"LABORATORIO DEL TRANSPORTE
Y MECANICA DEL SUELO

Meétodo para la realizacién del"ensayo
de destilacion de hetunes fluidificados

NLT-134/63

1. OBJETO

1.1,

1.2,

1.3.

-

Este método recoge el procedimiento que debe seguirse para efec-
tuar el ensayo de destilacién de los betunes fluidificados. :

Mediante este ensayo se determina la cantidad y las caracteristicas .
de los constituyentes volatiles, asi como el tanto por ciento de re-
siduo no volatil del material. '

. Si se realiza ademas el ensayo de consistencia sobre el residuo,
el material queda completamente identificado en cuanto a composi~
<ién y clase, tanto del fluidificante como del bettin base.

En resumen, el método consiste en destilar en un matraz de 500 ce.
200 cc. de la muestra a una velocidad determinada, midiendo los
voltimenes de destilacién obtenidos a las temperaturas que . se es+
pecifican. El residuo que queda, después de haber alcanzado una
temperatura de 360° C,, se puede caracterizar empleando los mé-
todos apropiados. - ’ o

APARATOS Y MATERIAL NECESARIOS

- 2.1,

2.2,

2.3.

2.4,

25.

Matraz.—Un matraz de destilacién con tubuladura lateral, de 500 cc., .
de la forma y dimensiones que se indican en la figura 1,

Refrigerante—Un refrigerante de tipo normal, con camisa de vi-

drio de 250 mm. Se recomienda el empleo de uno cuya forma y
dimensiones sean las del representado en la figura 3.

Alargadera.—Una alargadera acodada de paredes gruesas (1 mm.),
con su borde reforzado, con un angulo de unos 150° y un dia~
metro en la parte mas ancha de unos 28 mm. La punta estara cor-
tada en bisel con un angulo de 45 *+ 5° con respecto a la vertical.

Protector.—Un protector de hierro galvanizado, forrado interior-
mente con cartén de amianto de 3 mm, de grueso'y provisto de unas
ventanas rectangulares, cubiertas de mica transparente con la forma
y dimensiones que se representan en la figura 2. Este dispositivo
sirve para proteger el matraz de las corrientes de aire y evitar la
radiacién. La tapa, dividida en dos partes, podra ser de hierro gal-
vanizado, forrado con amianto, o de uralita. '

Colectores.—Probetas graduadas, de ‘diametro uniforme, con una
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2.6.

2.7.

base de vidrio moldeado y pico. La altura total esta compfendida
entre 25 y 26 cm. La probeta estard graduada en centimetros cii-

‘bicos y tendra una capacidad de 100 cc., siendo la parte graduada

mayor de 18 cm. y menor de 20 cm. de longitud. Cada 5 cc. se se~
fialaran por un trazo mas largo, y la graduacién se numerara a
partic del fondo a intervalos de 10 cc. La graduacién no tendra
un error mayor de 1 cc. en cualquier punto de la escala.

‘Recipiente para el residuo.—Una caja de cinc de 150 gr. y con

unas dimensiones aproximadas de 76 mm. de diametro y 54 mm. de -
altura. Los recipientes comerciales, conocidos con el nombre de cajas
para ungiiento, cumplen con estos requisitos, ‘

Termémetros.—Un’ termometro de destilacién para temperaturas al-

tas con escala de 0 a 400° C y de acuerdo con log requisitos que
exigen las normas ASTM D: E-1 para los termémetros del tipo

8 C-42. '

3. PREPARACION DE LA MUESTRA

31

3.2.

La muestra, segfin se ha recibido, se agitara o movera bien. ‘para
conseguir su homogeneidad, calentando si es necesario, y separando
a continuacién la porcién para analisis.

Si la muestra contiene mas del 2 %. de agua, habra que deshidratar ~
¢l material por. destilacién, siguiendo el método para la determina-
ci6n del agua, en creosota.

4. MONTA]JE DEL APARATO

1.1.

4.2,

4.3.

del refrigerante debera estar limpio y seco.

Se colocara el matraz, con el protector rodeandolo, en un tripode o
so jorte sobre dos telas metalicas de la’ malla ASTM ntmero 20
(0,84 mm. de abertura), de 150 mm.*, como puede verse en la figura 3.
El mechero puede protegerse de las corrientes de aire por medio de
una chimenea de hierro. En el extremo del tubo de desprendimiento
se conecta el refrigerante por medio de un tapén de corcho. El tubo

‘En el cuello del matraz se coloca €l termOmetro por medio de un

tapén de corcho, de manera que la parte inferior del bulbo quede
a 6,5 mm. del fondo del matraz. El eje que pasa a través del centro
del cuello del matraz quedara vertical, y el termdémetro estara ali-
neado con respecto a este eje.

Se monta la alargadera en el extremo del tubo del refrigerante y,

- para recoger el destilado, se coloca debajo de ella la probeta, cu~

44.

briéndola durante la destilacién con un trozo. de papel secante, cor-
tado de tal modo que se adapte perfectamente. La distancia desde
el cuello del matraz al extremo de salida de la alargadera estara
comprendida entre 600 y 700 milimetros.

La alargadera quedara introducida en la probeta por lo menos
25 mm., pero su extremo ha de quedar siempre por encima de la
graduacién de los 100 cc. A menos que la temperatura del labora-
torio esté comprendida entre 13 y 18°C, habrad que sumergir la
probeta hasta la graduacién de los 100 cc. en un bafio transparente
mantenido entre estas temperaturas. =
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5. PROCEDIMIENTO

5.1.

5.2.

5031

5.4,

55.

5.6.

5.7..

5.8.

5.9.

Se echan en el matraz 200 cc. de la muestra, cuyo peso sé ha cal-
culado por medio del peso especifico del material, a 15,5° C.

Se monta el matraz y se aplica el calor, regulandolo de tal forma
que la primera gota de destilado caiga desde el extremo del tubo -
de . desprendimiento entre cinco y quince minutos después del co-
mienzo de la calefaccién.

La destilacién se continuara de manera que se consigan las siguien~
tes velocidades:

Hasta 260°C, de 50 a 60 gotas por minuto,
Entre 260P C. y 316°C., de 20 a 70-gotas por minuto:

No se emplearan mas de diez minutos en terminar la destilacién
desde 316 a 360° C, excepto en el caso de que, al final, el calor dado
no sea el suficiente para que se produzca una elevacion de la tem-

peratura por encima de 360°C después que se haya retirado el
mechero. :

Si la muestra produce espuma, se reducira la velocidad de destila-
cién normalizandola tan pronto como sea posible. Si el exceso de
espuma persiste, se podra controlar la destilacién aplicando la llama
cerca del borde del matraz en vez de en el centro. El destilado se -
recoge en la probeta y se toma nota de los volimenes destilados
a las temperaturas que se especifican mas adelante, También se
anotara, si lo hubiera, el volumen de agua destilada. '

Cuando se alcanza en el termémetro la temperatura méaxima de
360° C, se apaga la llama, e inmediatamente se vierte el residuo en la
caja de cinc, colocando la tapa y procurando que la parte inferior no -
se enfrie demasiado rapidamente. El tiempo total empleado desde que
se apaga la llama hasta que se vierte el residuo sera menor de diez
segundos. Cuando se estd vertiendo, el tubo de desprendimiento
quedaréd practicamente horizontal para evitar que el condensado
pueda incorporarse al residuo. ' '

Después de dejar que escurran todos los aceites que queden en el
tubo del refrigerante, se tomara nota del volumen total de destilados.

El residuo se deja enfriar en un lugar sin corrientes de aire, hasta

que no se desprendan vapores, pero conserva la suficiente fluidez
para poderlo verter. ' '

Se agita entonces el residuo dentro de la caja y se vierte en los
moldes apropiados para realizar con él los ensayos necesarios,

Durante el proceso de la destilacion el termémetro permanecera en
su posicién original. No se realizaran correcciones por la parte del
vastago del termémetro no sumergida, pero, en cambio, se corregi-
ran las temperaturas para tener en cuenta el efecto de la altitud.

6. RESULTADOS

6.1.

6.2.

El residuo a 360° C. se expresara en volumen como la diferencia
entre el volumen de la muestra original y el total de destilado a

360° C.

Las fracciones que se expresaran en los resultados seran las que



T 1344

6.3.

6.4.

6.5.

se indican a continuacién, en tanto por ciento en volumen, respecto
del total destilado hasta 360° C.

Hasta 225°C:
Hasta 260°C.
Hasta 316°C,

También pueden darse fracciones adicionales, tales como:

~ Hasta 160°C.
Hasta 175°C, -
Hasta 190°C.

Si el ensayo se realiza sobre una muestra -a la que ha sido necesario
deshidratar; se indicara al dar los resultados.

El destilado recogido a una temperatura, no variard en més de las
siguientes cantidades:

Repeticlén Reproducelon

+05% +10%

La penetracion del residuo no variara en + 8 % respecto a la media.

7. OBSERVACIONES

7.1.
7.2,
7.3..

74.

7.5.

7.6.

Hay que mantener cuidadosamente la velocidad de destilacién.
Hay que evitar que el residuo se enfrie rapidamente.

Hay que deshidratar las muestras que contengan méas del 2% de

agua, por producirse espuma.

Los betunes fluidificados de curado rapido tienden a formar espu-
ma, aunque no corntengan agua.

Los resultados de los ensayos sobre el residuo pueden ser afectados
por aquellos-materiales-no bituminosos que existan en-el producto.

Debido a los vapores inflamables que se destilan y al manejo del
residuo a temperaturas muy elevadas, hay que tener las siguientes
precauciones:

7.6.1. Todas las conexiones del aparato deben quedar hermética-~
mente cerradas.

7.6.2. Al verter el residuo en la caja de cinc, puede producirse la
inflamacién espontanea de los vapores que queden en el ma-
traz. Esta operacién debe realizarse protegiéndose las manos
con guantes de amianto,

8. CORRESPONDENCIA CON OTRAS NORMAS

ASTM. Designacién: D 402 - 55.
AASHO. » T 78-49.
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