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OBJETO

1.

1.2

13

1.4.

Esta norma describe el procedimlento que debe segulrse para la delermk
minacién de! betén en los materiales conteniendo por lo menos 25 por 100
de betdn,

Por definicion, se liama beldn a la mezcla de hidrocarburos y sus deriva-
dos solubles en sulure de carbono.

Este procedimiento se emplea con aquelios materiales que contienen gran
cantldad de materia mineral finamente dividida,

Para materiales bituminosos contenlando poca ¢ ninguna cantldad de ma-
feria mineral se seguiré & procedimlento descrito en la norma de ensayo
NLT-130/72.

APARATOS Y MATERIAL NECGESARIOS

2.1

2.2,

2.3.
2.4,
2.5
2.6.
2.7
28.
2.8,

Crisoles de Gooch, cuyas dimenslones sean aproximadamente las siguien-
tes: diémetro de la boca, 44 mm; dldmetro dei fonde, 36 mm, y alurg,
25 mm.

Fibra de amianto, def tipo para crisol de Gooch, lavada a los fcldos,
cortada en trozos menores de 10 mm de largo v dispersada por agitacion
en agua.

Vasos de precipiiados de forma baja de 30 cmé.

Kitasatos de 500 om?,

Alargadera para el crisol de Gooch.

Anllio de goma para acoplar el crisol en la alargadera.

Estufa de desecacion,

Balanza analitica.

Mechero Bunsen u homo eléctrico,

2.10. Bomba de vacio o trompa de agua.
211, Desecador.

2,12, Suffuro de carbono, R, A.

2.13. Vidrlos de relo].

Nota,~—Se ha encontrado satistactorio sustiluir ef crisol de Gooch por
membranas flitrantes de 45 mm de didmetro, del tipo MF—MIIIipore con
8 pm de didmetro de_ poros. El_ mont_aje de ta. mem!_:rqna se hace en so-
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portes especiales qua proporciona la misma casa suministradora Y que
se montan dlreclamente en el Kitasatos. Estas membranas son estables
hasta 125 °C, pero a partir de ests temperatura comienza su descompo-

sleion

progresiva y a B20 °C no quedan mds que algunos microgramos

de cenlzas residuales, fo que permite obtener resultados preclsos en las
determinaclones gravimétricas,

3. PROCEDIMIENTO

3.1, Preparacién de la muestra.

34.1.

La muestra debe ser representativa, v s| contiene mds del 2 por 100
de agua se deshidrata por destilacién, siguiendc el método normal
de deshidrataclén de materlales bltuminosos {NLT-184). Si el ma.
terial es duro y quebradizo puede ser molido y desecado a una
temperatura Inferlor a la de volatlizacion de! material. También
puede deshidratarse calentando el materlal con agitaclén constante,
a ftemperatura inferior & 130 °C, siempre que Ia cperacién se
realice rapidamente,

3.2, Preparaci6n del crisol de (Gooch.

3.21,

Se monta la alargadera en el Kitasatos por medio de un tapén
horadado, v el crisoi en la alargadera mediante el anilic de goma
y se coneclta el conjunto al sistema de vaclo. Se llena of crisol
con la suspensién de amianto en agua, dejando que se sedimente
parcialmente el amlanto y aplicando después una ligera succion
para eliminar el egua, quedando de esta forma en el fondo det
crisol una capa conslstents de amianto. Se aiiade més suspensién
Y so replte el proceso, tenlendo en cuenta que hay que consegulr
que la capa de amlanto tenga una masa de 0,5 + 0,1 g después
de calcinada. Después de la succlon se lava completamente con
agua destiiada la capa de amianto, se deseca en la estufa y se
caleina &l rojo oscuro (600 a 650 °C). Se deja onfriar en el dese-
cador y se pesa en precisién, Se limpian y secan tanto el Kitasatos
como la alargadera v se vuelve a montar el crisol, Ls masa del
amlanto debe mantenerse dentro del limite da 0,5 + 0,1 g si se
quieren obtensr resultados reproducibles, debido a que el amianto
y la tierra de distomeas empleads para ayudar a la flitracién, ab-
sorben, aparentemente de forma Irreversible, una pequefia cantldad
de betdn soluble, normalmente de 1 a 5 mg por gramo de amianto.

3.3. Reallzaclon del ensayo.

3.3.%.

Se pesan en una balanza analitica unos 2 ¢ de muestra dentro
de un vaso tarado de 30 cm®. Se afaden para ayudar a la filtra-
cldn unos 0,5 g de tlerra de diatomeas recién calcinadas, pesados
con precisién de 1 mg. Se cubre con 25 cm3 de sulturo de car-
bono y se agita la tierra de diatomeas dentro de lfquido, S8 dela
¢l vaso cublerto con un vidrio de reloj 1 hora como minime
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3.3.2.

3.3.3.

334,

3.3.5.

3.3.6.

agitando, de cuando en cuando, para disolver la muestra tom-
pletamente,

ihmediatatmenia antes de comenzer la filtracién se agita e conte-
nido de! vaso completamente. Se humedece el crisol con sulturo
de carbono. Se pasa la solucion del vase al crisol, Hienando éste
hasta el borde; se aplica una ligera succién para que filire &l liquido
y se pasa lo que queda en el vaso al crisol. Se lava el vaso con
una pequefia cantidad de disolvente y se arrasira todo el sedimento
del vaso &l crisal. Se sigue lavando hasta que ¢! liquido filtrado
pase incolore, aplicando entonces una succién mas fuerte para ell-
minar & disolvente. Se quita e! crisol de la alargadera, se lava el
fondo con disolvents y se coloce sobre un vidrio de reloj limpio
encima de una ostula hasta que practicamente se ha evaporado
todo ¢l disolvente. Se pasa enionces al interior de la estufa a
10 °C durante 20 minutos como minimo, Se deja enfriar en
un desecador y se pesa.

8! queda adherido algo de materia insoluble a las paredes dal vaso,
se soca éste en la estufa & 110 9C y se pesa. El peso del residuo
que queda en a! vaso se ahade al del material Inscluble recoglde
en el c¢rlsol,

Se calcina una cépsula al rojo sombra, se enfria en un desecador
y se tara. Se pasa el llquido filtrado a la cépsula, se lavan las pa-
redes del Kitasatos con disolvente limpic ¥ se gfiaden esios lava-
dos & la capsula. Se quema el sulfuro de carbong en una vitrina
y se calcina el residuo hasta que no tenga manchas negras o in-
candescentes. Durante la calcinacion se tendré culdado para gue
la materia mineral més ligera no se proyecte fuera de 1a cépsula.
Se enfrfa en un desecador y se pesa inmediatamente. Este peso
se afade al de 'a materia insoluble recoglda en o} crisol.

Si se necesita determinar la materia mineral, se calienta el crisol
de Gooch y su contenido conforme se indica en el apartade 3.3.2
hasta que ardz sin Mama a la temperatura del rojo oscuro (600
a 650 °C). Se mantlene en sastas condiciones hasta que &o haya
guemado toda la materla carbonosa vy a continuacién se eleva la
temperatura hasta alcanzar e rojo brillante {unos 850 °C). Se deja
enfriar vy se agrega al residuo aproximadamente cinco veces su
peso de una soluclén saturada de carbonato amonlco ¥ se deja en
digestion durante 1 hora a temperatura ambiente dentro do un vasg
tapado. Se seca después en estufa a 110 °C hasta pesada cons-
tante. Al residuc de calcinaclén se le afiaden el residuo adherido
a las paredes del vaso, seghn el apartado 3.3.3, y el obtenido en
la calcinacién del Hquido filtrado dei apartado 3.8.4.

El peso de Ja tiorra de diatomeas hay que descontarle del peso del
material insoluble v tamblén de la materia mineral que se haya
recogido en el crisol de Gooch,
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4. RESULTADOS

4.1. El contenido de betdn, la materia mineral y la diferencia (maleria orgénica
" insoluble) se calculan por medio de las siguientes {6rmulas:

A—(B + D}
Betln %, X =
A

Materla mineral %, Y =
' A

Diferencia % = 100— (X + Y}

-En las que:

A = Masa de la muestra libre de agua.

B = Masa del residuo inscluble.

€ = Masa de la materla minera! calcinada,

D = Masa iotal del residuo del vaso, o del residuo del vaso més e!
residuo de a calcinacién del filirado, segin los casoes.

Los resultados se expresardn con aproximacién del 0,05 por 100,

OBSERVACIONES

5.1, El sulfuro de carbone es exiremadamente Inflamable y sus vaporss ss in-
flaman espontdneamente en contacto con superficies callentes, slendo, por
tanto, Imprescindible que cerca del lugar de trabajo no existan llamas ni
hornillos encendidos y siendo aconsejable trabafar en vitrina para eliminar
répidamente los vapores,

Los vaporses de sulfuro de carburo son toxicos, por tanto es necesaria uha
adecuada ventllacién.

CORRESPONDENCIA CON OTRAS NORMAS

ASTM. D 4-70,
UNE 7005,






