NLT-353/85

Recuperacion del ligante de mezclas bituminosas para su caracterizacion

1 OBJETO Y CAMPO DE APLICACION

L1 Esta norma describe ] procedimiento que
debe seguirse para la recuperacién y posterior ca-
racterizacién del ligante de las mezelas bituminosas.
Para ello, el proceso de recuperacion indicado en

esta norma asegura una alteracién minima de sus
propiedades.

1.2 El procedimiento es adecuado para la recupe-
© racion de betunes y de betunes fluidificados, aunque
con estos ultimos los resultados pueden ser menos
precisos. También se puede aplicar a la recupera-
~ cién del ligante soluble de las mezclas alquitran-
betdn, siempre que su solubilidad sea superior al
95 % cuando se determina segiin la norma NLT-130
'y empleando diclorometano como disolvente.

Nota 1. En el caso de los asfaltos noturgles, fas propiedades del betjn
recuperado pueden resultar diferentes de las el hgante original.

1.3 El ensayo es especialmente Gtil para conocer
las alteraciones experimentadas por un ligante bitu-
minoso, tanto durante un proceso de mezelado en
caliente como posteriormente a lo largo de la vida
de servicio de una mezcla bituminosa.

1.4 El ligante se extrae de la mezcla por disolu-
cién en diclorometano. Después de separar la parte
insoluble, en esta norma se indican dos procedi-
mientos para la posterior eliminacién del disolvente:
uno mediante columna de fraccionamiento, aplicable
a la mayoria de los ligantes bituminosos con las Ji-
mitaciones ya indicadas en el apartado 1.2, y otro
mds sencillo mediante un matraz rotatorio, aplicable
solamente a los betunes asfilticos.

Método con columna de fraccionamiento

2 PRINCIPIO DEL METODO

2.1 En este procedimiento, una vez extraido el li-
gante de la mezela bituminosa con diclorometano y
separada la fraceion minera) insoluble, la solucién
Se concentra por destilacién a presién atmosférica
- mediante una columna de fraccionamiento. Las lti-
mas trazas de disolvente se eliminan del concentra-
do a la temperatura de 175 °C, 0 100 °C por encima
de la del punto de reblandecimiento supuesto del
betiin recuperado, si ésta es mds alta, a la presién

reducida de 20 kPa (200 mb o 150 mmHg) y en una
atmoésfera de diéxido de carbono.

Nota 2. Cyondo se trato de betunes fluidificados muy voldtiles no debe
utihzarse el dioxido de carbono.

3 APARATOS Y MATERIAL NECESARIOS

3.1 Recipiente para Ia muestra. Un recipiente
de vidrio de boca ancha con tapa, de suficiente ca-

pacidad para permitir 1z agitacién de la muestra con
el disolvente.

3.2 Centrifuga. Capaz de desarrollar una acelera-
cién minima de 25.000 m/s?, equivalente a 2.550
veces la aceleracion de la gravedad (2.550 g), y cal-
culada segiin la expresién:

aceleracion = 1.097 n2r . 10-5

en la que:

n = nimero de revoluciones por minuto.

r=radio de giro de la muestra en los tubos, en
mm,

Los tubos de la centrifuga deben estar firmemente
asegurados.

3.3 Sistema de filtracién. Embudos de 200 mm

de didmetro y papeles de filtro Whatman n.° 5 o si-
milar,

Nota 3. Se puede usar satistactoriomente fa centrifugo suza SMM des-
cnta en lo normo de ensayo NLT-164. Pede usorse igualmente cual-
auier centrifugo de 4 a 6 tubos de 200 ml o 500 mf de copacidad, con
un radio de giro de 250 mm y @ lo vefocidad de 3.000 rpm.

3.4 Aparato de destilacién. Montado segun el
esquema indicado en la figura 1, con todas las cone-
xiones hechas de Jjuntas esmeriladas Yy cuyas partes -
esenciales son las siguientes:

3.4.1 Unidad de destilacién. Estd formada por

- un matraz de vidrio resistente aj calor, de fondo

redondo y 500 cm3 de capacidad, con una pieza
adaptadora de tres bocas. Por la boca central se
introduce un tubo de vidrio de 4 2 6 mm de didmetro
hasta 5 mm del fondo del matraz, para suministrar
la corriente de di6xido de carbono. A la boca lateral
oblicua se ajusta un embudo de decantacién de 250
em3, cuyo vastago penetra hasta la altura indicada
en la figura. La boca acodada se conecta a la colum-
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na de fraccionamiento, seguida de un condensador
de vidrio enfriado con agua y un separador de Ber-
trand, terminando en el matraz colector para reco-
ger el disolvente destilado. La columna de fraccio-
namiento es del tipo Dufton o Vigreux, con una

longitud efectiva de 300 a 400 mm. Para la recupe-

racion de betunes asfilticos, la columna ird protegi-
da con una camisa de vacio. En el caso de betunes
fluidificados se empleard la columna sin camisa de
proteccién. El ajuste de las conexiones esmeriladas
se realiza mediante juntas de teflén.

3.4.2 Equipo de vacio. Capaz de proporcionar un
vacio aproximado de 20kPa (200mb o 150
mm Hg). Puede utilizarse una bomba de vacio, aun-
que debido al riesgo de dafiarla por los vapores del
disolvente si no se dispone de un sistema adecuado
de eliminacion, es preferible utilizar una buena
trompa de agua capaz de los mismos resultados.

3.4.3 Mandmetro. Para la media del vacio se pue-
de utilizar un mandémetro del tipo aneroide como el
indicado en la figura 1, aunque es mas recomenda-
ble por su exactitud el empleo de un manémetro de
mercurio con rama en U, como el utilizado en la fi-
gura 2.

3.4.4 Baifio de aceite. De capacidad adecuada al
matraz de vidrio empleado, calentado eléctricamen-
te y provisto de termostato. El aceite utilizado debe
ser resistente a las temperaturas del ensayo.

3.4.5 Soporte regulable: Para servir de apoyo al
bafio de aceite y con altura regulable manualmente
para los desplazamientos verticales del bafio.

3.4.6 Termémetro de 0 °C a 200 °C y dividido en
grados, para las temperaturas del bafio de aceite.

3.5 Disolvente. Diclorometano R. A. (cloruro de
metileno), destilando el 95% entre 39,6 °C y
40,2°C y el 100 % a 42 °C (Nota 4).

3.6 Didxido de carbono, en botella a presién y
con vilvula de regulacién acoplada.

3.7 Cloruro cilcico escoriforme.

3.8 Caudalimetro, graduado para caudales de
diéxido de carbono entre 0 y 30 ml/minuto a la
presién de 10 kPa.

Nota 4. Los vapores de diclorometano son téxicos, por lo que es fun-
damental trabojar en vitrina bien ventilade. El diclorometano no es infla-
mabie, pero en contacta con llamas o resistencias al rojo, sus vapores se
transforman en fosgeno. gas sumamente téxico. por lo que se deben
extremar las precouciones y no fumar.
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FIGURA 1. Esquema del
aparato de destilacién
mediante columna de

fraccionamiento.




4 PROCEDIMIENTO

4.1 Preparacigp de la muestra

mMente 1.500 em3 de diclorometano Yy unos 5g de
cloruro cdleico por cada gramo de agua presente en
la muestra. E contenido se agita convenientemente
hasta que se haya disuelto todo el ligante,

final de finog ¥ Polvo minera] puede realizarse por .

filtracién, centrifugacxén-o ambos Procedimientos:

Separacién por centrifugacion durante 20 minutos y
¢on una aceleracign minima de 25.000 m/s? (No-

4.1.3 Humedad, Durante todas estas operaciones
de separacign de la parte mineral, debep extremarse

Nota 5. §; después de una tentativa de fitracign de unas 16 horas, o .
che

toda uno noche, queda aun yng pasta por filtrar de ynos 5 cm de
espesor en el popel de filtro, se pasa éste v 5y contenido con cuidado [e]
un marraz y se afiade diclorometano Puro hasta disolver de nuevo la

Muestra. A continuacion se Separa por centrifugacion €omo se indica en
4.1.2.

- ¢i6n, el caudalimetro ¥, finalmente, |5 goma de sy-
ministro del £2s con el tubo de vigrio ajustado en Ia

20 kPa (200 mb o 150 mm Hg). Se cierra entonces
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la vélvula de] manémetro que ajsia el sistema de
vacio y se tomprueba durapte algunos minutos que
1o hay aumento geo presion en e} mandmetro,

Nota 6. £ ge la mayor importancia Que no entre aire por ninguna
unién del equipo de suministro del 90s, principalmente en Igs conexiones
¥ en el 1who flexible de suministro.

4.3 Destilaciér_l de la Mmuestra

4.3.1 Se introducen en ¢} Mmatraz dos o tres trozog
de plato Poroso para ayudar 5 la destilacin,

4.3.2 Se afladen aj Mmatraz, a través dej embudo de
dec ntacién, 100 ems3 de la disolucién preparada se-
gun e} apartado 4.1.2 Y se comienza Ia calefaccién,
elevando 1a temperatura de] bafio hasta Jog 100 °C,
Una vez iniciada la destilacién, se introducen de vez

. 4
4.3.4- Finalmente, cuando la velocidad de destila-
cion se reduzea 5 3 6 4 gotas por minuto durante
cinco minutog seguidos, se ajusta la altyrg del bafio
hasta que e] nivel del acejte esté entre 10 ¥ 20 mm

1

actuando g) mismo tiempo sobre ] vélvula de regu-
lacién del £3s para mantener ¢] caudal constante de
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10 em?® por minuto. Estas condiciones de temperatu-
ra del bafo, presién y caudal se mantienen asi du-
rante 45 minutos.

Nota 8. Cuondo 2! I-gcmre a recypercr contengo disoiventes muy vold-

tiies, como en ciertos betunes fluidificados. no se pasa esta cornente de
ci6xido de carponc.

4.3.6 Transcurridos los 45 minutos, se baja y aisla
el bafio de aceite del matraz y se cierra la vilvula
que separa el aparato del sistema de vacio, mante-
niendo la corriente de diéxido de carbono al mismo
caudal hasta que se alcance en el aparato la presién
atmosférica. Se espera hasta que deje de gotear la
columna de fraccionamiento y se haya enfriado la
muestra lo suficiente para que no se desprendan
vapores. A continuacién, se desmonta el matraz, se
agita para mezclar bien su contenido, y se tapa.

4.3.7 Con el residuo asi obtenido se llenan los mol-
des, anillos, etc., necesarios para los ensayos de ca-
racterizacion prescritos.

5 RESULTADOS

5.1 Expresion de los resultados. En los resulta-

dos de los ensayos que se realicen con los ligantes

recuperados se debe indicar la norma de ensayo y
método seguido para la recuperacién. Igualmente,
puede ser de interés acompafiar estos resultados de
todos aquellos datos sobre la mezcla original que
puedan aportar alguna informacién.

6 PRECISION

6.1 Para juzgar la aceptabilidad de los resultados
de los ensayos de penetracién y punto de reblandeci-
miento anillo y bola realizados sobre un betiin recu-
perado segun este método, se seguirin lo siguientes
criterios (95 % de probabilidad):

6.1.1 Repetibilidad. Los ensayos realizados por
duplicado por un mismo operador y equipo sobre
una misma muestra, se consideraran sospechosos si
difieren en més de las siguientes cantidades:

Penetracion ............... 5 unidades
Punto de reblandecimiento ani-
lloybola.................. 2,5°C

6.1.2 Reproducibilidad. Los ensayos realizados
en distintos laboratorios con diferentes operadores y
equipos sobre una misma muestra, se consideraran
sospechosos si difieren en mds de las siguientes
cantidades:

Penetracién ............... 1,9 yX unidades
Punto de reblandecimiento ani- :
lloybola.................. 3,5°C

siendo x el valor medio de dos resultados.

Nota 9. No se han establecido criterios de precisidn para otros ensa-
yos.

Método con el destilador rotatorio

7 PRINCIPIO DEL METODO

7.1 EI procedimiento de recuperacién del ligante
mediante el destilador rotatorio es de aplicacién ex-
clusiva a los betunes asfilticos.

7.2 En el ensayo, una solucion del betiin en diclo-
rometano de una diluciéon determinada y exenta de
materia mineral, se concentra por destilacién y a
presién reducida en un matraz en forma de pera,
inclinado v rotatorio alrededor de su eje, lo que fa-
vorece la velocidad de evaporacién del disolvente a
causa de la gran superficie que adquiere la solucién
en estas condiciones.

8 APARATOS Y MATERIAL NECESARIOS

8.1 Material para la preparacién de la solu-
cién. El material general para la disolucién, filtra-
cién y centrifugacién de la muestra es el mismo que
se indica en los apartados 3.1, 3.2 y 3.3 de esta nor-
ma.

8.2 Aparato de destilacion. Montado segiin el
esquema indicado en la figura 2, con todas sus cone-
xiones mediante juntas esmen]adas y compuesto
por las siguientes partes:

8.2.1 Matraz de destilacién. De vidrio resistente

al calor y forma de pera con una capalidad de
1 dm3.

8.2.2 Baiio de aceite. Calentado eléctricamente y
con termostato para una regulacién de temperatura
hasta unos 180 °C y precisién de + 1 °C. El tipo de
aceite empleado serd adecuado a las temperaturas
alcanzadas en el ensayo.

8.2.3 Mecanismo de rotacién. Formado por un
motor eléctrico y las transmisiones necesarias para
obtener velocidades de rotaciéon del matraz hasta
unos 10 rad/s (unas 100 rpm).

8.2.4 Colector. Un matraz de vidrio esférico de
1 dm3 de capacidad para la recogida de los destila-
dos.

8.2.5 Refrigerante. De doble serpentin.
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I MECANISMO DE ROTACION

2. BANO TERMOSTATICO pE ACENTE
3. MATRAZ DE DESTILACION

4. MATRAZ COLECTOR

5. REFRIGERANTE

& TROMPA DE AGUA

- MANOMETRO
- MUESTRA CON LA

- REGULADOR D PRESICN

SOWCION DE BETUN

8.3 Trompa de agua. Capaz de conseguir una landose la admisigp periddica de la muestra . el
presién reducida en e aparato de hasta 8 kPa (unos matraz mediante g correspondiente vilvula de .-
60 mm de Hg). misién situada ep dicho extremo. EJ conjunto de|
Nota 10. Puede utiizarse también yng bomie de vocio iver apartodo aparato de destﬂacnon se ﬁja a una varilla Soporte
3.4.2i.

84 Manémetro de mercurio. En U, de| tipo indi-

vertical mediante upa pieza que permita, ademis,
regular su inclinacign con la horizontal.

cado en la figura 2, v con vélvula de cierre de sepa- 9.3 Comprobacién de la impermeabilidad al

racion del sistemg de vacio.

8.5 Disolvente, Diclorometano, seguin el aparta-

do 3.5.

9 PROCEDIMIENTO

aire del aparato de destilacion, Una vez Qontado

9.1 Preparacién de la muestra. I3 muestra de He).

solucién de betiin para el ensayo se prepara siguien- 9.3.1 En estas condiciones, se afs]a el aparato de
do los apartados 4.1 1y 4.1.2, aunque con una con- destilacién del sistema de vacio cerrando la Nave
centracion de unos 150 g de betiin en 1.000 em?3 de correspondiente de] manometro y se comprueba dy-
diclorometano,

9.2 Moﬁtaje del aparato de destilacion. El con-
junto del aparato de destilacion se monta segiin el 9.3.2 En caso-co
ésquema que se indica en I figura 2. El recipiente y cada una de Jag

Que contiene la muestra de solucién se une

presién en e] mandémetro,

ntrario, se vuelven 3 revisar todas
uniones y vilvulas del aparato y

mediante se realiza una nyevy comprobacién de impermeabili-

un tubo de goma al extremo del refrigerante, regu- dad.
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9.4 Destilacién de la muestra.

9.4.1 Se introducen en el matraz de destilacién
unos 350 c¢cm3 de disolucién preparada seglin el
apartado 9.1 y se sumerge el matraz en el aceite del
bafio hasta enrasar con el nivel de muestra.

9.4.2 Se inicia entonces una primera fase de la
destilacién, calentando el bafio de aceite a la tempe-
ratura de 40 + 1 °C, con una velocidad de rotacién
del matraz de 7,8 rad/s (75 rpm) v una presion
reducida de 50 kPa (375 mm Hg).

9.4.3 Se contintia en estas condiciones la destila-
cién hasta que el volumen de muestra en el matraz
se reduzca a unos 100 em3. Se abre entonces con
cuidado la llave de admisién de muestra y se deja
que ésta fluya por aspiracién al matraz hasta que se
reponga el nivel inicial. Se repite esta operacién las
veces necesarias hasta agotar la totalidad de la
muestra en el recipiente.

9.4.4 Cuando en las condiciones de trabajo fijadas
en esta primera fase (40 °C y 40 kPa) se observe
que ya no se produce en la practica destilacién de
disolvente, se comienza a elevar progresivamente la
temperatura del bafio hasta los 160 °C. A continua-
cion se reduce progresivamente la presién hasta lle-

gar a 8 kPa (unos 60 mm Hg). Esta operacién debe
realizarse en unos 20 minutos.

9.4.5 La destilacién se contintia en estas nuevas
condiciones de presién y temperatura durante 15
minutos, debiendo comprobarse al final de este
tiempo mediante una iluminacién apropiada que ya
no se forman burbujas en la muestra. En caso con-
trario, continuar la destilacién durante cinco minu-
tos mds y si al final de este perfodo persisten las
burbujas hay que repetir todo el ensayo.

9.4.6 Terminada la destilacion, se saca el matraz
del bafio de aceite y se restablece en el aparato la
presion atmosférica. Se desmonta el matraz y se
tapa, pudiendo mantenerlo en caliente por un poco
de tiempo a la temperatura de vertido, hasta llenar

los moldes, cajas o anillos necesarios para la realiza-

cion de los ensayos de caracterizacién prescritos.

9.5 Comprobacién del procedimiento operato-
rio (Prueba en blanco del aparato). Como com-
probacién del estado del aparato de destilacién, se
disuelven 100 g de un betiin de penetracién conoci-
da, en 600 g de diclorometano v se realiza con la
disoluci6n asi obtenida la recuperacion, siguiendo el
procedimiento completo descrito en esta norma. En
el betiin recuperado, la media de, al menos, dos en-
sayos de penetracién, no debe diferir de la penetra-
cion conocida en més de cinco unidades. Este tipo de

pruebas en blanco puede servir igualmente para el
adiestramiento del personal operario.

Nota 11. 5 se quere comprobor la eliminacién total del disolvente se
puede reqaiizar ur especrro infrarrojo sobre uno pequefic muestra de
betin recuperado, preparcndo una pelicula fina de ligonte entre dos

cnstales de cloruro sddico r observando las bandas caracteristicas dei
diclorometanc 1.264 cm=! y 740 cm=11,

10  RESULTADOS

10.1 Expresion de los resultados. Para la expre-
sién de los resultados siguiendo este método, se se-
guird lo indicado en el apartado 5.1.

11 PRECISION

11.1 Para juzgar la aceptabilidad del resultado del
ensayo de penetracién sobre un betin recuperado
segln este método, se seguirdn los siguientes crite-
rios (establecidos provisionalmente):

11.1.1 Repetibilidad. Los ensayos realizados por
duplicado por un mismo operador y equipo sobre

una misma muestra, se considerarin sospechosos si

difieren en mds de las siguientes cantidades:

Penetracion .............. .4 unidades

11.1.2 Reproducibilidad. Los ensayos realizados
en distintos laboratorios con diferentes operadores y
equipos, se consideraran sospechosos si difieren en
mas de las siguientes cantidades:

Penetracién ............... 1,9 vX unidades
siendo X el valor medio de dos resultados.

Nota 12. los valores anteriores de la precisién se han determinado
provistonalmente medionte ensayos dz recuperacidn y penetracion en-

tre 14 laborarorios de 10 paises, bojo lo direccion del Grupo de Trabo-
16 56 MHM de la Rilem, en 1986.

12 CORRESPONDENCIA CON OTRAS NORMAS

12.1 Método con columna de fréccionamiento:

IP 105/82 (1986) «Recovery of Bituminous Binders
by Dichloromethane Extraction». (ST-E-2). _
ASTM D 1856-79 (1985) «Test Method for Reco-
very of Asphait from Solution by Abson Method».

12.2 Método con destilador rotatorio:

CEDEX. Centro de Estudios de Carreteras-RILEM.

13 NORMAS PARA CONSULTA

NLT-130 «Solubilidad en disolventes orgsnicos de
los materiales bituminosos».

NLT-164 «Contenido de ligante de mezclas bitumi-
nosas».




