NORMA. DE ENSAYO NLT-130/72

DEL

LABORATORIO DEL TRANSPORTE

Y

MECANICA DEL SUELO
“JOSE LUIS ESCARIO”

Solubilidad en disolventes organicos de materiales
bituminosos

{Esta norma de ensayc anula y resmplaza a la NLT-130/63 para la determinaclén de

la solubllidad en tetracloruro de carbono de materlales bltumingsos.)

1. OBJETO

1.1,

Esta norma describe el procedimiento que debe seguirse para la determl-
nacion de la solubilidad en disoiventes orgénicos de materiales bltuminosos
para carreteras, tales como alquitranes y hefunes asfélticos que contengan
poca o ninguna cantidad de materia mineral. Se incluys tamblén el proce-
dimiento para calcular la proporcién de betn soluble en tetracloruro de
carbono.

Por definicién se llama betGn a la mezcla de hidrocarburos y sus derivades
solubles en sulfuro de carbono para todos los productes bltuminoses, pero
en el caso de los alquitranes de carreteras, debldo a su composicidn, se
determina normaimente, & efecio de especificaclones, {a materia orgénica
soluble en tolueno sigulendo la norma de ensayc NLT-182/72,

E! procedimiento consisie en disclver fa musstra en un disolvente espe-
cificado y filtrar la solucién a través de un filtro apropiado. lLa materia
Insoluble se lava a continuacién, se seca y se pesa.

APARATOS Y MATERIAL NECESARIOS

21,

Aparatos.

211, Crisoles de Gooch, cuyas dimenslones sean aproximadamente las
slgulantes: didmetro de ia boca, 44 mm; diémetro det fondo, 36 mm,
y altura, 2,6 mm.

2.1.2. Flbra de amlanto, del tipo para crisol de Gooch, lavada a los Aci-
dos, cortada en trozos menores de 10 mm de largo y dispersada
por agitacién en agua,

Erlenmeyer de 125 cm®.

Kitasatos de 500 cmsS,

Alargadera para e crisol de Gooch.

Anfllo de goma para acoplar el crisol a fa atargadera.
Estufa de desecacion.

Balanza analitica.
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2.2,

218,
2.1.10.

Bomba de vacio ¢ trompa de agua.
Desecador.

Nota: Se ha encontrado satisfactorio sustitulr e! crisol de Gooch
por membranas filtrantes de 45 mm de didmetro, del tipo MF-Millipore
con 8 pm de didmetro de poros, El montaje de la membrana se
hace en soportes especlales que ‘proporciona ia misma casa su-
ministradora y que se montan directamente an e} Kitasatos, Estas
membranas son Inertes al sulfuro de carbono, tetracloruro de car-

bono, benceno y tricloretllens, pero no al clorure de metileno..
Asimlsmo, estas membranas son estables hasta 125 °C, pero si

e pasa de esta temperatura comienza su descomposiclon progresiva.

Disolventes, — Todos los disoiventes orgdnicos son toxlcos en mayor o

menor

grado, por io quo es necesaria una adecuads ventilacién, Se debe

espacificar el tipo de disclvente a emplear en un ensayo determinado,

slenda
2.21.

222,

223

224,

los més aproplados para utilizar en este método los sigulentes:

Sulfuro de carbono, R, A.— Esle disolvente esta indleado para usarlo
tanto con alquitrdn como con betdn asfaltico. Ei suliuro de carbone
es extremadamente inflamable y sus vapores se Inflaman espon-
tdneamente en contacto con superficles cailentes, tales como pla-
cas calefactoras y estufas. Por tanto, es Imprescindible asegurarse
de que la filtraclén se realiza en vitrina y leJos de Hamas u otras
fuentes do calor. Antes de Introducir en la estufa los crisoles
o recipientes debe haber desaparecldo cualquier traza de sulfure
de carbono {lo cual se comprueba por la ausencia de olor), pues
de lo contrario se Inflamarfan sus vapores. El sulfuro de carbono

es muy [rritante para 1a piel, por 1o que debe ser evitado su con-
tacto directo.

Tetraclorure de carboro, R, A.— Debido a no ser infiamable, este
disolvente es el que se emplea normalmente para determinar la
solubliidad de los betunes astalticos, en lugar ds| sulturo de car-
bono. No se puede aplicar a alquitranes ni a productos dsl pe-
tréleo que hayan sufrido fuerte descomposiclén térmica, excepto
sl se emplea tal como se describe en Ia secolén 3.3.2, Muy téxico.

Benceno, R. A.-—Este disolvents s¢ emplea a vaces en lugar del
sullure de carbone y es adecuado para usarlo con belunes asfal
tlcos. Aunque en algunos casos se suele sollchar la solubllidad
del alguitrén en benceno, el procedimiento que se describe aquf

no as recomendable para tales ensayos, Es sumamente 16xico e
Inflamabie,

Tricloretllens, B. A.— Este disolvente no es Inflamable y se puede
apllear para determinar la solubilidad de betunes asiélticos en
sustituclén del sulturo de carbono, pero no es aplicable a alqui-
tranes ni & productos del petréleo que hayan sufrldo una fuerte

descomposicién térmice. Es menos 16xico que el tetracloruro de
carbono,
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3. PROCEDIMIENTO

3.1.

Preparacion del crisot de Gooch.

3l

Se monta ia alargadera en el Kitasatos por medio de un tapdn
horadado y el crisol en la alargadera mediante e anlilo ds goma,
conectandose el conjunto al sistema de vaclo. Se llena el crisol
con la suspensién de amianto en ague, defando se sedimente par-
¢ialmente el amiantc y aplicando después una ligera succién para
eliminar el agua, quedando de esta forma en el fondo del crisol
una capa consistente de amfanto, Se afiade mas suspensidon v se
repite el proceso, tenlendo en cuenta que hay que consegulr que
la capa de amianto tenga una masa de 0,5 &+ 0,1 g después de cal-
¢inada, Después de la succidn se lava completamente con agua
destilada la capa de amlanto, se deseca en la estufa y se calcina

“al rojo oscuro (600 a 650 °C). Se deja enfriar en sl desecador

Yy s@ pesa en precisién con aproximacién de 0,1 mg. Se limpian
y secan tanto el Kitasatos como la alargadera y se vuelve a mon-
tar el crisol. La masa del amianto debe mantenerse dentro del [imite
de 0,5 0,1 g si se quieren obtener resultados reproducibles, de-
bido a que el amianto absorbe, apareniemente de forma [rreversitie,
una pequefia cantidad de bellin soluble, normalmente de 1 a 5 mg
por gramo de amianto,

Temperatura de ensayo,

321,

Normalments la temperatura a la cual se reallza el ensayo no in-
fluye en los resuitados, por lo que éstos pueden reafizarss a tem-
peratura ambiente. Sin embargo, cuando se deses una mayor exac-
titud, fa muestra en soluclén debe mantenerse en un bafio de
agua entre 37,5 y 38 °C durante 1 hora antes de la filtracidn,
aunque cuando se emplee sulfure de carbono los ensayos deben
reallzarse slempre a temperatura ambiente, debido a los peligros
que lteva consigo el desprendimienio de sus vapores.

Ejecuclén det ensayo.

3.3.1.

Procedimiento general,

3.3.1.1. Se pesan con precision de 1 mg unos 2 g de muestra
en un Erlenmeyer tarado de 125 cm® de cepacldad u otro
recipiente adecuado, Se afiaden 100 cm® de! disoivente
elegido en pequefias porciones y agitando continuamente
hasta que desaparezcan todos los grumos y no quede ma-
terial adheride a las paredes. Se tapa el recipiente y se
deja en reposo durante 15 minutos, salvo que se siga el
procedimiento descritc en el apartade 3.2.1.

3.3.1.2. Se coloca el criso} de Gooch en la alargaders, s2 hume-
dece la caps de amianto con uha pequefia cantidad de
disclvente mplo y se decanta fa soluclén sobre el crisol,
ayudéndose de una ligera succlén sl fuera necesario.




Cuando 1a fraccion Insoluble es apreciable, se procurara
que ésta quede retenida 1o més posible en el recipiente.
Se lava el reclpiente con pequefias cantidades de disoi-
vente y se transtiere finaimente todoe su contsnido &l crisol,
ayudéandose con un pequefio chorre de disclvente; esta
operacion se faclita empleando una varilla de vidrio con
un troze de tubo de goma en su extramo para recoger
las partfcuias de fa fracclén insoluble, Finalmente se lava
el recipients y la varflla con disolvente agregandc estos
lavados al crisol.

So lava el crlsol con nuevas porciones de disoivente
hasta que el filtrado pasa incoforo, aplicando una ligera
sueccién para eliminar las ditimas porciones de disolvente.
Se qulia et crisol de la alargadera, se limpia su fondo
con discivente y se coloca encima de un vidrio de reloj
impio sobre una estufa o bafio marla hasta que no huela
al disolvente, toméndose las debldas precauciones quo ss
Indlcan en la seccién 2.2, Se pasa a continuacién a una
estufa a 110 = 6 °C durante 20 minutos como minimo.
Se enfrfa en un desscador y se pesa, repitiendo los pro-
cesos de secado y pesado hasta obtener una diferencia
menor de 03 mg.

Nota, —- Con objeto de obtener resultados precisos, el tiem-
po de enfriamiento en el desecador debe ser aproximadamen-
te ol mismo, entre = 5 minutos, después de todos lus ca-
lentamientos. Por ejemplo, si el criso} vaclo se ha pesado
despuds de 30 minutos de enfriamlente en e} desecador,
cuando contenga sl residuo insoluble se debe pesar des-
pués de 30 = 5 minutos de enfrlamlento en el desecador.
Tanto los crisoles vaclos como los que contengan resi-
duc Ingoluble, st han estado en un desecador durante
toda la noche, se deben calentar de nuevo en una estufa
durante 30 minutos por to menos, dejandolos enfriar antes
de pesarlos, por el periodo de tiempo ya indicado.

3.3.2. Procedimiento para determinar 1a proporcidn de betin en tetracloruro
de carbono.

33.2.1.

Algunas especificaclones exigen la determinacion de fa
solubliidad del baetin an tetracloruro de carbono. En estos
casos se deben hacer dos ensayos de solubllidad; uno
con sulfuro de carbono {porceniaje de bettn por defini-
clén} y otro con tetraclorurc de carbono como disolventa,
8e sigue el procedimiento general descritc en el apar
tado 3.3.1, excepto que en este caso la solucién de la
muestra en telracloruro de carbono se dejard por lo me-
nos 12 horas fuera del contacto directo de la luz, antes
de reallzar la filiracion.
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4. RESULTADOS

4.1, Procedimiento general

41.1. Se calcula, bien el porcentaje tolal de materia inscluble o el por-
centaje de materia soluble en el disolvente empleado, de la manera

siguiente:
A

Materla insoluble, % = ——— X 100
B .

9 ® !
: Materia soluble, % = 100 — { — X 100

B

donde:

A = Masa total de [a materia Insolubls,
B = Masa total de la muestra,

41.2, Para porcentajes do materia insoluble menores de 1,0, el resultado
se expresa con aproximacion del G.01 por 100; para porcentajes
de materla insoluble de 1,0 o mayor, el resultado se expresa con
aproximaclén del 0,1 por 100. Cuando se emplea sulfuro de carbono
como dlsolvente, el porcentaje de materla soluble es, por defini-
cién, el porcentaje de betln.

42. Procedimlente para determinar la proporcidn de betdn soluble en tetracloruro
de carbone.

421. Ss calcula el porcentale de betin soluble en tetracloruro de car-
bono de la manera siguiente:

c
. . Materla soluble, % = —— X 100
b
donde:

C = Porcentaje de materia soluble en leiraclorure de carbono.
D = Porcentale de materta soluble en sulfure de carbono {betdn).

4.3. Precislon.

4.3.1. El criterlo sigulente so pusde seguir para juzgar la aceptabilidad
de los resultados con el 85 por 100 de probabilidad.
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Materiales 'y disolventes Repeticidn

Repro-
ducecion

Productos asféiticos con solubliidad su-
perlor al 8¢ por 100 en: sulfura de
carbono, telracloruro de carbono, iri-

cloretileno o benceno ........o..covvvens 10
Alqultranes de consistencla liqulda, en

sulfuro de carbono ........ceoveiiieens 0,31
Alquliranes de consistencla semisélida,

en suliuro de carbono .................. 0,48

0,26
0,61

2,34

5. CORRESPONDENCIA COM OTRAS NORMAS

ASTM. D 2042-86,
UNE 7005,
UNE 7113.






