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La elaboracién de las Normas Cubanas y otros documentos normativos relacionados se
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consenso.

Esta Norma Cubana:

« Ha sido elaborada por el Comité Técnico designado NC/CTN-48 “Industria de Petréleo”
integrado por representantes de las siguientes entidades:

Union Cupet Ministerio del Transporte

Unién Eléctrica Ministerio del Interior

Oficina Nacional de Normalizacion Ministerio de las Fuerzas Armadas Revolucionarias
Instituto de Aeronautica Civil de Cuba Ministerio de la Construccion

Ministerio de la Industria Basica
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ASTM D 4052: 2009 Standard Test Method for Density, Relative Density, and API Gravity of
Liquids by Digital Density Meter.
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INDUSTRIA DEL PETROLEO — METODO DE ENSAYO ESTANDAR PARA LA DENSIDAD,
DENSIDAD RELATIVA'Y GRAVEDAD API DE LIQUIDOS POR EL DENSIMETRO DIGITAL

1 Alcance

1.1 Este método abarca la determinacion de la densidad, densidad relativa y la gravedad API de
los destilados del petréleo y aceites viscosos que pueden ser manipulados de modo normal como
liquidos a la temperatura de ensayo, utilizando cualquier equipo de inyeccion de muestra, manual
0 automatica. Esta aplicacion es limitada a liquidos con presién total de vapor usualmente
inferiores a 100 kPa (vea Método de Ensayo ASTM D 5191) y viscosidades usualmente por
debajo de 15 000 mm?/s a la temperatura de ensayo (vea NC ASTM D 445 o ASTM D7042). No
obstante el limite de la presién de vapor total puede ser extendido a > 100 kPa, siempre que se
compruebe primero que no se haya formado una burbuja en el tubo oscilante en forma de U, lo
cual puede afectar la determinacién de la densidad. Algunos ejemplos de productos que pueden
ser ensayados por este procedimiento incluyen: gasolina y mezclas de gasolina oxigenada, diesel,
jet, aceites basicos, parafina y aceites lubricantes.

1.1.1 Las parafinas no fueron incluidas en el estudio interlaboratorio (EIL) en 1999 en el conjunto
de muestras que fueron usadas para determinar la declaracién de precision actual del método ya
gue todas las muestras evaluadas en ese momento fueron analizadas a la temperatura de ensayo
de 15 °C. Las muestras de parafina requieren de una celda de temperatura operada a elevadas
temperaturas, necesarias para garantizar que una porcién de ensayo liquida sea introducida para
el andlisis. Consulte las instrucciones del fabricante como una guia adecuada y toma de
precauciones al intentar analizar muestras de parafinas. Consulte la seccion de Precision y Sesgo
del método y la Nota 6 para mas detalles informativos acerca del ILS que fue realizado en 1999.

1.2 En caso de litigio, el método de Arbitraje es aquel en el que las muestras son introducidas
manualmente como en 6.3 0 6.4, segun sea apropiado para el tipo de muestra.

1.3. Este método de ensayo no puede ser aplicado a muestras de color muy oscuras, donde la
ausencia de las burbujas de aire en la celda de muestra no pueda ser establecida con certeza.
Para la determinacion de la densidad en muestras petréleo crudo emplee el método D5002.

1.4 Los valores expresados en unidades del Sl estan considerados como norma, a no ser que este
declarado lo contrario, como el “torr” unidad de presion en la ecuacion (1). Las unidades aceptadas
de medida para la densidad son gramos por mililitros (g/mL) o kilogramos por metro cubico (kg/m3).

1.5 Esta norma no pretende abarcar todas las medidas de seguridad implicadas en su uso. Es
responsabilidad de quien la utilice establecer las practicas de seguridad y salud asi como
determinar la aplicacién de las regulaciones pertinentes antes de su uso. Para declaracion de
riesgo especifico vea 7.4, 7.5y 10.3.

2 Documentos de referencia

Los siguientes documentos de referencias son indispensables para la aplicaciéon de este
documento. Para las referencias fechadas, sélo es aplicable la edicién citada. Para las referencias
no fechadas, se aplica la ultima edicién del documento de referencia (incluyendo cualquier
enmienda).
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2.2 Normas Cubanas

NC-ASTM D 445 Método de Ensayo para Viscosidad Cinematica en liquidos transparentes y
opacos (calculo de la Viscosidad Dinamica).

NC-ASTM D 4057 Practica para el muestreo manual de petroleo y productos del petroleo.

NC-ASTM D 1298 Método de ensayo para Densidad, Densidad Relativa (gravedad especifica), o
gravedad API del Petréleo Crudo y Productos Liquidos del Petroleo por el método del Hidrémetro.

2.1 Normas ASTM

D 287 Método de Ensayo para Gravedad API de Petréleo Crudo y Producto del Petréleo (Método
del Hidrémetro).

D 1193 Especificaciones para el Agua reactivo
D 1250 Guia para el Empleo de Tablas de Medidas del Petréleo.
D 4177 Practica para el muestreo automatico de petréleo y productos del petréleo

D 4377 Método de ensayo para agua en petréleo crudo por valoracion potenciométrica Kart
Fischer.

D 5002 Método de Ensayo para Densidad y Densidad Relativa de petréleo crudo por el analizador
Digital de Densidad.

D 5191 Método de Ensayo para Presion de Vapor de Productos del Petréleo (Mini-Método).

D 7042 Método de Ensayo para Viscosidad Dinamica y Densidad de Liquidos por Viscosimetros
Stabinger (y el calculo de las Viscosidades Cinematicas).

3 Terminologia
3.1 Definiciones

3.1.1 Ajuste - Operacion de llevar el instrumento a un estado de desempefio satisfactorio para su
uso por fijacion o ajuste de la constante del densimetro.

3.1.1.1 Discusién - A los instrumentos para el andlisis de densidad digital mas modernos
disponibles comercialmente, se puede hacer un ajuste en lugar de la calibracién del instrumento.
El procedimiento de ajuste emplea aire y agua bidestilada, hervida recientemente y enfriada, como
patrones para establecer la linealidad de las mediciones en el rango de temperatura de operacion.

3.1.2 Calibracion - Conjunto de operaciones que establece la relacion entre la densidad de
referencia de los patrones y la correspondiente lectura de densidad del instrumento.

3.1.3 Densidad - Masa por unidad de volumen a una temperatura especificada.
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3.1.4 Densidad relativa - Relacién de la densidad de un material a una temperatura especifica a
la densidad del agua a una temperatura especifica.

4 Resumen del método de ensayo

4.1 Un volumen pequefio de muestra liquida (aproximadamente de 1 mL 6 2 mL) es introducida
dentro de un tubo de muestra oscilante y el cambio en la frecuencia de oscilacion causado por el
cambio de masa del tubo es usado en conjunto con los datos de calibracién para determinar la
densidad, densidad relativa o Gravedad API de la muestra. Son descritas las técnicas de inyeccién
manual y automatica.

5 Significado y uso

5.1 La densidad es una propiedad fisica fundamental que puede ser usada en conjunto con otras
propiedades para caracterizar las fracciones ligeras y pesadas del petréleo y los productos del
petroleo.

5.2 La determinacion de la densidad o de la densidad relativa del petréleo y sus productos es
necesaria para la conversion de volimenes medidos a volumenes a la temperatura estandar de
15 °C.

6 Aparatos

6.1 Analizador de Densidad Digital — Un analizador digital formado de un tubo de muestra
oscilante en forma de U y un sistema para la excitacion electrénica, conteo de frecuencia y una
pantalla. El analizador incluira la medicion exacta de la temperatura de la muestra durante el
ensayo o controlard la temperatura de la muestra como se describe en 6.2. El instrumento debe
ser capaz de cumplir los requerimientos de precision descritos en este método de ensayo.

6.2 Bafio de circulaciéon de temperatura constante (opcional)- Capaz de mantener la
temperatura del liquido de circulacion constante a * 0,05 °C en el rango deseado. El control de
temperatura puede ser incluido como parte del paquete del instrumento analizador de densidad.

6.3 Jeringuillas- Para uso principalmente en inyecciones manuales, por lo menos 2 mL de
volumen con una punta o un adaptador de punta que encaje en la apertura del tubo oscilante.

6.4 Adaptador de Flujo de Paso o Presion- Para uso como un medio alternativo de introducir la
muestra dentro del analizador de densidad, ya sea por una bomba, por presién o por vacio.

Nota 1- Es altamente recomendado que no sea aplicado vacio a muestras propensas a la pérdida de ligeros, debido a
gue esto facilmente puede conducir a la formacion de burbujas. Se recomienda fabricar una tapa o tapdén especial para
los recipientes de muestra para que el aire, desde una bomba de compresion, se use para desplazar una porcion de
ensayo a la celda de medicion de tubo en U mediante el método de flujo de paso.

6.5 Automuestreador- Requerido para el analisis de inyeccién automatica. El auto muestreador
sera disefiado para garantizar la integridad de la muestra de ensayo antes y durante el andlisis y
estara equipado para transferir una porcion representativa de la muestra de ensayo al analizador
digital de densidad.

6.6 Dispositivo Sensor de Temperatura (DST), capaz de monitorear la temperatura de ensayo
observada con una exactitud de £ 0,05 °C. Si un termémetro de liquido en vidrio es usado como el
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DST, seré calibrado y graduado a 0,1°C, y tendra una funda que pueda ser fijada al instrumento
para el ajuste y observacion de la temperatura de ensayo. En la calibracion del termémetro, el
punto de hielo y las conexiones de sondeo deben ser estimados hasta la aproximacion de 0,05 °C.
Para termémetros que no sean de mercurio, el dispositivo DST sera calibrado por lo menos
anualmente contra un patron certificado y trazable.

6.7 Bafio Ultrasénico, sin calentador (opcional)- De apropiadas dimensiones para colocar los
recipientes dentro del bafio, para el uso efectivo en la disipacion y eliminaciéon de aire o burbujas
de gas que pueden haber entrado en tipos de muestras viscosas previo al analisis.

7 Reactivos y Materiales

7.1 Pureza de reactivos - Reactivos grado quimico utilizados en todos los ensayos; a menos que
se indiqgue de otra manera, se pretende que todos los reactivos estén conformes a las
especificaciones del Comité de Reactivos Analiticos de la Sociedad Americana de Quimica, donde
tales especificaciones estan disponibles. Otros grados pueden ser utilizados, siempre que se
determine primero que el reactivo es de pureza suficientemente alta para permitir su uso sin
disminuir la exactitud de la determinacion.

7.2 Pureza del Agua - A menos que se indique de otra manera, referente al agua sera sobre
entendido como agua reactivo la definida como tipo Il en la Especificacion D 1193.

7.3 Agua reactivo - Redestilada, hervida recientemente, y enfriada para ser usada como un patrén
de calibracion primario.

7.4 Solvente de limpieza - Tal como nafta de petroleo (Advertencia - La nafta del petréleo es
muy inflamable) u otros materiales que sean capaces de limpiar y eliminar la muestra
completamente del tubo de muestra.

7.5 Acetona - Para limpiar y secar el tubo de muestra. (Advertencia- Extremadamente Inflamable)
7.6 Aire Seco - Para secar el tubo oscilador.
8 Muestreo, porcion de ensayo y unidades de ensayo

8.1 El muestreo es definido como todos los pasos requeridos para obtener una alicuota del
contenido de cualquier tubo, tanque u otro sistema y colocar las muestra dentro del recipiente de
ensayo del laboratorio. El recipiente de ensayo del laboratorio y el volumen de muestra deben
tener la suficiente capacidad para mezclar la muestra y obtener una muestra homogénea para el
anlisis.

8.2 Muestra de Laboratorio - Use solo muestras representativas obtenidas como la especificada
en las Practicas NC-ASTM D 4057 o ASTM D 4177 para este método de ensayo.

8.3 Porcién de ensayo - Una porcion o volumen de muestra obtenido de la muestra del
laboratorio y proporcionado al tubo de muestra del analizador de densidad. La porcién de ensayo
es obtenida como sigue:

8.3.1 Mezcle la muestra, si se requiere, para homogenizarla teniendo cuidado para evitar la
introduccion de burbujas de aire. El mezclado puede realizarse de acuerdo a lo descrito en la

7
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Practica ASTM D 4177 o método de ensayo ASTM D 4377. El mezclado a temperatura ambiente
en un recipiente abierto puede provocar la pérdida de material volatil de algunos tipos de muestra,
por ejemplo (muestras de gasolina), de modo que lo mezclamos en recipientes cerrados y
presurizados o a temperatura por debajo de la temperatura ambiente si se requiere, para tales
tipos de muestra donde la pérdida de material volatil es de interés potencial. En algunos tipos de
muestra, tales como aceites lubricantes viscosos que son propensos a tener aire arrastrado o
burbujas de gas presentes en la muestra, el empleo de un bafio ultrasénico (vea 6.7) sin el
calentador encendido (si esta equipado), ha sido encontrado efectivo en la disipacion de las
burbujas, generalmente en el transcurso de 10 minutos.

8.3.2 Para la inyecciéon manual, tome la porcién de ensayo a partir de una muestra de laboratorio
mezclada apropiadamente usando una jeringuilla. Si se usan los accesorios adecuados del
analizador de densidad y los tubos conectados a este, como se describe en 6.4, entonces la
porcién de ensayo puede ser introducida directamente en el tubo de muestra del analizador desde
el recipiente de mezclado. Para inyecciones automaticas, es necesario primero transferir una
porciéon de muestra por un medio apropiado a partir de una muestra de laboratorio mezclada
apropiadamente a un auto muestreador y cumplimentar las etapas necesarias para asegurar la
integridad de la porcién de ensayo antes y durante el analisis. Siga las instrucciones del fabricante.

9 Preparacién de los aparatos

9.1 Monte el analizador de densidad (incluyendo el bafio de temperatura constante y conexiones
relacionadas, si es necesario) siguiendo las instrucciones del fabricante. Ajuste el bafio o el control
de temperatura interno, de manera que la temperatura de ensayo deseada sea establecida y
mantenida en el compartimiento de muestra del analizador. Calibre el instrumento a la misma
temperatura a la que la densidad o densidad relativa de la muestra sera medida, o ejecute un
ajuste (vea 3.1.1.1 Discusién) en la preparaciéon del andlisis a las muestras (Advertencia - Es
sumamente importante el ajuste y control preciso de la temperatura de ensayo en el tubo de
muestra. Un error de 0,1°C puede resultar en un cambio de densidad de uno en la cuarta cifra
decimal cuando se mide en unidades de g/ml).

10 Calibracién de aparatos

10.1 Como requisito minimo, la calibracién del instrumento es exigida cuando lo instalamos por
primera vez, ademas siempre que la temperatura de ensayo es cambiada (a no ser que el
instrumento sea capaz de desarrollar un ajuste, vea 3.1.1.1 Discusién), o si lo indican los
resultados de las muestras del control de calidad (CC) (vea 11.1).

10.2 Cuando la calibracién del instrumento se requiere, es necesario calcular los valores de las
constantes A y B de los periodos de oscilacion (T) observados cuando la celda de muestra
contiene aire y agua reactivo bidestilada recientemente hervida y enfriada. Otros materiales de
calibraciébn como n-nonano, n-tridecano, ciclohexano y n-hexadecano (para aplicaciéon a altas
temperaturas) son apropiados y pueden ser utilizados siempre que los materiales de referencia
tengan los valores de densidad certificados y trazables a patrones nacionales.
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Tabla 1 — Densidad del Agua®

Temperatura Densidad Temperatura Densidad Temperatura Densidad
°C g/mL °C g/mL °C g/mL
0,0 0,999480 21,0 0,997991 40,0 0,992212
3,0 0,999964 22,0 0,997769 45,0 0,990208
4,0 0,999972 23,0 0,997537 50,0 0,988030
5,0 0,999964 24,0 0,997295 55,0 0,985688
10,0 0,999699 25,0 0,997043 60,0 0,983191
15,0 0,999099 26,0 0,996782 65,0 0,980546
15,56 0,999012 27,0 0,996511 70,0 0,977759
16,0 0,998943 28,0 0,996231 75,0 0,974837
17,0 0,998774 29,0 0,995943 80,0 0,971785
18,0 0,998595 30,0 0,995645 85,0 0,968606
19,0 0,998404 35,0 0,994029 90,0 0,965305
20,0 0,998203 37,78 0,993042 100 0,958345

A Las Densidades conformes a la Escala Internacional de Temperatura de 1990 (ITS 90) fueron extraidas del apéndice

G del Método estandar para analisis del Petréleo y Productos relacionados 1991. Instituto del Petr6leo, Londres

Nota 2- En ciertos instrumentos mas modernos, comercialmente disponibles, una correccion de la viscosidad puede
estar disponible y ser utilizada para la determinacion de la densidad para minimizar los sesgos potenciales. Consulte la
seccion 15 para mas detalles.

10.2.1 Mientras se monitorea el periodo del oscilador, T, purgue el tubo de muestra con solvente
de limpieza, seguido con acetona y seque con aire seco. El aire himedo o contaminado puede
afectar la calibracién. Cuando estas condiciones existan en el laboratorio, pase el aire empleado
en la calibracién a través de una linea de secado y purificacion apropiada. Ademas, los puertos de
salida y entrada al tubo en U tienen que estar tapados durante la medicion del aire de calibracién
para prevenir el ingreso de aire humedo.

10.2.2 Permita al aire seco en el tubo U alcanzar el equilibrio térmico con la temperatura de ensayo
y registre el valor T para el aire.

10.2.3 Introduzca un pequeio volumen (alrededor de 1 a 2 mL) de agua reactivo bidestilada,
recientemente hervida y enfriada, dentro del tubo de muestra empleando una jeringuilla adecuada
u otro medio alternativo como se describe en 6.4 y 6.5. La porcion de ensayo tiene que ser

homogénea y estar libre incluso de las mas pequefias burbujas de aire o gas. Permita que la
pantalla alcance una lectura constante y registre el valor de T para el agua.

10.2.4 Calcule la densidad del aire a la temperatura de ensayo, empleando la siguiente ecuacion:
da, g/ml = 0,001293[273,15/T] [P/760] (1)
donde

T = Temperatura, K
P = Presién barométrica, torr




NC-ASTM D 4052: 2012 © NC

10.2.5 Determine la densidad del agua a la temperatura de ensayo por referencia a la Tabla 1.

10.2.6 Emplee los valores de T observados y los valores de referencia para agua y aire. Calcule
los valores de las constantes A y B empleando las siguientes ecuaciones:

A =[T% — T2/ [dw — d] @)

B=T%-(Axd,) (3)

T, = Periodo de oscilacion observado para la celda que contiene agua.
T, = Periodo de oscilacion observado para la celda que contiene aire.
dw = Densidad del agua a la temperatura de ensayo.

d, = Densidad del aire a la temperatura de ensayo

10.2.6.1 De forma alternativa, emplee los valores de T y d para otro liquido de referencia en caso
de ser usado.

10.2.7 En caso de que el instrumento este equipado para calcular densidad con las constantes Ay
B y los valores de T observados de la muestra, entonces entrar las constantes en la memoria del
instrumento de acuerdo a las instrucciones del fabricante. De forma alternativa, si el instrumento
esta equipado para ello, realice las correcciones apropiadas en la calibracion o ajuste de las
constantes como parte de lo hecho en calibracién o ajuste del procedimiento.

10.2.8 Chequee la calibracion y el ajuste si es necesario por ejecucién del chequeo de calibracion
de rutina descrito en 10.3.

10.2.9 Para calibrar el instrumento a la densidad relativa que es, la densidad de la muestra a una
temperatura dada referida a la densidad del agua a la misma temperatura, siga 10.2.1 — 10.2.7
pero sustituyendo 1,000 por dw al hacer los calculos descritos en 10.2.6.

10.3 En algunos aparatos de medir densidad, si se requiere, se pueden realizar ajustes semanales
de calibracién para las constantes A y B, sin tener que repetir el procedimiento de calculo. La
necesidad para un cambio en calibracién es generalmente atribuida a depdsitos en el tubo de
muestras que no son removidas por el procedimiento de vaciado rutinario. Aunque esta condicion
puede ser compensada por ajuste de A y B, constituye una buena practica limpiar el tubo con un
acido fuerte oxidante (Advertencia - Causa severas quemaduras) o un fluido limpiador
superficialmente activo siempre que se requiera un ajuste mayor.

10.3.1 Vacie y seque el tubo de muestra como se describe en 10.2.1 y permita que el display
alcance una lectura constante. Si el display no muestra la densidad correcta para el aire a la
temperatura de ensayo, repita el procedimiento de limpieza o ajuste el valor de la constante B
comenzando con la ultima cifra decimal hasta que la densidad correcta es desplegada.

10.3.2 Si el ajuste de la constante B fuera necesario en 10.3.1 entonces continle la recalibracion
por introduccién del agua redestilada, hervida y enfriada dentro del tubo de muestra como se
describe en 10.2.3 y permita que el display alcance una lectura constante. Si el instrumento ha
sido calibrado para mostrar la densidad, ajuste la lectura para el valor correcto para agua a la
temperatura de ensayo (Tabla 1) a través del cambio del valor de la constante A, comenzando con

10
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el ultimo lugar decimal. Si el instrumento ha sido calibrado para la densidad relativa, ajuste la
lectura para el valor 1,0000.

Nota 3 — Si ejecutamos el ajuste de calibracion semanalmente, podemos encontrar mas de un valor para Ay para B,
que difieren en la cuarta cifra decimal, que produciran la lectura correcta de densidad del agua y la densidad del aire. El
valor seleccionado entonces seria dependiente de si se aproximé desde un valor mas alto o un valor mas bajo. El valor
escogido por este método puede alterar el cuarto lugar de la lectura obtenido por una muestra.

10.4 Algunos modelos de analizadores estan disefiados para mostrar solamente el periodo de
oscilacién (T-valores) y su calibracion requiere la determinacion de una constante del instrumento
K, la cual tiene que ser usada para calcular la densidad o densidad relativa desde los datos
observados.

10.4.1 Vacie y seque el tubo de muestra como se describe en 10.2.1 y permita que el display
alcance una lectura constante. Registre el T-valor para aire.

10.4.2 Introduzca el agua redestilada, recientemente hervida y enfriada dentro del tubo de muestra
como se describe en 10.2.3, permita que el display alcance una lectura constante y registre el T-
valor para agua.

10.4.3 Empleando los valores T observados y los valores de referencia para agua y aire (10.2.4 y
10.2.5) calcule la constante K del instrumento empleando las siguientes ecuaciones:

Para densidad:

Ki= [dw— da] / [T? = T2 4
Para densidad relativa:

K,=[1,0000 — d,] / [T — T%] (5)

donde

T.~ Periodo de oscilacién observado para la celda que contiene agua.
T,= Periodo de oscilacién observado para la celda que contiene aire.
dy= Densidad del agua a la temperatura de ensayo

d,= Densidad del aire a la temperatura de ensayo

11 Chequeo del control de la calidad

11.1 Confirme que el instrumento esta en control estadistico por lo menos una vez a la semana
cuando este en uso, a través del analisis de una muestra del control de calidad (CC) que sea
representativa de las muestras tipicamente analizadas. El analisis de una Unica muestra de control
de calidad puede ser suficiente. El andlisis de los resultados de la muestra de CC puede realizarse
usando las cartas de control. Si el resultado de la muestra de CC determiné que el laboratorio esta
fuera de control, como que exceda los limites de control, se requiere la recalibracion o el ajuste del
instrumento. Un amplio suministro de material de control de la calidad debe estar disponible para

11



NC-ASTM D 4052: 2012 © NC

un determinado periodo de uso, debe ser homogéneo y estable segun las condiciones de
almacenamiento esperadas. Previo al monitoreo del proceso de medicién el usuario del método
necesita determinar el promedio y los limites de control de la muestra CC. La precision de la
muestra CC debe ser chequeada contra la precision del método para garantizar la calidad de los
datos.

12 Procedimiento
12.1 Inyeccion Manual

12.1.1 Introduzca una pequefia cantidad (alrededor de 1 mL a 2 mL) de muestra dentro del tubo
de muestra seco y limpio del instrumento, empleando una jeringuilla adecuada o un medio
alternativo, como se describe en 6.4.

12.1.2 La muestra puede también ser introducida por sifonamiento. Enchufe el tubo capilar externo
de TFE-fluorocarbono dentro del puerto de entrada del tubo de muestra. Sumerja el otro extremo
del capilar en la muestra y aplique succién al otro puerto empleando una jeringuilla o linea de vacio
hasta que el tubo de muestra este adecuadamente lleno (veanota 1).

12.1.3 Encienda una luz de iluminacién y examine con cuidado el tubo de muestra. Asegulrese que
no haya burbujas atrapadas en el tubo; y que esté lleno no mas all4 del punto de suspension en el
lado derecho. La muestra debe ser homogénea y libre incluso de pequefias burbujas. Si son
detectadas burbujas, vacie, rellene el tubo y luego chequee las burbujas.

Nota 4- Si la muestra es demasiado oscura para determinar con seguridad la ausencia de burbujas, la densidad no
puede ser medida dentro los limites de precisién expresados en la seccién 15.

12.1.4 Para la mayoria de los modelos de instrumentos, se recomienda apagar la luz de
iluminacién rapidamente después de introduccién de la muestra y chequeo de las burbujas debido
a que el calor generado puede afectar la temperatura de la mediciéon. Sin embargo, para los
modelos nuevos la luz de la celda se puede dejar encendida sin afectar el resultado. Consulte las
recomendaciones del fabricante con relacién a dejar la luz de iluminacion encendida o apagada.

12.1.5 Después que el instrumento visualiza lecturas constantes en cuatro cifras significativas para
densidad, densidad relativa o gravedad API y cinco para valores T, indicando que la temperatura
de equilibrio se ha alcanzado, registre la densidad, densidad relativa, gravedad API o valores T, o
ambos, segun sea apropiado. Para instrumentos que puedan imprimir los resultados de la pantalla,
los datos impresos pueden ser empleados para comprobar que cumplen los requerimientos de
registro.

12.1.6 Basados en los protocolos de ensayo del EIL de 1999 (vea nota 6) las determinaciones de
la precisién involucraron una sola inyeccibn manual, asi como, se evaludé el promedio de dos
inyecciones manuales. Vea la seccién de precision y sesgo para mas detalles. Si el laboratorio
ejecut6 una determinacién manual Unica, los valores registrados de densidad, densidad relativa, o
gravedad API o una combinacion de estos seran usados para los propositos de reporte. En la
mayoria de los casos, es suficiente para el andlisis de muestra una Unica determinacién de
inyeccion manual.

12.1.6.1 Si el laboratorio decide ejecutar una segunda determinacién de inyeccion manual para

una muestra dada, repetir 12.1.1 hasta 12.1.5. Si las dos determinaciones no difieren por mas de

0,0002 g/mL para densidad o 0,0002 para densidad relativa, promedie las dos determinaciones, de
12
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lo contrario deseche ambas determinaciones y repita los analisis empleando dos nuevas pociones
de ensayo hasta que satisfaga el criterio de aceptacion reconocido anteriormente. Con respecto a
la determinacion de la gravedad API de gasolinas o muestras RFG, si las dos determinaciones no
difieren por mas de 0,05 ° de unidades de gravedad API, promedie las dos determinaciones, de lo
contrario repita el analisis empleando dos nuevas porciones de ensayo hasta que satisfaga el
criterio de aceptaciéon. Con respecto a la determinacion de la gravedad API de destilados, aceites
basicos y aceites lubricantes, siga el protocolo de la oracién anterior, solo que tiene que utilizar
0.03° unidades de gravedad API como criterio de aceptacién. Los resultados promediados que
cumplan el criterio reconocido en esta seccidén seran usados en el reporte.

12.2 Inyeccion Automatica

12.2.1 Se requiere el empleo de un auto muestreador (vea 6.5) cuando analizamos muestras por
inyeccion automatica. Siga las instrucciones del fabricante para garantizar la integridad de la
porcidon de ensayo previo al analisis, asi como transferir una porcidon de ensayo representativa
dentro del instrumento para el analisis.

12.2.2 Cuando empleamos un auto-muestreador, se requiere, basado en los resultados obtenidos
en EIL de 1999 para el analisis de gasolina o0 muestras de gasolina reformada RFG, el empleo de
dos porciones de ensayo separadas por muestra, para que los errores debido a manipulacion
potencial de muestras de materiales volatiles y a la formacién potencial de burbujas puedan ser
detectados y el desempefio del sistema monitoreado. Para todos los otros tipos de muestras es
suficiente una sola determinacion empleando un auto-muestreador.

12.2.2.1 Si el laboratorio decide realizar una segunda determinacion automatica de inyeccion para
un destilado dado, aceite basico o aceite lubricante (vea Nota 6 y la seccién Precision y Sesgo)
emplee el mismo criterio de aceptaciéon en 12.1.6.1 para diferencias permitidas entre cada
determinacién para densidad (0,0002 g/ml), densidad relativa (0,0002) y unidades de gravedad API
(0,03 °) como en las muestras inyectadas manualmente. Los resultados promediados que cumplan
con el criterio de aceptacién necesario seran usados para el reporte.

12.2.3 Para determinar la densidad o densidad relativa de la gasolina o muestras de gasolina
reformada GRF analizados por inyeccion automatica, promedie los resultados de las dos porciones
de ensayo separados analizados en 12.2.2. Si las dos determinaciones entre si estdn dentro de
0,0002 mg/L para densidad 6 (0,0002 para densidad relativa). Si las dos determinaciones caen
fuera de este criterio de aceptacion, ambas determinaciones son desechadas y se repetira 12.2.2
hasta que el criterio de aceptacion identificado arriba sea cumplido. En caso dénde el criterio de
aceptacion no se satisface inicialmente, el laboratorio puede investigar y tomar las acciones
correctivas antes de proceder con los analisis subsiguientes.

12.2.4 Para determinar la gravedad API de la gasolina o muestras RFG analizadas por inyeccion
automatica, seguir el mismo protocolo definido en 12.2.3, excepto que el criterio de aceptacién
para los resultados de dos determinaciones para gravedad API tienen que estar dentro de
0,05 unidades de gravedad API antes de promediar y reportar los resultados.

12.2.5 Registre los resultados de densidad, densidad relativa, o gravedad API, o una combinacion

de estos, determinados por analisis segun el caso o asi como por el uso de la impresién del
instrumento de los resultados que cumplan los requerimientos del registro.

13
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13 Célculo
13.1 Analizadores que calculan la densidad. El registro o el valor impreso es el resultado final
cuando se realice una sola determinacion (o tomando el promedio de dos determinaciones como el

resultado final tal como lo sefiala la seccién 12), expresados ambos como densidad en g/mL, kg/m?
o como densidad relativa. Notar que este kg/m*® = 1000 x g/mL.

13.2 Analizadores que no calculan la densidad. Empleando el valor T observado para la muestra y
para el agua Yy las constantes apropiadas del instrumento que fueron determinadas en 10.4.3,
calcule la densidad o la densidad relativa empleando las ecuaciones 6 y 7. Efectle todos los
célculos para seis cifras significativas y redondee los resultados finales a cuatro.
Para densidad:
Densidad, g/ml (Kg/m®) a t/t = dy+ Ky (T%— T2,) (6)
Para densidad relativa:
Densidad relativa, t/t = 1+ K, (T% — T4%,) (7)
donde
T.~= Periodo de oscilacion observado para la celda que contiene agua
Ts= Periodo de oscilacién observado para la celda que contiene muestra
dw=Densidad del agua a la temperatura de ensayo
K; =Constante del instrumento para la densidad
K, =Constante del instrumento para la densidad relativa
T =Temperatura de ensayo, °C
13.3 Si es necesario convertir un resultado obtenido empleando el hidrometro para gravedad API,

densidad o densidad relativa a otra temperatura, puede usar la guia ASTM D 1250, solo si el factor
de expansion del vidrio ha sido excluido.

Nota 5- Algunos analizadores digitales estan equipados para calcular automaticamente y reportar resultados de
muestras en unidades de gravedad API (vea Método de Ensayo ASTM D 287 o NC ASTM D 1298) basado en los
resultados de la densidad o densidad relativa, o en la combinacion de ellas, determinado por este método de ensayo y
empleando la apropiada ecuacion de conversion derivada de la guia ASTM D 1250 (la cual excluye el factor de
expansion de vidrio) para el tipo de muestra especifica que va a ser analizada.

14 Reporte

14.1 Al reportar la densidad, declare la temperatura de ensayo y las unidades (por ejemplo:
densidad a 20 °C = 0,8765 g/ml 0 876,5 kg/m°).

14.2 Al reportar la densidad relativa, declare la temperatura de ensayo y la temperatura de
referencia, pero no las unidades (por ejemplo: densidad relativa, 20/20°C= 0,XXXXX).

14
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14.3 Reporte el resultado final para la densidad o densidad relativa para cuatro cifras significativas.

14.4 En caso de que reporte resultados de muestras en unidades de grado API (ver nota 5) reporte
el resultado final lo mas cercano posible a 0,1°API.

14.5 En algunos casos, puede ser necesario reportar si los resultados estuvieron basados en una
sola determinacién o en un promedio de dos determinaciones, asi como si los resultados fueron
determinados por inyeccion manual o inyeccion automatica para cumplir condiciones especificas,
tal como receptores de datos que desean saber tal informacién con el propésito de entender como
interpretar resultados relacionados a los valores publicados de precisién del método. En semejante
caso es permisible reportar esta informacioén conjuntamente con los resultados de ensayo.

15 Precisién y Sesgo

15.1 La precision del método obtenida por el examen estadistico de los resultados de ensayos
interlaboratorios a la temperatura de ensayo de 15 °C es como se muestra para los siguientes
tipos de muestra y rangos:

15.1.1 Repetibilidad - La diferencia entre los sucesivos resultados de ensayos obtenidos por el
mismo operador con el mismo aparato bajo constantes condiciones de operacion e idéntico
material de ensayo podria, a la larga, exceder durante la normal y correcta operacion del método
de ensayo, el siguiente valor solo en un caso de veinte.

15.1.1.1 Densidad (g/mL) y Densidad Relativa - vea tabla 2.
15.1.1.2 Gravedad API - vea tabla 3.

15.1.2 Reproducibilidad- La diferencia entre dos resultados Unicos e independientes obtenidos por
diferentes operadores en diferentes laboratorios e idéntico material de ensayo, podria, a la larga,
exceder durante la normal y correcta operacion del método de ensayo el siguiente valor solo en un
caso de veinte.

15.1.2.1 Densidad (g/mL) y Densidad Relativa - vea tabla 4.

15.1.2.2 Gravedad API - vea tabla 5

Nota 6- El estudio interlaboratorios (ILS) ASTM realizado durante el otofio de 1999 involucré 11 Laboratorios y 23
muestras. Las muestras incluyeron 5 gasolinas de motor, una gasolina de motor + etanol, 4 gasolinas reformadas
(RFG), 2 aceites lubricantes, 1 aceite basico, 4 combustibles Jet A combustible, 1 combustible JP8, y 5 combustible
diesel. El protocolo del ILS requirid que los laboratorios ejecutaran un total de cuatro determinaciones por muestras,
incluyendo inyecciones manual y automatica, en las dos primeras determinaciones representaron el primer juego de
andlisis y las segundas dos determinaciones representaron el segundo juego de andlisis. Este protocolo fue empleado
para evaluar si existe un efecto de la precisién entre tomar la primera determinacién para cada conjunto de andlisis
(ejemplo una determinacién Unica) contra tomar el promedio de dos determinaciones para cada conjunto de andlisis, asi
como determinar si hay un efecto de precision entre la inyeccion manual y automatica. Las declaraciones de repetibilidad
y reproducibilidad determinadas por el andlisis estadistico reflejan los valores de precision correspondientes asociados
con las condiciones de ensayo identificadas. Debe notarse que la declaracién de precision determinada para la gasolina
y las muestras de RFG en 1999 fue mas pobre que la esperada, en relacién a la declaracién de precisién determinada
para los destilados, aceites basicos y aceites lubricante, asi como, en relacion a la declaracién de precision de la versién
del método publicada previamente (que esta basada en el andlisis de solo tres compuestos puros (benceno, tolueno y
xileno) analizados por duplicados en tres laboratorios). La declaracién de precision mas pobre para la gasolina y las
muestras RFG es probablemente debido a la naturaleza volatil de estos materiales, aunque a los participantes del ILS
se les proporcionaron las instrucciones de como manipular estos materiales para minimizar o prevenir las pérdidas de la
muestra. El subcomité responsable por el método planea realizar un EIL ulterior para los tipos de muestras de gasolina y
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RFG, con escrutinio adicional convenido para examinar temas de manipulacion, como un medio para probar y mejorar
las declaraciones de precision para estos materiales.

Nota 7- Cuatro (4) de las muestras analizadas en el ILS indicado en la Nota 6 fueron muestras de intercomparaciones
ASTM (ellas son: Gasolina MG9808 y MG9812, RFG- RFG9807 y RFG9809). La media robusta de la precision de vapor
por el método de ensayo ASTM D 5191 para este rango de muestras abarc6é de 7,77 psi (MG9808) a 13,40 psi
(RFG9809).Esto corresponde a un rango de presién de vapor total de 54 a 92 kPa.

Tabla 2—Densidad (g/ml) y Densidad Relativa (Repetibilidad)

Rango Tipo de muestra Condiciones de ensayo Repetibilidad
0,71-0,78 | Gasolinay RFG Una sola determinacion 0,00045
(Inyeccion Manual)
Promedio de 2 determinaciones 0,00031
(Inyeccién manual o automatica)
0,80-0,88 | Destilados, Aceites | Una sola determinacion (Inyeccion 0,00016
Béasicos y Aceites | manual o automatica)
Lubricantes Promedio de 2 determinaciones 0,00011
(Inyeccién manual o automatica)

Tabla 3—Gravedad API (Repetibilidad)

Rango Tipo de muestra Condiciones de ensayo Repetibilidad
51-66 Gasolinay RFG Una sola determinacién  (Inyeccién 0,090
Manual)
Promedio de 2 determinaciones 0,063
(Inyeccion manual o automatica)
29-45 Destilados, Aceites | Una sola determinaciéon (Inyeccion 0,032
Basicos y Aceites | manual o automatica)
Lubricantes Promedio de 2 determinaciones 0,022
(Inyeccion manual o automatica)

Tabla 4—Densidad (g/ml) y Densidad Relativa (Reproducibilidad)

Rango Tipo de muestra Condiciones de ensayo Repetibilidad
0,71-0,78 | Gasolinay RFG Una sola determinacién | 0,00190-0,0344(D-0,75)
(Inyeccion Manual)
Promedio de 2 determinaciones | 0,00195-0,0315(D-0,75)
(Inyeccion manual o automatica)

0,80-0,88 | Destilados, Aceites | Una sola determinacion 0,00052
Béasicos y Aceites | (Inyeccidn manual o automética)
Lubricantes Promedio de 2 determinaciones 0,00050

(Inyeccion manual o automatica)

donde D= Valor de densidad o densidad relativa obtenido
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Tabla 5—Gravedad APl (Reproducibilidad)

Rango Tipo de muestra Condiciones de ensayo Repetibilidad
Una sol_a} determinacién 0,60+0,040 (G-60)
(Inyecciéon Manual)

Promedio de 2 determinaciones
(Inyeccion manual o automatica)
Una sola determinacion

51-66 Gasolinay RFG
0,60+0,037(G-60)

Destilados, Aceites (Inyeccion manual o automatica) 0133
29-45 Basicos y Aceites Prgmedio de 2 determinaciones
Lubricantes 0,128

(Inyeccion manual o automatica)

donde G= Valor de gravedad API obtenido

15.2 Sesgo -Después de las sugerencias de su existencia en la literatura, se realizd un estudio, el
cual confirmd la presencia de sesgo entre los valores de densidad conocidos para materiales de
referencia y valores determinados de acuerdo con este método de ensayo para los mismos
materiales de referencia. La matriz para este estudio de sesgo conté con 15 participantes, cada
uno analizé cuatro aceites de referencia con valores de densidad certificados, establecidos por el
Netherlands Meet Institute (NMI) a través de la picnometria, abarcando densidades en el rango de
747 a 927 kg/m® a 20 °C, las viscosidades entre 1 y 5000 mPas (también a 20 °C). Este estudio
estd documentado en el Reporte de Investigaciones ASTM D02-1387. Los usuarios del método
deben, por ello, estar conscientes de que los resultados obtenidos por este método de ensayo
pueden estar sesgados tanto como a 0,6 kg/m3 (0,0006 g/mL).

Nota 8- La nueva instrumentacion que existe pretende corregir los resultados de la densidad debido a la influencia de la
viscosidad. No obstante, el Comité Técnico ASTM responsable ain no ha realizado un nuevo estudio interlaboratorio
para confirmar la eliminacién del sesgo descrito en el Reporte de Investigaciones ASTM D02-1387.

16 Palabras claves

16.1 Gravedad API, Densidad, Analizador Digital de Densidad, Destilados del petrdleo, productos
del petréleo, densidad relativa.
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