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Solubilidad en disolventes orgdnicos de los materiales bituminosos

1 OBJETO Y CAMPO DE APLICACION

1.1 Esta norma describe el procedimiento que
debe seguirse para la determinacién de la solubili-
dad en los disolventes orgénicos de los materiales
bituminosos que contengan poca o ninguna cantidad
de materia mineral, utilizados en construcecién de
carreteras.

1.2 Por definicién se denomina betin a la mezcla

de hidrocarburos y sus derivados soluble en sulfuro
de carbono.

1.3 En general, y en funcién del disolvente elegi-
do, el método descrito en ‘esta norma puede no ser
recomendable para todos los materiales bitumino-
s0s. En el apartado 2.2, dedicado a los disolventes,
se indican las especificaciones para algunos mate-
riales.

Nota 1. Otros ensayos de solubilidad de materiales bituminosos son:
ASTM D 4, «Contenido de betdns; ASTM D 2317, «Residuo insoluble en

- benceno de ciguiranes y breas»; ASTM D 2318, «Residuo nsoluble
en quinolino de alquitranes y breas», ASTM D 2764, «Residuos insoluble
en dimetil-formamida de alquitranes y breas».

2 APARATOS Y MATERIAL NECESARIOS
2.1 Aparatos

2.1.1 Crisol de Gooch. Esmaltado interior v exte-
riormente, a excepcién del fondo exterior, con unas
dimensiones aproximadas de 44 mm de didmetro de
la boca, 36 mm de didmetro del fondo v 28 mm de
profundidad.

2.1.2 Fibra de amianto, lavada a los 4cidos, de
unos 10 mm de larga y dispersada en agua.

2.1.3 Kitasatos, para la filtracién, de paredes re-
sistentes y unos 250 a 500 cm?® de capacidad.

2.14 Balanza analitica.

2.1.5 Alargadera para el crisol de Gooch y anillo
de goma.

2.1.6 Bomba de vacio o trompa de agua.

2.2 Disolventes. La mayoria de los disolventes or-
ganicos empleados son téxicos en mayor o menor

grado y muchos de ellos son también inflamables,
por lo que su empleo debe realizarse solamente por
personal cualificado y tomando todas las precaucio-

nes de seguridad que se exijan para el manejo de es-
tos materiales.

2.2.1 Sulfuro de carbono. Por definicién, es la
solubilidad en este disolvente la que define la canti-
dad de betiin de un material bituminoso. Este disol-
vente es adecuado para su empleo tanto en alquitra-
nes como en betunes asfilticos. Es muy inflamable,
inflaméndose, ademds, sus vapores espontdneamen-
te al entrar en contacto con superficies calientes,
como placas de calefaccién o estufas. Es también
muy téxico e irritante para la piel, por lo que su ma-
nejo se hard siempre en vitrinas bien ventiladas y
lejos de fuentes de calor. Si se emplea en este ensa-
yo, se deberd estar seguro, antes de introducir los
filtros o crisoles en la estufa, que ha desaparecido
toda traza de disolvente, lo que se puede comprobar
por la ausencia de olor caracteristico.

2.2.2 Tetracloruro de carbono. Al no ser infla-
mable, se recomienda a veces su empleo para la de-
terminacién del contenido de betin en lugar del sul-
furo de carbono, aunque en materiales que hayan
sufrido una fuerte crackizacién se debe dejar la
muestra en digestién al menos 12 horas y fuera del
contacto directo de la luz, antes de realizar la filtra-
cion. Es toxico.

2.2.3 Benceno. Este disolvente se emplea a veces
en lugar del sulfuro de carbono y es #decuado para
su empleo con betunes asfilticos. Aunque en algu-
nos casos se suele solicitar la solubilidad del alqui-
tran en benceno, el procedimiento que se describe en
esta norma no es recomendable para este material.
Es toxico e inflamable (Nota 1).

2.2.4  Tricloroetileno. Este disolvente es adecua-
do para la determinacién de la solubilidad de los be-
tunes asfélticos, aunque no para los alquitranes ni
productos del petrdleo con fuerte crackizacién. Es
menos téxico que el tetracloruro de carbono y no es
inflamable, aunque en presencia de llamas o resis-
tencias calentadas al rojo, sus vapores se transfor-
man en’ fosgeno, un gas sumamente téxico; debe
emplearse, por tanto, en atmésferas bien ventiladas,
¥y no se debe fumar ni tener puntos de calor encendi-
dos cuando se opere con él.
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2.2.5 1,1,1-tricloroetano. Este disolvente no es
inflamable y tiene menor toxicidad que el tricloroe-
tileno, aungque sus vapores son nocivos por inges-
tién; por esto, ha sido recientemente recomendado
por el Instituto de Higiene y Seguridad en el Traba-
jo para sustituir al tricloroetileno en las determina-
ciones de solubilidad.

3 PROCEDIMIENTO

3.1 Método del crisol de Gooch

3.1.1 Preparacién del crisol. Se monta el crisol -

sobre la alargadera y el tapén de goma en el kitasa-
tos, se conecta la linea de vacio y se afiade, hasta
llenar el crisol, una porcién de fibra de amianto dis-
persada previamente en agua destilada, dejando que
sedimente y aplicando después una ligera succién
para eliminar el agua. El proceso se repite hasta que

se consiga una capa de amianto que tenga una

masa, después de caleinada, de 0,5 + 0,1 g (No-
ta 2). Seguidamente se lava la capa de amianto
completamente con agua, se desmonta el crisol, se
seca en estufa y se calcina al rojo oscuro, en meche-
ro o estufa, a una temperatura entre 600 y 650 °C.
Se enfria en un desecador unos 30 minutos y se
pesa con aproximacién de 0,1 mg. El proceso de cal-
cinacién y enfriamiento se repite hasta pesada cons-
tante (4 0,3 mg), reservando finalmente el crisol
va preparado, en un desecador, hasta el ensayo.

Nota 2. ia cantidod de omianto debe mantenerse dentro de estos
limites si se quieren obrener resultados reproducibles, debido o que este
matericl absorbe, aparentemente de forma irreversible, una pequeiia
contidad de beton soluble, entre 1 y 5 mg por gramo de amianic.

3.1.2 Temperatura de ensayo. Normalmente la
temperatura a la que se realiza el ensayo no influye
en los resultados, por lo que éstos pueden realizarse
a temperatura ambiente. Sin embargo, cuando se
desee una mayor exactitud o en ensayos para un ar-
bitraje, la muestra en solucién debe mantenerse en

bafio marfa a 37-38 °C, durante una hora antes de

la filtracion.

Nota 3. Cuando se empleo sulfuro de carbono como disolvents, los
ensayas gecen siempre reakizarse o temperciuro amoiente, por ios pei-
gros ave lleva consigo el desprendimiento de sus vapores.

3.1.3 Realizacion del ensayo. Se pesan con apro-
ximacién de 1 mg, unos 2 g de muestra en un frasco
Erlenmeyer de 125 em3 previamente tarado, y se
afiaden 100 em® en pequefas porciones del disolven-
te elegido, agitando continuamente hasta que desa-
parezcan todos los grumos y no quede material ad-
herido a las paredes. Tapar el frasco y dejarlo en re-
poso durante 15 minutos, salvo lo indicado en el
apartado 3.1.2. Se monta el crisol de Gooch ya pre-

parado en el kitasatos y se humedece la capa de

-amianto con una pequefia cantidad de disolvente,

decantando la solucién y filtrando con ayuda de una
ligera succion, si fuese necesario. Cuando la frac-
cién insoluble sea apreciable, se procurara retenerla
en el frasco hasta el final de las filtraciones, con ob-
jeto de evitar una obstruccién del filtro. El frasco se
lava con pequefias porciones de disolvente utilizando
el chorro de un frasco lavador y con ayuda, si fuera
preciso, de una varilla de vidrio con un trozo de tubo
de goma en su extremo para recoger las ultimas
porciones de materia insoluble. Finalmente se lavan
completamente la varilla y el frasco con disolvente,

‘que se pasan al filtro, el cual se termina lavando con

pequeflas porciones de disolvente hasta que el filtra-
do pase incoloro, aplicando ahora una succién més
enérgica para eliminar el disolvente residual. A con-
tinuacién se desmonta el crisol de la alargadera y se
limpia con disolvente su fondo, colocandolo sobre un
vidrio de reloj limpio para que se evapore el disol-
vente, lo que puede generalmente reconocerse por el
olor. Si el disolvente empleado lo permite, esta eva-
poracién final se puede acelerar utilizando un bafio
de aire caliente o una estufa. Ur1 vez evaporado el
disolvente, se seca el crisol en una estufa regulada a
110 + 5°C durante 20 minutos como minimo, se
deja enfriar en un desecador unos 30 + 5 minutos y
se pesa, repitiendo este proceso de secado y pesada
hasta que dos de éstas difieran .en menos de
0,3 mg.

Nota 4. Con objeto de obtener rescltados precisos, los tiempos de
eniriomiento en desecodor de un ¢risol deben ser los mismos [+ 5 miny-
tosi desoués de todos los periodos de colentamiento. Asi, por ejemplo,
s e hempo de enframiento en el desecador después de la calcinacion
del ¢cnsol vacio ho sido de 30 minutos, todos los tiempos de secado
costenores de este crisol ya con residuo, deben ser de 30 + 5 minutos.
S. fuero necesario que un crisol, vacio o con residuo, tuviera que perma-
necer en el desecador toda una noche durante una determinacion, de-
verd voiverse ¢ calentar durante por lo menos 30 minutos, seguido del
eninamento correspondiente, antes de pesarlo.

-

3.2 Método de las membranas filtrantes

3.2.1 En lugar de los crisoles de Gooch, se pueden
utilizar para la operacion de filtrado membranas fil-
trantes artificiales. Un tipo de membrana que se ha
encontrado adecuado es la MF-Millipore, de 47 mm
de didmetro v 8,0 um de didmetro medio de poros,
con Referencia SCWP 04700 y fabricada con una
mezcla de ésteres de celulosa. Este tipo de membra-
na es inerte a la mayoria de los disolventes orgéni-
cos que se utilizan normalmente para estos materia-
les, como benceno, tetracloruro de carbono, tolueno,
tricloroetileno, tricloroetano, xileno, perclorotetile-
no, ete., aunque no al cloruro de metileno.

3.2.2 El montaje de la membrana se realiza en so-
portes especiales que proporciona la misma casa su-
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ministradora y que se montan directamente en el ki-
tasatos.

3.2.3 El proceso de filtrado es andlogo al que se
describe en lineas generales en los apartados 3.1.2 v
3.1.3, teniendo en cuenta que este tipo de membra-
nas son estables hasta unos 125 °C, descomponién-
dose de forma irreversible a partir de estas tempe-
raturas.

4 RESULTADOS

4.1 Se puede calcular el porcentaje total de mate-
ria insoluble, o el porcentaje de materia soluble en el
disolvente empleado, por las expresiones:

A

Materia insoluble, % —B— x 100

Materia soluble, % = 100 — (% X 100)

siendo:

A = Masa total de materia insoluble.
B = Masa total de muestra.

4.2 Para porcentajes de materia insoluble menores
del 1,0, el resultado se expresara con aproximacién
del 0,01 %; para porcentajes de materia insoluble
iguales o mayores de 1,0, el resultado se expresara
con aproximacion del 0,1 %.

4.3 Algunas especificaciones suelen exigir el por-
centaje relativo de solubilidad de una muestra en te-
tracloruro de carbono, Cl,C, referido al porcentaje
soluble en sulfuro de carbono: en estos casos se ne-
cesitan dos ensayos de solubilidad independientes:

uno en sulfuro de carbono y otro en tetracloruro de
carbono. El porcentaje pedido sera:

Porcentaje soluble en CI,C, % = —g— x 100

donde:

C = Porcentaje de materia soluble en tetracloruro

de carbono.

D = Porcentaje de materia soluble en sulfuro de
carbono.

5 PRECISION

5.1 En el caso del betin asfiltico, se puede seguir
el criterio siguiente para juzgar su aceptabilidad en
los siguientes disolventes, con un 95 % de probabili-
dad: '

DISOLVENTES REPETIBILIDAD |REPRODUCIBILIDAD

SULFURO DE CARBONO,
TETRACLORURO Dt
CARBONO, BENCENO

O TRICLOROETILENO 0.10 0.26

6 CORRESPONDENCIA CON OTRAS NORMAS

ASTM D 2042-76 (1981) «Test Method for Solubi-
lity of Asphalt Materials in Trichloroethylene».

IP 47/74 «Solubility of Bituminous Binders» (ST-E-2).
AASHTO T 44-70 (1974) «Solubility of Bituminous
Materials in Organic Solvents».

UNE 7-005 «Determinacién de la solubilidad, en
sulfuro de carbono, de los materiales bituminososs.
UNE 7-113 «Solubilidad en tetracloruro de carbono

de los materiales bituminososs.
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