NLT-129/90

Solubilidad en sulfuro de carbono de los materiales bituminosos

1 OBJETO Y CAMPO DE APLICACION

1.1 Esta norma describe el procedimiento que
debe seguirse para la determinacién del betiin solu-
ble en sulfuro de carbono, en los materiales bitumi-
nosos que contengan por lo menos un 25 % de be-
tdn. Algunos materiales bituminosos contienen ma-
teria mineral finamente dividida que puede atascar
el filtro, o bien el residuo mineral no puede ser rete-
nido facilmente. En esta norma se describen dos
técnicas: la nimero 1, que es la general, v la nume-
ro 2, que se debe seguir en estos dltimos casos.

1.2 Por definicién, se denomina betin a la mezela
de hidrocarburos y sus derivados, solubles en sulfu-
ro de carbono.

1.3 Este procedimiento se emplea con aquellos
materiales que contengan gran cantidad de materia
mineral finamente dividida.

1.4 Si el material bituminoso contiens poca o nin-
guna cantidad de materia mineral se seguira el pro-
cedimiento descrito en la norma NLT-130.

2 APARATOS Y MATERIAL NECESARIOS

2.1 Crisol de filtracién, porcelana, de dimensiones
aproximadas de 44 mm de didmetro boca, 36 mm de
didmetro fondo y 28 mm de altura, con porosidad
maxima de 7 um (Nota 1).

2.2 Celita 211, tierra de diatomeas, para avuda en
la filtracién con crisol, secada hasta masa constante
a 105 °C y conservada en recipiente hermético (No-
ta 2).

2.3 Vasos de precipitado forma baja de 30 em3 y
150 em?, respectivamente.

2.4 Kitasatos de 500 em®.
2.5 Alargadera para el crisol de filtracion.

2.6 Anillo de goma para acoplar el crisol a la alar-
gadera.

2.7 Mechero Bunsen y horno eléctrico.
2.8 Balanza analitica.

2.9 Estufa desecacién.

2.10 Desecador.

2.11 Bomba de vacio o trompa de agua.
2.12  Vidrios de reloj.
2.13 Cdpsulas de evaporacion.

2.14  Sulfuro de carbono, R.A. (Nota 3).

Nota 1. Se ha enconrrado sotistacronc susntuir el crisol filtrante por
membranas filtrantes de 45 mm de diamerro, det tipo MF-Millipore con
8 um de tomafio de poro. Ei montaie de las membranas se hace en
sopories especioles que proporciona lo caso suministradora de aquellas
y gue se montan directamente en el kitasatos. Estas membrongs son
estables por debajo de 75 °C, pero a portir de esta temperatura co-
mienzo sy descomposicidn progresive. Lo incneracion o 820 °C dejo
como ceniza un 0,045 % de o maso inicial de la membrana.

Nota 2. En lugor de Celta 211, rierra de diatomeas, se puede utitzar
como moterial de ayuda o lo hitracion analitica: fibra de amianto en
trozos de hosta 10 mm de longitud, con la que se prepara una suspen-
si3n de los mismos en agua o lana de vidrio. Con ambos materiaies se
procederd. en todo momento, con las técnicas del andlisis cuantiativo
raquenidas ol fin propeesto. [Celito es un producto registrado por Manvi-
ie Core., U.S.A. Celra 211 estd preparado por Fisher Scienfific, Pitrs-
curgh PA. representada en Espofia por Chericontrol, Madrid).

Nota 3. Ei suiftro ge coroono es extremadomente infiomable. Sus vo-
rores se infiomon espontdneamente en contacto con superficies caiien-
tes, toles como piacas calefactoras, eswfas o radiadores. Por tantc,
cuando se utlice este disolvente debe hacerse con seguridad bajo witr-
ra exwactora y lejos de cualquier llomo o fuente de calor. Antes de
iniroducir en la estufa los crisoles u orros utensilios que hayan estado en
conracto con el sulfuro de carbono, se ehmine cualquier traza del mismo
faue serd indicado por la desoparicion de olorl. El sulfuro de corbono es
muy Kritante y 16xico, por lo que se evitard el contacto de la piel y lo
irnalacion del mismo.

3 PROCEDIMIENTO
3.1 Preparacién de la muestra

3.1.1 La muestra sera representativa, y si ¢ontie-
ne mds del 2 % de agua se deshidratard por destila-
cion siguiendo el método de ensayo NLT-184. Si el
material es duro y quebradizo se puede moler y se-
car a una temperatura inferior a la de volatilizacion
del material. También se puede deshidratar calen-
tando el material, con agitacién constante, a tempe-
ratura inferior a 130 °C, siempre que la operacién
se realice rdpidamente.

3.2 Preparacién del crisol filtrante

3.2.1 Si el crisol, después de una limpieza a fondo
del mismo (ver 3.2.2), se ha utilizado en menos de
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seis determinaciones, se limpia de la siguiente for-
ma: se elimina completamente el lecho filtrante uti-
lizado depositado en el fondo del crisol: Se lava éste
con agua destilada, se seca y se incinera en el horno
eléctrico durante una hora a 800 °C. Se enfria el cri-
sol lentamente, colocdndolo en la estufa de deseca-
cién durante una hora después de retirarlo del hor-
no, para evitar agrietamiento o rotura; finalmente
se situa en el desecador, cuando aiin esti calido.

3.2.2 'Siel erisol se ha utilizado en seis determina-
ciones, se eliminan las cenizas residuales alojadas
en los poros de la zona de filtracién, mediante ebu-
llicién en 1:1 4cido clorhidrico. Después se hierve en
agua destilada, se lava con abundante agua destila-
da, se seca y, finalmente, se incinera como se des-
cribe en 3.2.1.

3.3 Procedimiento nimero 1

3.3.1 Se pesan, con precisién de + 1 mg, unos 2 g
de muestra en el vaso de 150 cm3, previamente de-
terminada su tara con la misma precisién, y se afa-
den 100 cm3 de sulfuro de carbono en pequefias por-
ciones agitando continuamente hasta que desapare-
can todos los grumos y no quede ningin material
adherido a las paredes del vaso. Se cubre el vaso
con un vidrio de reloj y se deja en reposo. durante
15 min.

8.3.2 Se transfieren 0,45 a 0,55 g de Celita al cri-
sol de filtracién limpio y seco. Se distribuye Celita
uniformemente sobre el fondo del crisol. Inmediata-
mente se pesa v se anota la masa del erisol mds la
de Celita, con precisién de 1 mg.

3.8.3 Se decanta, con cuidado, la solucién de sul-
furo de carbono sobre el lecho de Celita {previamen-
te humedecido con sulfuro de carbono) en el crisol
filtrante, aplicando una ligera succién con el siste-
ma de vacio si es necesario, y procurando retener en
el vaso de la solucién tanto sedimento como sea po-
sible hasta que se haya pasado toda la solucién a
través del filtro.

3.3.4 Se lava el vaso de precipitados con una pe-
quefia cantidad de sulfuro de carbono y se pasa todo
el sedimento del vaso al filtro. Se impedird que el le-
cho de Celita se seque en ningin momento mientras
no se termine el proceso de filtrar. Se lava con sul-
furo de carbono hasta que el filtrado sea sustancial-
mente incoloro, en cuyo momento se aplica una suc-
cion fuerte para eliminar el sulfuro de carbono re-
manente. Se quita el crisol de la alargadera, se lava
con S,C el fondo exterior de aquél para eliminar al-
gin posible betin en el mismo y se coloca encima de
la estufa hasta que todo el sulfuro de carbono haya
pricticamente desaparecido. (Atencién, ver nota 3.)
Se introduce el crisol en la estufa regulada a

110 + 10 °C durante 20 min como minimo. Des-
pués se enfria en el desecador y se pesa, determi-
nando su masa con precisién de 1 mg.

3.3.5 Si en el vaso de precipitados hay adherida
materia insoluble. se seca el mismo en la estufa a
110 °C v se pesa (+ 1 mg). Se afiade, a efectos de
correccién, la masa de este material adherido a
la masa del material insoluble determinada en el
crisol. :

3.3.6 Si se necesita determinar la materia mine-
ral, se incinera el crisol (después de realizado apar-
tado 3.3.4) hasta rojo oscuro y se mantiene a esta
temperatura hasta que todo el carbén se haya con-
sumido. En seguida se eleva la temperatura hasta
color rojo brillante; se enfria en el desecador y se
afiade al residuo unas cinco veces su masa de solu-
cién saturada de carbonato aménico, y se deja en di-
gestién durante 1 h a temperatura ambiente en un
vaso cubierto; a continuacion, se seca en la estufa a
110 °C hasta masa constante. Se afade la masa de
materia insoluble determinada en 3.3.5 y, si fuese
recesario, tener en cuenta 3.3.7.

3.3.7 Si se plantea alguna duda sobre la cantidad
de materia mineral que pueda haber pasado a través
del filtro, se puede determinar la misma siguiendo lo
indicado en el apartado 3.4.5 de esta norma.

3.4 Procedimiento niimero 2

3.4.1 Se pesan, con precisién de + 1 mg, unos 2 g
de la muestra en el vaso de 50 em3, previamente de-
terminada su tara con la misma precisién. Se afia-
den al vaso aproximadamente 0,5 g determinados
con precision de 1 mg, de Celita recientemente seca-
da. Se anaden unos 25 cm? de sulfuro de carbono y
se remueve la. Celita en el disolvente, se cubre con
un vidrio de reloj y se deja estar al menos 1 h, agi-
tando de vez en cuando para disolver completamen-
te la muestra. - -

3.4.2 Se wransfieren 0,45 a 0,55 g de Celita seca
al erisol de filtracién limpio, tarado y seco. Se distri-
buye Celita uniformemente sobre el fondo del crisol.
En seguida se pesa v se anota la masa del erisol
mids Celita, con precision de 1 mg.

3.4.3 Inmediatamente, antes de comenzar la fil-
tracién, se remueve la Celita en el disolvente. Se hu-
medece el lecho de Celita en el erisol con sulfuro de

- carbono. Se vierte la solucién del vaso al erisol, lle-

nando el mismo hasta el borde. Se aplica una ligera
succién con el sistema de vacio y cuando haya pasa-
do el filtrado, se transfiere el contenido remanente
del vaso al filtro. Se lava el vaso con una pequeia
cantidad de sulfuro de carbono y se lleva todo el se-
dimento en aquél al crisol. Se evitara que el lecho de
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Celita se seque en ningiin momento hasta que la fil-

tracién se haya completado. Se lava con sulfuro de .

carbono el lecho de Celita hasta que el filtrado sea
incoloro, y se aplica entonces una fuerte succién
para eliminar los restos del disolvente en el filtro. Se
quita el crisol de la alargadera, se lava con sulfuro
de carbono el fondo de aquél para eliminar algin
posible betiin adherido al mismo v se coloca encima
de la estufa hasta que practicamente todo el sulfuro
de carbono haya sido eliminado (atencién. ver no-
ta 3). Se introduce el crisol en la estufa regulada a
110 + 10 °C durante al menos 20 min: después se
enfria en cl desecador y se pesa, determinando su
masa con precisién de 1 mg,

3.4.4 Sien el vaso de precipitados hay adherida
materia insoluble, se seca el mismo en estufs a
110 °C y se pesa (= 1 mg). Se afade, a efectos de
correceidn, la masa de este material adherido a la
masa del material insoluble determinada en el eri-
sol.

3.4.5 Se incinera la capsula de evaporacion hasta
rojo oscuro. se enfria en el desecador v se pesa con
precisién de 1 mg. Se vierte el filtrado en la capsula
de evaporacién y se lava el kitasatos cuidadosamen-
te con sulfuro de earbono, levando los lavados, asi-
mismo, a la cdpsula de evaporacion. Se elimina el
sulfuro de carbono por combustion del mismo en
vitrina de aireacién (atencién. ver nota 3 v se inci-
nera el residuo hasta que desaparezcan las manchas
negras o incandescentes. Se extremar:d ¢l cuidado
durante la incineracion para evitar qu- materia mi-
neral ligera sea expelida de la capsulia. Se enfria en
el desecador ¥ se pesa inmediatamente después con
precisién de 1 mg. Esta masa se afade. a efectos de
correccion,-a la masa de materia inscluble determi-
nada en el crisol.

3.4.6 Si se necesita determinar la materia mine-
ral, se calienta el crisol v su contenid, (después de
realizado apartado 3.4.3) hasta que presente un co-
lor rojo oscuro. Se mantiene a est: temperatura
hasta que se consuma todo el carbon. v se eleva la
temperatura hasta color rojo brillante. En seguida
se enfria, se afiade al residuo unas cinco veces sy
masa de solucion saturada de carbunuio amonico v
se deja en digestion durante 1 h, en un vaso cubier-
to, a temperatura ambiente. Posteriormente se seca
en estufa a 105-110 °C hasta masa constante. Para
el cdlculo, se afiaden las correcciones de masa deter-
minadas en 3.4.4 y 3.4.5 a la masa de material mi-
neral en el crisol.

3.4.7 La masa de Celita adicional utilizada se res-
ta de la masa total del residuo insoluble v también
de la masa de materia mineral en el crisol, con el fin
de obtener masas netas.

4 CALCULOS Y RESULTADOS

4.1 Se calculan el material soluble en sulfuro de
carbono (contenido de bettin), la materia mineral v
la materia orgdnica insoluble, con las siguientes
ecuaciones:

Material soluble en CS, (%).
A-(B+D
A

X = - 100

Materia mineral (%),

C+D
A

Y =

- 100

Materia orgénica insoluble (%),

Z=100- (X +Y)

en donde:

A = Masa de la muestra inicial exenta de agua, g.
B = Masa del residuo insoluble, g.

C = Masa de la materia mineral calcinada, g.

D = Masa total del residuo del vaso, o del residuo

del vaso mas el residuo de la caleinacion del
filtrado, segun cada caso, g.

4.2 Los resultados se expresarin con aproxima-
cion del 0,1 %.

5 PRECISION

5.1 La desviacién tipica v el criterio para juzgar la
aceptabilidad de los resultados (95 % del nivel de
confianza) se refieren en la tabla.

| ALQUITRANES | ALQUITRANES
f Y M.B. Y M.B.

| LIQUIDOS | SEMISOLIDOS
: : = 2

- UN LABORATORIO

[ DESVIACION TIPICA (1) 0.1 0.17

| REPETIBILIDAD (2! 0.31 0.48

! ENTRE (ABORATORIOS -

| DESVIACION TIPICA (13 0.22 0.83

L REPRODULIBILIDAD (3: 00 2,34

i tos deswictionss koicos mdicadas recresentan lo desviotion tipico estmado del
tesl 32 medica e ios conaitiones es'cbiecians. Se hon colculado mulplicondo
0254000088 M2COs 0@ l0s ao12s corsderados por el foctor |+ 1:{4 IN - 11},
a2 M es e ngmerd Ge ensoyos er g colecciér de dalos.

: Dos ressacss obtendes cor un soic coereno, en lo mismo muestra, se conside-
8.02535 & G::eren en mds ge o conndad ndicada, Frecision: unico-loboratoro-
37 L 20TT000-muihdin

Das resuitades ontemcos por coercrics en diferantas iaboratoras, se considero-
hi2ren en mds ge ¢ convcad ncicode. Precision: multifaboratorio-

seerae-soerefs-gic

TABLA. Desviaciones tipicas y diferencia maxima aceptable entre
dos resultados.
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6 CORRESPONDENCIA CON OTRAS NORMAS 7 NORMAS PARA CONSULTA

ASTM D 4-86 «Standard Test Method: for Bitumen NLT-130 «Solubilidad en disolventes orgénicbs de
Content». los materiales bituminosos».

UNE 104-281-86 (1-9) «Solubilidad en disolventes NLT-184 «Deshidratacion de materiales bitumino-
orgdnicos». 508,




