución será calculado y utilizado posteriormente por las normas. 

Esta solución puede conservarse durante un mes, si el estabilizador (estabilizador 

1), opcional, para estabilizar la solución te stock se utiliza. 

En el caso del estabilizador no se utiliza, la solución de dilución intermedia de 

fósforo no se pueden cumplir. 
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NOTA Los matraces aforados se puede sustituir por frascos desechables no 

calibrados, en este caso, las diluciones de las muestras se preparan y se expresa 

en masa / masa en lugar de masa / volumen. 

 

Equipo 

Un plasma de acoplamiento inductivo espectrómetro de emisión equipada con los 

siguientes elementos: 

Una antorcha de cuarzo. 

Un nebulizador (aparato que transforma la solución en un aerosol) 

Una bomba peristáltica es necesaria. La velocidad de bombeo se situará entre 0.5 

mL/min e incluyente 3mL/min. Viton ®2) los tubos de caudal se recomienda con el 

fin de soportar el xileno. 

Equilibrio, con una precisión de 0.1 mg. 

Cristalería: 25 mL y 50 mL de matraces aforados. 

Pipetas graduadas, de la capacidad de 1 mL y 5 mL de pipetas de volumen 

variable automática con puntas desechables de polipropileno. 

Muestreo 

Es importante que el laboratorio reciba una muestra que sea verdaderamente 

representativa y no ha sido dañado o cambiado durante su transporte o 

almacenamiento. 

El muestreo no es parte del método especificado en esta norma europea. Un 

método recomendado de muestreo se da en la norma ISO 5555 [1]. 
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Preparación de la porción de prueba 

Prepare la muestra de ensayo de acuerdo con EN ISO 661. La porción de ensayo 

no debe ser calentado y / o filtrado. 

 

Procedimiento 

Preparación de la muestra: el fin de evitar la contaminación por fósforo de las 

soluciones, todas las operaciones de muestreo se llevó a cabo utilizando pipetas 

de polipropileno o pipetas automáticas con puntas desechables. 

 

Pesar con precisión de 0.001 g, aproximadamente 2.5 g de la muestra en un 

matraz aforado de 25 mL, enrasar con xileno y agitar manualmente para 

homogeneizar. 

 

Tomar dos porciones de ensayo por muestra. 

NOTA Los frascos volumétricos podrán ser sustituidos por frascos desechables no 

calibrados: en este caso, las diluciones de las muestras se preparan y se expresa 

en masa / masa en lugar de masa / volumen. 

 

Preparación de las normas: preparar las soluciones de calibración con el 

contenido de fósforo siguientes: 0 mg/L, 0.5 mg/L, 1 mg/L, 2 mg/L, 4 mg/L. 

 

El contenido exacto de cada estándar se calculará de acuerdo con la 

concentración exacta de fósforo solución intermedia (fósforo, la solución de 

dilución intermedia, para la preparación del conjunto de soluciones de calibración). 

 

NOTA 1: El siguiente procedimiento se da como ejemplo: 

En cinco matraces aforados de 100 mL, pesar 10 g de aceite (el aceite stock 75 

(viscosidad 75mm2 / s)). Utilizando pipetas graduadas, la transferencia de 0.1mL, 

0.5 mL, 1 mL, 2 mL, 4 mL de la solución del fósforo 100 mg / (fósforo, la solución 
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de dilución intermedia, para la preparación del conjunto de soluciones de 

calibración). Llene hasta la marca con xileno y homogeneizar las soluciones. Las 

soluciones deberán prepararse en el momento de cada serie de análisis. 

 

Preparación del equipo: Desde aparatos provenientes de diversos fabricantes 

tienen diferentes configuraciones y opciones, es difícil especificar un 

procedimiento exacto. Siga las instrucciones del fabricante para el uso del 

instrumento con disolventes orgánicos. 

 

La elección de los parámetros instrumentales se determina el fin de obtener la 

mejor relación señal / fondo ratio. 

 

Medición: la medición de la intensidad de la línea de análisis se corresponde con 

el recuento de los máximos en la línea deducido de la cuenta del fondo. Ciertos 

instrumentos están equipados con un software que permite la corrección 

automática del fondo. 

 

Calibración: la realización de las aspiraciones de ambos en blanco y soluciones de 

calibración. Llevar a cabo tres mediciones para cada uno de ellos. 

 

Calculada para cada solución de la media aritmética de las tres mediciones. 

 

Construir la curva de calibración de estas mediciones mediante regresión lineal, 

trazando valores de intensidad de emisión con respecto a los valores de las 

concentraciones de fósforo respectivos expresados en mg/L. 

 

Nota Si el gráfico de los valores de intensidad de las emisiones respecto a los 

valores de los contenidos de fósforo no es lineal, el procedimiento debe ser 

inspeccionado por los errores y, si es necesario, el procedimiento de calibración 

debe repetirse a partir de la cláusula 9.2. 



 
101 

 
 

 

Análisis de la muestra: la realización de la aspiración de la solución de la muestra. 

Llevar a cabo las mediciones en la misma forma que para el estándar. 

 

 

 

DIN EN 14110-2003 Determinación del contenido de me tanol 

Reactivos 

Deben utilizarse únicamente reactivos de grado analítico, a menos que se 

especifique lo contrario. 

Metanol de una pureza conocida mayor que 99.5% 

2-propanol, tiene una pureza conocida, más del 99.5% (respecto del 

procedimiento de calibración interna). 

FAME de referencia, con un contenido de metanol a menos de 0.001% (m / m). 

FAME nota de referencia puede ser obtenido de fuentes comerciales, tres o cinco 

veces con agua destilada en un embudo de separación. FAME se secan por calor 

a 90 °C bajo presión reducida y agitar. 

Gas portador, nitrógeno, helio o el hidrógeno, tiene una pureza conocida más del 

99%. 

Equipo 

Viales de tabique, la capacidad de 20mL 

Membranas inertes (por ejemplo, TFE o Viton 1) y tapas metálicas. 

Jeringa, 10 µmL con una precisión de 0,1 µL 
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Jeringa de gas de 500 µL, equipado con una válvula (para el procedimiento 

manual) 

Alicates. 

Pipetas de 1 mL, capacidad de 2 mL, 5 mL 

Matraz aforado, 10 mL de capacidad y 2 mL. 

Cromatógrafo de gases equipado con columna capilar, inyector adecuado (sistema 

automático de espacio de cabeza o un split / splitless inyector) y detector de 

ionización de llama, integrador. 

Columna capilar, la columna de metanol eluido como un pico simétrico. Fases 

estacionarias como metilpolisiloxano (por ejemplo, DB1 2), SE30 2)) o 

polietilenglicol (por ejemplo, DBWAX 2), CAR-BOWAX2)) se puede utilizar con 

éxito y con un espesor de mínimo 0.5 µm se recomienda. 

NOTA: El uso de una columna de relleno equipado por una de las fases antes 

mencionadas estacionaria o de Chromosorb 101 2) también se permite. 

Equipo de espacio de cabeza automático.  

El equipo del espacio de cabeza automático utilizadas no podrán tener una 

capacidad de repetición de 1% o más respecto a las condiciones experimentales, 

como la temperatura de equilibrio, los tiempos de calentamiento, y el volumen del 

espacio de cabeza de muestreo. Esto se puede comprobar, si es necesario, 

mediante el análisis repetido de la misma muestra. 

NOTA Equipo automático de espacio de cabeza es recomendable ya que además, 

es de una mejor repetibilidad, que permite el análisis automático y rápido con 

calibración externa. Manual del equipo también se puede utilizar, sin embargo, 

mucho cuidado debe tener cuidado cuando los volúmenes de gas se toman de 

forma manual de los viales y cuando se les inyecta en el cromatógrafo de gases. 
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Balanza analítica con una resolución de 0.0001 g. 

Baño con termostato o el horno, 80 oC 

Horno con termostato, de 60 oC 

Condiciones analíticas 

Las condiciones de trabajo  de GC serán elegidos teniendo en cuenta las 

características de la columna y el tipo de gas portador para alcanzar la resolución 

deseada, que se fija como mínimo 1.5 para el metanol y los picos de 2-propanol. 

NOTA 1 Los parámetros siguientes son sólo un ejemplo: 

-Columna DB1 (longitud = 30m de diámetro, interno = 0.32 mm, espesor de la 

película = 3 µm); 

-Split inyector (caudal: 50mL/min) 

-Temperatura del inyector y detector: 150 °C 

-Horno y la temperatura de la columna: 50 °C 

-Gas portador (hidrógeno) de presión: 40kPa 

-Volumen inyectado: 500 µL. 

NOTA 2: La siguiente cabeza de las condiciones de muestreo espacio se da como 

ejemplo: 

-Equilibrio de la temperatura: 80 °C 

- Equilibrio de tiempo: 45 min 

- Muestreo de volumen: 500 µL 
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Operación 

El cromatógrafo de gases, se creará y gestionará de acuerdo con las instrucciones 

del fabricante. 

Soluciones de calibración 

Tres soluciones de calibración, con aproximadamente la concentración de metanol 

en el siguiente FAME (FAME de referencia, con un contenido de metanol a menos 

de 0.001% (m / m)), se preparó como se describe a continuación. 

NOTA Tres soluciones de calibración han demostrado ser suficiente en la práctica 

diaria para una cobertura fiable de la gama de concentración que figuran en el 

alcance de este método. Para los rangos de concentración de otros, también es 

posible utilizar otras soluciones de calibración o más. 

 

Solución de calibración A (0.5% (m / m) de metanol en FAME) 

Llenar un frasco de 25 mL con 25 mL volumétrica de FAME (FAME de referencia, 

con un contenido de metanol a menos de 0.001% (m/m)) y suma (112 ±0.1) mg 

(142µL) de metanol en la fase líquida con una jeringa (jeringa de 10 mL con una 

precisión de 0.1 mL), la adición que se hizo en la fase líquida. La masa exacta se 

determina mediante la medición de peso. Es necesario asegurar una buena 

mezcla por agitación vigorosa. 

 

Solución de calibración B (0.1% (m/m) de metanol en FAME) 

La transferencia de 5 mL de solución de calibración de un análisis en un matraz de 

25 mL y llenar cuidadosamente hasta la marca con FAME (FAME de referencia, 

con un contenido de metanol a menos de 0.001% (m/m)). 
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Solución de calibración C (0.01% (m/m) de metanol en FAME)  

Transferencia de 1 mL de solución de calibración B en un matraz de 10 mL de 

análisis y llenar hasta la marca con FAME (FAME de referencia, con un contenido 

de metanol a menos de 0.001% (m/m)). 

 

 

DIN EN 14105-2011-07 Determinación del contenido en  glicerol 

libre y total y en mono-. di- y triglicéridos 

Reactivos 

Deben utilizarse únicamente reactivos de grado analítico, a menos que se 

especifique lo contrario. 

1. N-metil-N-trimethilsililtrifluoroacetamida (MSTFA) 

2. Piridina, máximo 0.1% de agua, almacenados en un tamiz molecular 

NOTA piridina sililo grado (3.10) también se puede utilizar 

3. Tetrahidrofurano (THF) 

4. n-heptano 

5. glicerol 

6. 1,2,4 –butanotriol 

7. 1-glicerilo monononadecanoato (Mono C19) 

8. 1,3 glicerilo dinonadecanoato (Di C38) 

9. Glicerilo trinonadecanoato (Tri C57) 

10. Piridina, sililo grado 
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Equipo 

Equipos de laboratorio habituales y, en particular, las siguientes. 

1. Cromatógrafo de gases equipado con un inyector en columna o un dispositivo 

equivalente, un horno de temperatura programable y un detector de ionización de 

llama. 

2. Columna capilar, capaz de ser programado hasta 400 oC ("alta temperatura" 

tipo) para que las siguientes características se aconseja: 

-100% Dimethilplisiloxano o 95% dimetil-5% de la fase estacionaria 

difenilpolisiloxano; 

-15m de longitud; 

-diámetro interior 0.32 mm 

-espesor de la película de 0,1 µm. 

3. Matraz aforado, 50 mL de capacidad 

4. Matraces aforados, capacidad de 20mL 

5. Matraces aforados, capacidad de 10mL 

6. Tapa de rosca viales con PTFE con cara de tabiques, capacidad de 10mL 

7. Pipeta de precisión, 1 mL de capacidad 

8. Microjeringa de 100 µL capacidad 

9. Microjeringa, la capacidad de 500µL 

10. Microjeringa, 5 µL o 10 µL de capacidad especialmente diseñada para la 

operación de columna 

11. Cilindro graduado, 10 mL capacidad  

12. Balanza analítica, con una precisión de ±0.1 mg 
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Reactivos 

1. Gas portador, el hidrógeno o el helio 

2. Gases auxiliares tales como el aire, el hidrógeno y el nitrógeno 

Preparación de soluciones 

1. 1,2,4-butanotriol solución madre, 1mg/mL 

Pesar con precisión aproximadamente 50 mg (precisión de ± 0.1 mg) de 1,2,4-

butanotriol (1,2,4-butanotriol) en un matraz aforado de 50 ml y completar hasta la 

marca con piridina (Piridina, máximo 0.1% de agua, almacenados en un tamiz 

molecular). 

2. Glicerol solución de reserva, 0.5 mg/mL 

Pesar con precisión aproximadamente 50 mg (precisión de ± 0,1 mg) de glicerol 

(glicerina) en un matraz aforado de 10 mL (matraces aforados, de capacidad de 10 

mL) y completar hasta la marca con piridina (Piridina, máximo 0.1% de agua, 

almacenados en un tamiz molecular). Con una pipeta (pipeta de Precisión, 1 mL 

de capacidad), 1 mL de transferencia de esta solución en un matraz volumétrico 

de 10 mL (matraces aforados, 10 mL de capacidad) y completar hasta la marca 

con piridina (Piridina, máximo 0.1% de agua, almacenados en un tamiz molecular). 

3. Glicéridos solución madre estándar, 2,5 mg / mL 

Para cada referencia glicérido, monononadecanoate (1-glicerilo 

monononadecanoate (Mono C19)), dinonadecanoato (1,3 glicerilo 

dinonadecanoato (Di C38)), precisa un peso aproximado de 50 mg (precisión de 

±0.1 mg) en un matraz aforado de 20 mL única (matraces aforados, 20 mL de 

capacidad) y completar hasta la marca con tetrahidrofurano (tetrahidrofurano 

(THF)). 
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La solución deberá ser perfectamente limpia a temperatura ambiente. Después de 

un almacenamiento en refrigerador a 4 ºC, la solución podría mostrar un 

precipitado que debe volver a disolver de manera espontánea cuando se restaura 

a temperatura ambiente, sin calentamiento externo. 

NOTA si se almacena a 4 ºC la solución es estable por casi 3 meses. 

4. Mezcla comercial de monoglicéridos 

Compuesto por mono-palmitoilglicerol (monopalmitin), mono-glicerol estearoil 

(monostearin) y de mono-oleoilglicerol (monoolein), presentes en cantidades que 

tengan una masa idéntica. 

Prepare una solución de reserva de esta mezcla por un peso aproximado de 100 

mg en 10 mL matraz volumétrico (matraces aforados, capacidad de 10 mL) y 

completar hasta la marca con piridina (Piridina, máximo 0.1% de agua, 

almacenados en un tamiz molecular). Esta solución puede ser utilizada para ubicar 

los picos relevantes en las rutas de CG. 

Soluciones de calibración 

Preparar cuatro soluciones de calibración mediante la transferencia en una serie 

de viales (Tapa de rosca viales Con PTFE Con cara de Tabiques, capacidad de 10 

mL) de los volúmenes de las soluciones madre de glicerol y de 1,2,4-butanotriol, 

utilizando el microjeringas 100µL. No utilice una jeringa a su máxima capacidad, 

pero prescindir de la mitad del volumen dos veces (es decir: en el caso de la dosis 

de 100 µL con una jeringa de 100 µL, 50 µL de carga dos veces). Asegúrese de 

que la aguja y el cuerpo de la jeringa sin burbujas de aire, y los volúmenes de 

medir sólo por la diferencia (es decir, al dispensar 80µL, llenar la jeringa hasta 100 

µL y solución de suministro hasta la marca de 20 µL). 
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Tabla 1 - Preparación de soluciones de calibración 

Solución madre 1 
µL 

2 
µL 

3 
µL 

4 
µL 

Jeringa 
µL 

glicerol solución (Glicerol Solución de 
Reserva, 0.5 mg / ml) 
 

10 40 70 100 100 

Interna butanotriol sol. (1,2,4-
butanotriol Solución Madre, 1mg/mL) 

80 80 80 80 100 

 

 

DIN EN 14103-2011-07 Determinación del contenido de  éster en 

éster metílico y ácido linolénico 

Reactivos 

Deben utilizarse únicamente reactivos de grado analítico, a menos que se 

especifique lo contrario. 

1. Tolueno, grado analítico. 

2. Nonadecanoico éster metílico del ácido (FAME C19), la pureza. min. 99.5% 

(m/m). 

NOTA estándar deben mantenerse en un lugar seco para limitar la absorción de 

agua. Su contenido de agua debe ser verificada por Karl-Fisher cuando un nuevo 

lote de estándar abierto. 

3. Gas portador, el hidrógeno o el helio. 

4. Gases auxiliares: 

- Aire; 

-Hidrógeno. 
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Equipos 

Equipos de laboratorio habituales y, en particular, las siguientes. 

1. Cromatógrafo de gases equipado con una variable de flujo dividido inyector o un 

dispositivo equivalente, un horno de temperatura programable y un detector de 

ionización de llama. 

 

2. Columna capilar, recubiertas con polietilenglicol (Carbowax 20M) fase 

estacionaria, las siguientes características se han encontrado adecuados: 

Longitud: 30 metros de diámetro, interno: 0.25 mm, espesor de la película: 0.25 

µm. 

NOTA fase estacionaria que no polietilenglicol deben ser probados antes de ser 

seleccionado como co-elución entre la norma interna (FAMEC19) y otros ésteres 

metílicos de ácidos grasos pueden existir. De hecho, hay una co-elución entre 

FAME C19 y éster metílico del ácido linolénico (FAME C18: 2) cuando se utiliza 

una columna con una fase estacionaria, como un 70% cianopropilo-polisilfenil-

siloxano. 

3. Usar mono-tubos de plástico equipado con tapón, la capacidad de 10mL 

4. Pipeta, 10 mL de capacidad. 

5. Balanza analítica, con precisión de ± 0.1 mg. 
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ISO 20884-2011 Determinación del contenido de azufr e-Longitud 

de onda dispersiva de rayos X de la espectrometría de 

fluorescencia 

Reactivos 

1. Sulfuro de dibutilo, del contenido de azufre nominal 21.92% (m/m), o disulfuro 

de dibutilo, del contenido de azufre nominal 35.95% (m/m), se emplee para la 

calibración de azufre. 

Se debe tener cuidado volatilidad dueto. 

2. Aceite blanco (parafina perliquidum), para su uso como una solución en blanco, 

de alto grado de pureza, con un contenido de azufre inferior a 1mg/kg. Compruebe 

solución te blanco antes de su uso con el espectrómetro (5.1). Una señal de azufre 

no será detectable. 

3. Oleato de metilo, para su uso como una solución en blanco cuando se analiza 

FAME, con un contenido de azufre inferior a 1mg/kg. Comprobar la solución en 

blanco antes de su uso con el espectrómetro (5.1). Una señal de azufre no será 

detectable (es decir, la intensidad será menor que la intensidad equivalente a 1 

mg/kg). Otros que contienen oxígeno y azufre-solución en blanco, como el octanol, 

también se puede utilizar. 

 

Equipo 

1. Longitud de onda dispersiva de rayos X espectrómetro de fluorescencia, con la 

capacidad para medir las tasas de recuento de los S K-L2, Fluorescencia de rayos 

X de radiación y la radiación de fondo. Debido a la radiación de fondo de por sí 

bajos producidos por los instrumentos que utiliza radiación monocromática para la 

excitación, no es obligatorio para medir la radiación de fondo, cuando este tipo de 
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instrumentos se utiliza. Los requisitos mínimos para el espectrómetro se dan en la 

Tabla 1. 

Tabla 1 - Requisitos Espectrómetro 

Componente excitación policromática excitación monocromática 
ánodo El rodio, el escandio o de 

cromo 
El rodio, el cromo escandio 
o titanio 

voltaje No menos de 30 kV No menos de 30 kV 
 

corriente No menos de 50 mA No menos de 0,1 mA 
 

Colimador óptico  colimador gruesa monocromador 
 

Análisis de cristal Germanio, pentaeritrita o 
grafito 

Germanio, pentaeritrita o 
grafito 
 

camino óptico Vacío de helio Vacío de helio 
 

Ejemplo de ventana de taza La película de poliéster, 4 
µm máximo 

Película de poliéster, 4 µm 
como máximo 
 

detector Contador proporcional con 
el analizador de altura de 
impulsos 

Contador proporcional con 
el analizador de un solo 
canal 

longitud de onda S K-L2, 3 en 0,537  3nm La 
radiación de fondo de 
0,545nm 

S K-L 2,3 en 0,537 3nm 

a Menor consumo de energía del sistema se puede utilizar, siempre que hayan sido 
validados para cumplir con los requisitos de precisión especificados en la cláusula 12. 
 
b En los instrumentos que utilicen el vacío, la muestra no está expuesta directamente al 
vacío del camino óptico, pero está separado por una ventana secundaria. 
 
c La película de poliéster es la opción preferida como muestras del contenido aromático 
muy alto puede disolver película de policarbonato. Hay posiblemente trazas de silicio, 
calcio y azufre en algunos tipos de película. Sin embargo, los efectos deben ser 
cancelados cuando las muestras y estándares se analizan utilizando el mismo lote de la 
película. Es importante que las muestras, estándares y blancos se midan utilizando el 
mismo lote de la película para evitar el sesgo. Otros materiales de la ventana muestra la 
capacidad de absorción de igual o mejor, la pureza y la estabilidad también se puede 
utilizar. 
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2. Balanza analítica, con capacidad de pesaje de precisión de 0.1 mg. 

Soluciones de calibración 

1. Solución en blanco 

Utilice el aceite blanco (Parafina perliquidum) como una solución en blanco. 

Si la fama es objeto de análisis, utilice una solución en blanco de acuerdo con 

Oleato de metilo para minimizar los efectos potenciales de la matriz. 

2. Solución madre 

Pesar una cantidad de la sustancia requiere calibración (Sulfuro de dibutilo) con 

una precisión de 0.1 mg, y se diluye con la solución en blanco (Parafina 

perliquidum u Oleato de metilo, en su caso) a temperatura ambiente para que una 

solución de reserva con un contenido de azufre conoce con precisión (con 

precisión de 1 mg/kg) de aproximadamente 1000 mg/kg se obtiene. 

Se debe tener cuidado debido a la volatilidad de la sustancia de calibración. 

 

 

Soluciones de calibración 

Pesar una cantidad apropiada de la solución (solución de archivo) con una 

precisión de 0.1 mg en botellas y se diluye con una solución en blanco (Parafina 

perliquidum u Oleato de metilo, según el caso) para que las soluciones estándar 

con contenidos de azufre, de conformidad con las tablas 2 y 3 se obtienen 

mediante la agitación a temperatura ambiente. El contenido de azufre en las 

soluciones de calibración se indican en miligramos por kilogramo, redondeado a la 

aproximación de 0.1 mg / kg. 
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Tabla 2- Soluciones de calibración - rango bajo contenido en azufre 

Número Contenido de azufre 
Solución en blanco    0 0,0 
2,1 5,0 
2,2 10,0 
2,3 25,0 
2,4 50,0 
Tabla 3- Soluciones de calibración – rango alto contenido en azufre 

Número Contenido de azufre 
Solución en blanco    0 0,0 
3,1 50,0 
3,2 100,0 
3,3 200,0 
3,4 350,0 
3,5 500,0 
 

Almacenamiento y la estabilidad de las soluciones de calibración. 

Soluciones de calibración preparadas de acuerdo con la Tabla 2 tienen una 

estabilidad limitada y se utiliza en el día en que se preparan. 

 

Soluciones de calibración preparadas de acuerdo con la Tabla 3 tienen una 

estabilidad de no más de una semana si se almacena en un lugar fresco (nevera). 
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ISO 3987-2010 Determinación de cenizas sulfatadas e n aceites 

lubricantes y aditivos 

Reactivos 

Para el análisis se describe en esta norma internacional, deben utilizarse 

únicamente reactivos de pureza analítica reconocida y agua cumplir con los 

requisitos de grado 3 de la norma ISO 3696:1987 

1. Baja - aceite mineral de ceniza, aceite blanco tiene un contenido de cenizas 

sulfatadas (determinadas de la siguiente manera) más bajo que el límite capaz de 

ser determinado por esta norma internacional. 

 

Determinar la ceniza sulfatada del aceite por el procedimiento a dada en la 

cláusula 8, pero utilizando 100 g de aceite blanco, pesados con precisión de 0.5 g, 

en una cápsula de platino a 120 mL 150 mL. Deducir el espacio en blanco de 

ácido sulfúrico como se describe en 8.11. 

2. El ácido sulfúrico (H2SO4), se concentró 98% de pureza mínima. 

3. El ácido sulfúrico (1 +1), preparado por adición lenta de un volumen de ácido 

concentrado (5.2) a un volumen de agua. 

4. propano-2-ol, mínimo 99% de pureza. 

5. Tolueno, el 99% de pureza mínima. PRECAUCIÓN: El tolueno es inflamable y 

tóxico. 

 

Equipo 

1. Cápsula de evaporación o crisol de porcelana, sílice fundida o platino, de 50 mL 

a 100 mL de capacidad. Para las muestras de rendimiento inferior al 0.2% (m/m) 

de ceniza sulfatada, use una cápsula de platino evaporación o crisol de 120 mL a 
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150 mL de capacidad. No use un recipiente de platino si la muestra se sabe que 

contiene elementos como el fósforo, que son perjudiciales para el platino. 

 

2. Horno eléctrico, capaz de mantener una temperatura de 775±25 °C y, 

preferiblemente, con aberturas en la parte delantera y trasera para permitir la 

corriente natural de aire pase a través del horno. 

 

3. Balance, capaz de pesar con precisión de 0.1 mg 

4. Contenedor de refrigeración, sin desecante. 

5 Papel de filtro, el 0.01% (m/m) como máximo de cenizas. 

 

 

D2500 – 99 Método de prueba estándar para  Nube de puntos de 

Productos del Petróleo 

1. Prueba Jar, claro, cilíndrico, fondo plano, de 33.2 o 34.8 mm de diámetro 

exterior y 115 y la altura de 125 mm.   

2. Termómetros de acuerdo a los requisitos prescritos en la especificación E 1 

o especificaciones para IP termómetros estándar. 

                                                                                        Número de Termómetro 

Termómetro Número             Rango de temperatura             ASTM      IP 

De nubes altas y verter                -38 a +50 °C                        5C         1C 

Nubes bajas y verter                    -80 a +20 °C                        2C         6C 

 

 



 
117 

 
 

3. Corcho, para adaptarse al matraz de prueba. 

4 Chaqueta, metal o vidrio, estancos, inferior cilíndrica, plana, alrededor de 115 

mm de profundidad, con un diámetro interior de 44.2 a 45.8 mm.  

5. Disco, corcho o fieltro, de 6 mm de espesor para adaptarse libremente dentro 

de la chaqueta. 

6. Junta, forma de anillo, de unos 5 mm de espesor, para que encaje 

perfectamente alrededor de la parte exterior del recipiente de prueba y libremente 

dentro de la chaqueta. 

7. Baño o baños, se mantiene a temperaturas prescritas con un firme apoyo para 

sostener la cubierta vertical. 

  

Reactivos  

1. Hielo y agua de 10 °C 

2. Hielo picado y los cristales de cloruro de sodio -12 °C 

3. Hielo picado y los cristales de cloruro de calcio -26 °C 

4. Acetona, alcohol metílico o etílico, o nafta de petróleo frío en un vaso de metal 

cubierta con una mezcla de hielo y sal a - 12 °C, y luego con dióxido de carbono 

sólido suficiente para dar la temperatura deseada. 

5. Acetona acetona grado técnico  

6. Cloruro de calcio, Cloruro de calcio de grado comercial o técnico adecuado 

7. Dióxido de carbono (sólido) o hielo seco 

8. El etanol o alcohol etílico 

9. El metanol o alcohol metílico, un comercial o grado técnico de metanol seco 
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10. Nafta petróleo. 

11. Los cristales de cloruro de sodio, Cloruro de sodio de grado comercial o 

técnico adecuado. 

12. Sulfato de Sodio - Grado reactivo de sulfato de sodio anhidro se debe utilizar 

cuando sea necesario. 

 

 

 

ATSM D 4530 – 00 Determinación de residuos de carbo no (Método 

Micro) 

Equipo 

1. Los viales de vidrio de la muestra, 2 mL de capacidad, de 12 mm de diámetro 

exterior de aproximadamente 35 mm de alto. 

2. Mayor 4 dram viales de vidrio, con una capacidad de 15 mL (20.5 a 21 mm de 

diámetro exterior en un 70±1 mm de alto 

3. Cuentagotas o una barra pequeña, para la transferencia de la muestra. 

4. Horno de coque con cámara de calefacción circular de aproximadamente 85 

mm (33/8 pulgadas) de diámetro por 100 mm (4 pulg.) De profundidad, de carga 

superior, con capacidad de calentamiento de 10 a 40 °C / min hasta 500 °C, con 

orificio de escape de 13 mm (1/2-in.) de diámetro interior para purgar el nitrógeno 

de la cámara del horno de entrada cerca de la cima. 

5. Vial porta muestras cilíndrico bloque de aluminio, de aproximadamente 76 mm 

(3 pulg.) de diámetro por 16 mm (5/8-in.) De espesor, con doce agujeros 

uniformemente espaciados (para viales) cada 13 mm (1/2 pulg.) de diámetro por 13 
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mm (1/2-in.) de profundidad. Los agujeros están dispuestos en un patrón circular 

alrededor de 3 mm (1/8 pulgadas) desde el perímetro.  

6. Una versión modificada del titular de la muestra vial estándar.  

7. Termopar, propicio al controlador y rango de temperatura de interés, con 

indicador de temperatura exterior, grados Celsius. 

8. Balanza analítica, con sensibilidad de ±0.1 a 20 mg capacidad mínima g de 

peso. 

9. Cilindro de Nitrógeno Grado Cero (Industrial), con regulador de dos etapas, para 

la presión de salida de 0 a 200 kPa (0 a 30 psig). 
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4.- Accesorios, Materiales y Reactivos necesarios p ara los equipos del Polo 

Tecnológico Nacional en Biocombustibles y Servicios  Analíticos. 

A continuación, se realizó primeramente la captura de datos de los diferentes 

equipos instalados en el Polo Tecnológico Nacional en Biocombustibles y 

Servicios Analíticos, tomando como referencia el nombre, la marca y el modelo de 

cada uno de ellos, para después continuar con una búsqueda en internet de cada 

uno de sus catálogos, claro tomando como referencia cada uno de sus 

distribuidores. Teniendo los catálogos de los equipos se requirió de una redacción 

de los Accesorios, Materiales y Reactivos, requeridos para su funcionamiento. Tal 

y como se describen a continuación. 
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CENTRÍFUGA REFRIGERADA 110V MARCA HERMLE MODELO Z32 6K 
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BALANZA DE HUMEDAD MARCA OHAUS 

 
 

BOMBA DE VACÍO MARCA LABCONCO MODELO 117  
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CAMPANA DE EXTRACCIÓN MARCA LABCONCO 2247500  
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LIOFILIZADORA LABCONCO 7750020-110339221 W 
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MEDIDOR DE PH HACH 51750-12 SENSION3 
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MUFLA MARCA FELISA  
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CROMATÓGRAFO DE GASES FID Y MASAS THERMO SCIENTIFIC  
TRACE GC ULTRA 
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EQUIPO DE FLUORESENCIA DE RAYOS X CON ENERGÍA DISPE RSIVA 
OXFORD INSTRUMENTS X-SUPREME 8000 
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ESPECTROFOTÓMETRO DE INDUCCIÓN DE PLASMA THERMO 
SCIENTIFIC iCAP 6000 SERIES 
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HORNO MICROONDAS MARSXPRESS 
 

Set de vasos Xpress de 40 unidades, capacidad 75ml. Temperatura máxima de 
Operación: 260°C Presión Máxima de Operación: 5 00psi Incluye 40 liners de 
Teflón de 75ml, 40 tapones de Teflón, 40 mangas de seguridad y un plato giratorio 
de 40 posiciones para vasos de 75ml. Diseñados especialmente para realizar 
digestiones de muestras de agua siguiendo norma EPA 3015 asegurando la 
retención de compuestos volátiles. Vasos con control de temperatura infrarrojo 
consistente en el monitoreo de todos los vasos durante la digestión, sin la 
necesidad de puertos de salida/entrada adicionales. La presión debe ser 
controlada en cada vaso mediante un diseño que permita liberar la presión en 
exceso. 
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AGITADOR DE MATRACES THERMO SCIENTIFIC MAXQ 2000 

BALANZA ANALÍTICA MARCA OHAUS MODELO PA214   PIONEE R 
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BAÑO DE AGUA MARCA NEW BRUNSWICK SCIENTIFIC MODELO 
CLASSIC C76 

 

BOMBA DE VACÍO MARCA WELCH GEM 1.0 MODELO 8890 (A-7 5) 
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HORNO CON CAPACIDAD DE 400L   BINDER 

873 BIODIESEL RANCIMAT   METROHM 
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EQUIPO PARA LA DETERMINACIÓN DE NÚMERO DE CETANO 
GRABNER INSTRUMENTS  IROX DIESEL 

Equipo adicional  

 040-
002   Impresora matricial con puerto serie  

 a 
solicitud  

 040-
016  

 Coche conector de la batería externa  
 incl.  Cable de conexión (A1000-900-00)  

 a 
solicitud  

 040-
172  

 Mini-teclado para conexión directa incl.  Protección de la piel 
(A1000-601-00)  
 incl.  protección de la piel (A1000-601-00)  

 a 
solicitud  

 Accesorios y repuestos  

 040-
017   Jeringa de vidrio, (vol. 10 ml)  

 a 
solicitud  

 040-
027   Filtro de metal 10 µ (5 piezas).  

 4  

 040-
076   Desechar los envases con tapa  

 1  

 040-
142   Infrarrojos fuente Kanthal   

 1  

 040-
143   Contenedor de 125 ml con gel de sílice  

 2  

 040-
242  

 Paquete de baterías para amortiguar la IROX durante el inicio del 
motor de un coche  
 para amortiguar la IROX durante el arranque del motor del coche  

 a 
solicitud  

 040-
268  

 Windows software  
 para el control remoto, los resultados y la transferencia de espectro, la 
comparación de los espectros, etc. incl.  Cable de conexión (A1000-
150-00)  

 1  

 040-
306   Anti-vibración marco   

 a 
solicitud  
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EQUIPO PARA LA DETERMINACION DE PUNTO DE IGNICION P ENSKY 
MARTENS PETROTEST PMA4 
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OXIDACIÓN POR LA TIRA DE COBRE PETROTEST DP 

 Accesorios y repuestos  

 021-
038  

 Tubo de ensayo de vidrio, (también baño de aire) de diámetro 25 
mm x 150 mm de longitud  

 10  

 021-
390  

 Recipiente de baja presión  
 que consta de tapón de rosca y la junta, de acero inoxidable para 
presiones de prueba de hasta 7 bar (100 psi)  

 a 
solicitud  

 021-
395  

 Conjunto de la norma ASTM D 130 de cobre Franja de Normas de 
corrosión  

 1  

 021-
396  

 Juntas tóricas para bombas de presión, un conjunto de 10 cada 
uno  

 a 
solicitud  

 021-
397  

 Franja de Vicepresidente para la celebración de una prueba del 
metal de bandas  

 a 
solicitud  

 021-
399  

 ASTM-Cobre-Strip, las superficies no preparada, 1 / 2 x 3 x 1 / 8 ", 
juego de 10  

 10  

 021-
400  

 Tubo de visualización plana de cristal de seguridad de 250 mm de 
largo  

 a 
solicitud  

 021-
401   Termómetro ASTM 12C/IP 64C -20 ... 102: 0,2 ° C  

 2  

 021-
402  

 Termómetro ASTM 12C/IP 64C -20 ... 102: 0,2 ° C / off.  
certificado  

 a 
solicitud  

 021-
405  

 El carburo de silicio de grano 150 de papel (10 hojas) para el 
pulido previo  

 3  

 021-
406  

 El carburo de silicio de 240 lija de grano, 65µm (10 hojas) para el 
pulido  

 3  

 021-
407  

 El carburo de silicio de 360 lija de grano (10 hojas) para el pulido 
fino  

 a 
solicitud  

 021-
408  

 El carburo de silicio de 500 lija de grano (10 hojas) para el pulido 
muy fino  

 a 
solicitud  

 021-  El carburo de silicio de 600 lija de grano (10 hojas) para el pulido  a 
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409  extra fino  solicitud  

 021-
412  

 El carburo de silicio papel de lija de grano 100 (10 hojas)  
 a 

solicitud  

 022-
507  

 Tarro de prueba, y 34 x 120 mm, con fondo de vidrio plano, con 
marca  

 a 
solicitud  

 023-
921   Termómetro ASTM 19C 49 ... 57: 0,1 ° C  

 a 
solicitud  

 023-
924   Termómetro ASTM 24C 22C/IP 95 ... 103: 0,1 ° C  

 a 
solicitud  

 023-
927   Termómetro ASTM 19C 49 ... 57: 0,1 ° C / off.  certificado  

 a 
solicitud  

 023-
930  

 Termómetro ASTM 24C 22C/IP 95 .. +103:0.1 ° C / certificado 
oficialmente  

 a 
solicitud  

 024-
403  

 Recambio del elemento de calefacción 230 V, 2000 W para el 
termostato de baño DP 25-0600  

 a 
solicitud  

 024-
694  

 El carburo de silicio en polvo, 105 micras (malla 150), bolsa de 
1.000 g  

 1  

 025-
334  

 Cubierta para Bathopening н 51 mm  
 a 

solicitud  

 026-
029   Termómetro 0 125: 1 ° C DIN 12 786  

 a 
solicitud  

 026-
152  

 Vidrio plano tubo de ensayo según.  ASTM, 250 mm de largo 
(banda de protección Vesel)  

 10  

 026-
548   Vicios Strip (juego de 2) para el 1 y 4 de metal Teststrips-  

 a 
solicitud  

 026-
549   Strip-Vicepresidente de 4-Metal Teststrips  

 a 
solicitud  
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RESIDUO CARBONOSO PETROTEST MCR-210 
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EQUIPO PARA LA DETERMINACIÓN DEL PUNTO DE TAPONAMIE NTO 
DEL FILTRO FRÍO KOEHLER 

Información 
para hacer 
pedidos  

 
Catálogo  
 Número   

 Descripción del producto    Requisitos 
eléctricos   

 K45900   Obstrucción del filtro frío aparato de punto de 
 

 K45920   Sistema de vacío  
 

 K45950   Refrigeración mecánica en frío de filtro Punto 
de Conexión baño de enfriamiento   115V 60Hz  

 K45995   Refrigeración mecánica en frío de filtro Punto 
de Conexión baño de enfriamiento   220-240V 50Hz 

 K45910   Baño de enfriamiento, el Modelo de hielo 
seco   

 

 

Accesorios  

 Catálogo   
 Número    Descripción del producto   

 250-000-05C   ASTM 5C Termómetro  
 Rango: -38 a +50 ° C  

 250-000-06C   ASTM 6C Termómetro  
 Rango: -80 a +20 ° C  

 

 Al indagar acerca de NIST termómetros certificados, 
consulte el número de catálogo para el termómetro 
correspondiente y sustituir el medio de tres ceros en el 
número de catálogo 004.  Ejemplo: 251-000-01C ASTM 
1C termómetro sería 251 a 004-01C ASTM 1C 
Certificado termómetro.  
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SISTEMA DE PURIFICACIÓN DE AGUA MARCA MILLIPORE 
INTEGRAL5 MILLI Q5 (A10 TOC MONITOR inside) 

Referencia Descripción 

WMBQP0D01  Escuadra de montaje en la pared del módulo Q-POD 

WMBSMT002  Escuadra de montaje mural para el sistema de agua 

TANKPE030  Depósito de almacenamiento de agua purificada de polietileno de 30 

litros 

TANKPE060  Depósito de almacenamiento de agua purificada de polietileno de 60 

litros 

TANKPE100  Depósito de almacenamiento de agua purificada de polietileno de 100 

litros 

TANKASMIN   Módulo de Saneamiento Automático para el tanque de PE 

ZMQSP0D01  Unidad de suministro de agua Q-POD 

ZRXSP0D01  Unidad de suministro de agua E-POD 

ZMQSFTS01  Pedal para manejo del sistema de agua 

ZFWATDET4  Detector de agua, 230 V/50 Hz 

ZFMQ000PR  Regulador de presión para sistemas de agua 
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DU730 LIFE SCIENCE UV/VIS SPECTROPHOTOMETER MARCA 
BECKMAN COULTER 

 

Piezas de repuesto, los Centros de Servicio y Garan tía 
 
Partes 19.1, Remplazo suministros y accesorios  
 
Tabla 19.1 DU Serie 700 instrumentos  
A23615 DU-720 UV de uso general / Espectrofotómetro Vis 
A23616 DU-730 Ciencias de la Vida espectrofotómetro UV / Vis 
 
Tabla 19.2 Módulos de muestreo  
A23619 Sipper módulo de muestreo 
A23621 Temperatura Peltier módulo de control 

 

Tabla 19.3 Los titulares de la célula  
A24211 soporte de la celda estándar 
A23620 Carrusel con 7 posiciones de celda 
A23622 50 µl titular microceldas 
A23623 turbidez soporte de la celda 
A23618 titular multicelda 

Tabla 19.4 Estándar cubetas de 1 cm 
886506 Open Top, de vidrio óptico, 1 por cada uno 
75152 Open Top, ópticas de vidrio, 4 por cada uno 
596492 Open Top, de vidrio óptico, 6 por cada uno 
580012 Open Top, sílice UV, 1 por cada uno 
596493 Open Top, sílice UV, 6 por cada uno 
580015 cerrados de sílice, UV, 1 por cada uno 
596494 tapón de silicona UV, 6 por cada uno 
 
Tabla 19.5 Estándar 1 cm Semi-Microceldas, enmascar ado 
533041   2,0 mm Pathwidth, sílice UV, 2 cada uno 
533040   2,0 mm Pathwidth, sílice UV, 4 cada uno 
533043   4,0 mm Pathwidth, sílice UV, 2 cada uno 

Tabla 19.5 Estándar 1 cm Semi-Microceldas, enmascar ado  
533042 4,0 mm Pathwidth, sílice UV, 4 cada uno 
517056 4,0 mm Pathwidth, sílice UV, 6 cada uno 



 
153 

 
 

Tabla 19.6  50µL Microceldas  
523270 Microcelda,  50µl, 1 cada uno 
523450 Microcelda 50µl, 2 cada uno 
523451 Microcelda 50µl, 4 cada uno 
523452 Microcelda 50µl, 6 cada uno 

Tabla 19.7 Largo paso de luz de 5 cm Cubeta 
886510 Open Top, de vidrio óptico, 1 cada uno 
 
Tabla 19.8 Accesorios de salida de datos  
977510 HP Deskjet imprimen w / puerto USB y PCL3, 100-240VAC 
512949 Cable USB de la impresora 

Tabla 19.9 Piezas de repuesto y accesorios  
A23778 Kit de sustitución de lámpara halógena 
A23792 Kit de sustitución de lámpara de deuterio 
A23772 Fuse, retardo de tiempo, 250 V, 2,5 A 

Tabla 19.10 Piezas de repuesto para el módulo de mu estreo Sipper 
A24209 750µl celda de flujo 
A23800 celda de flujo Tubos Kit, de entrada y los residuos 
A23801 Kit de tubos de la bomba peristáltica, juego de 4 
586656 Residuos de botella 

Tabla 19.11 Trace-Klean ™ Solución 
589.784  Concentrado, 946mL 
598190  Diluir, 473 ml 
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AUTO KJELDAHL UNIT K-370 MARCA BUCHI 

037377  

 

 Tubo de muestra (juego de 4) 300 ml   

 043982  

 

 Tubo de muestra (juego de 4) 500 ml   

 026128  

 

 Tubo de muestra, 500 ml   

 043048   sellado de tanques   

 043335  

 

 Splash protector para el método Devarda   

 043434   Etiquetas tanque   

 043369   Sensor de temperatura (para el ajuste, incl. Cable)   

 043402   Titulación de soporte para botellas, completa   

 040444   Embarcaciones de peso  
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DIGESTOR AUTOMATICO DIGEST AUTOMAT BÜCHI K-438 
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KJELDAHL SAMPLER K-371 MARCA BUCHI 

 

047845   Tubo de inmersión con la cruz de la ranura  

 La determinación de nitrógeno de las muestras de 
suelo utilizando el Muestreador K-371  

  

 

 048638   Glasfinger de tubo de muestra  

 Para las muestras de suelo  
  

 11055727  

 

 Initial IQ / OQ-paquete para KjeldahlSampler 
Sistema K-370/K-371 (Inglés)  

 - IQ-documentación  
 - OQ-documentación  
 - Bitácora  
 - Sustancia de referencia trazable con certificado de 
análisis específico  
 - Certificado de NIST-194 estándar  
 - BUCHI ISO y certificado de IQNet  
 - Básico sello IQ / OQ  
 - OQ-test insignia  

  

 
 

 043970   Rack para 12 tubos de muestra de 500 ml  

 Rack completo con tapa de calor y aislamiento soporte 
del tubo de muestra  

  
 

 038621   Rack para 20 tubos de muestra de 300 ml,    

 11055729  

 

 Repitiendo OQ para Kjeldahl Sampler K-370/K-371 
Sistema (Inglés)  

 - OQ-documentación  
 - Sustancia de referencia para la determinación de 
nitrógeno  
 - Certificado de análisis de la sustancia de referencia  
 - OQ-insignia  

  

 

 038559   Placa de retención  

 Tiene tubos con firmeza en el bastidor de la máquina 
para el lavado.  

  

 

 038639   Soporte para rack (20 plazas)   
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ROTAVAPOR ANÁLOGO MARCA BÜCHI MODELO R-210 
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SCRUBBER B-414 MARCA BÜCHI 

037774   Adsorción barco   

 037781   Trampa fría   

 038022   Condensador cpl.  (Anillo inkl. primavera, junta, 
anillo de soporte)  

 

 037925   Junta de anillo para recipiente de reacción   

 037885   Manguera de adsorción / bomba   

 037887   Manguera: adsorción / reacción   

 037888   Manguera: condensador / solución de lavado   

 037886   Manguera: La reacción de la bomba /   

 037874   El labio de la junta vaso de neutralización   

 038064   Labio-junta para recipiente de neutralización ácido-
resistente  
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SISTEMA DE EXTRACCIÓN DE GRASAS SEMIAUTOMÁTICO 
(EXTRACTION UNIT SOX E-812 E-816) MARCA BÜCHI 

 

 

 
 

 

 
049424 
Soporte 
para tubos 
de ensayo 
de vidrio, 
PTFE, 
microondas 
(6 pos.) 

041883c 
Paquete de papel 
de 33 x 94mm 
dedales (4 uds.) 
 
 

041882 
Paquete de 
papel de 25 x 
100 mm timbles 
(4 uds.) 
 

002004 Un 
par de 
pinzas de 
vidrio 
 
 
 

047609 Pinzas 
para tubo de 
vidrio de la 
muestra con frita 
 

     

  

 
 

 

037741 
Recirculador 
B-740/14 
(230V 50/60 
Hz) (para 
ser utilizado 
con dos E-
816 
1400W 
capacidad 
de 
refrigeración 
a 15 ° C, 
para 
temperatura
s de -10 a 
40 ° C 

037740 B-740 de 
recirculación 
Chiller / 8 (230V 
50/60 Hz) (para 
ser utilizado con 
dos E-812 o una 
E-816) 
800W capacidad 
de refrigeración a 
15 ° C, para 
temperaturas de -
10 a 40 ° C 

049430 Juego 
de tubos de 
ensayo de 
vidrio con frita 
de E-812/816 
(2pcs.) 
 

049432 
Juego de 
soportes 
para tubos 
de ensayo 
de vidrio con 
frita de E-
812/816 (6 
uds.) 
 

049428 Juego 
de los titulares 
de dedal, 25 x 
100 mm (6 uds.) 
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ULTRACENTRIFUGA REFRIGERADA BECKMAN XP100 

Part No Title  

350700 CF-32 Ti Basic Rotor Kit, 430 mL, 32,000 rpm, 102,000 x g  

A19656 CF-32 Ti Rotor Installation Kit for Optima, 60 Hz  

350867 CF-32 Ti Rotor Replacement Kit, 430 mL, 32,000 rpm, 102,000 x g  

365898 NVT™ 100 Rotor Package, Near-Vertical, Titanium, 8 x 5.1mL, 100,000 rpm, 750,000 x g  

362755 NVT™ 65 Rotor Assy, Near-Vertical, 8x13.5 mL, 65,000 rpm, 402,000 x g  

361073 NVT™ 65.2 Rotor Pkg, Near-Vertical, 16x5.1 mL, 65,000 rpm, 416,000 x g  

362752 NVT™ 90 Rotor Pkg, Near-Vertical, 8 x 5.1 mL, 90,000 rpm, 645,000 x g  

342204 SW 28 Ti Rotor Package, Swinging Bucket, Aluminum, 6 x 38.5 mL, 28,000 rpm, 141,000 

x g  

342207 SW 28 Ti Rotor, Swinging Bucket, Aluminum, 6 x 38.5 mL, 28,000 rpm, 141,000 x g  

342214 SW 28.1 Rotor Pkg, Swinging Bucket, 6 x 17 mL, 28,000 rpm, 150,000 x g  

342216 SW 28.1 Rotor, Swinging Bucket, 6 x 17 mL, 28,000 rpm, 150,000 x g  

369694 SW 32 Ti Rotor Pkg, Swinging Bucket, 6x38.5 mL, 32,000rpm, 175,000 x g  

369650 SW 32 Ti Rotor, Swinging Bucket, 32,000 rpm, 6 x 38.5 mL, 175,000 x g  

369696 SW 32.1 Ti Rotor Pkg, Swinging Bucket, 6x17 mL, 32,000rpm, 187,000 x g  

369651 SW 32.1 Ti Rotor, Swinging Bucket, 6 x 17 mL, 32,000 rpm, 187,000 x g  

331301 SW 40 Ti Rotor Pkg, Swinging Bucket, 6 x 14mL, 40,000 rpm, 285,000 x g  

331302 SW 40 Ti Rotor, Swinging Bucket, 6 x 14 mL, 40,000 rpm, 285,000 x g  

331336 SW 41 Ti Rotor Pkg, 6 x 13.2 mL, 41,000 rpm, 288,000 x g  
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331362 SW 41 Ti Rotor, Swinging Bucket, 6 x 13.2 mL, 41,000 rpm, 288,000 x g  

342196 SW 55 Ti Rotor Pkg, Swinging Bucket, 6 x 5 mL, 55,000 rpm, 368,000 x g  

342194 SW 55 Ti Rotor, Swinging Bucket, 6 x 5 mL, 55,000 rpm, 368,000 x g  

335650 SW 60 Ti Rotor Pkg, Swinging Bucket, 6 x 4 mL, 60,000 rpm, 485,000 x g  

335649 SW 60 Ti Rotor, Swinging Bucket, 6 x 4 mL, 60,000 rpm, 485,000 x g  

969313 Ti-15 Zonal Rotor with B29 Core, 1,350 mL, 32,000 rpm, 96,500 x g  

969312 Ti-15 Zonal Rotor with Standard Core, 1,675mL, 32,000 rpm, 102,000 x g  

 

 

 

DENSÍMETRO MARCA ANTON PAAR MODELO DMA4500 M 
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STABINGER VISCOSIMETRO SVM 3000 MARCA ASTON PAAR 
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756 KF COULOMETRO MARCA METROHM 
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IX. Conclusiones 

Mediante el trabajo realizado se dan las herramientas para poner en operación y 

dar a conocer las diferentes características de equipos, para su agenda de 

mantenimiento y su correcto funcionamiento, implementando así, una orientación 

de la utilización de equipos para los investigadores o técnicos que estarán al frente 

de estas pruebas analíticas y del centro de investigación. 

 

Además de que se dan a conocer los diferentes equipos, accesorios e insumos 

que necesitaran los equipos al cabo de cierto tiempo o en otros casos un cambio 

periódico, de la misma manera, los reactivos serán de suma importancia ya que en 

algunos casos son indispensables para realizarse ciertas reacciones en los 

análisis.  

 

Finalmente se complementa con una lista de materiales auxiliares como cristalería 

y reactivos, los cuales deben estar en los diferentes laboratorios. Todo esto, 

teniendo como referencia las Normas Internacionales y los equipos que se 

encontrarán dentro del Polo Tecnológico Nacional en Biocombustibles y Servicios 

Analíticos, los cuales serán de suma importancia para el desarrollo del nuevo 

campo de biocombustibles a nivel nacional y en particular en el estado de 

Chiapas. 
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X. Sugerencias y Recomendaciones 

Primeramente es recomendable tener contacto con cada uno de los distribuidores 

de los equipos para que ellos nos proporcionen información acerca de los 

materiales que se necesitan y así poder proporcionar un mantenimiento continuo 

dentro de los laboratorios a los equipos. Todo esto será de suma importancia para 

no presentar problemas irreversibles que después afecten con el desarrollo de los 

análisis en Biocombustibles. 
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