NORMA DE ENSAYO NLT-136/72

DEL
LABORATORIO DEL TRANSPORTE
Y MECANICA DEL SUELO
- . “JOSE LUIS ESCARIO”

Punto de inflamacion de los materiales bituminosos
(aparato Tagliabue, vaso abierto)

OBJETQ

1.1. Esta norma describe ¢! procedimiento que debe seguirse para la deter-
minacién del punto de Inflamacién por medio del aparato Tagliabue, vaso
abierto, en loz materiales bituminosos cuyo punto de inflamacién sea
inferlor a 80 °C.

Se define como punto de inflamacién la temperatura a la cual se pro-
duce la inflamacién de los vapores desprendlidos por la muestra al ser
tratados en ias condiciones que se especifican en el ensayo.

El punto de Inflamacién es la temperatura critioa por encima de fa cual

habrén de tomarse las precauciones adecuadas duranie la manipulacion
del producto, para evitar el peligre de incendio.

APARATOS Y MATERIAL NECESARIOS

2.1, Aparato Tagliabue completo tal como se reprosenta en la figura 1 y com-
pussto de:

21.1.

Bafio de cobre.— Un bafio de cobre equipado con un rebosadero
para mantener constante ef nivel dei fiquido del bafio a 3,2 mm
por debajo del reborde del vano de ensayo.

Soporte de! termémetro. — Un sopotte tal como el represantado en
figura 1, para mantener el termémetro en poslcién vertical.

Vaso de ensayo.—Un vaso de vidrle moldeado y Wansparente,
resistente al calor y sin defectos superficlales, con la forma y di-
mensiones que se representan en la figura 2,

Disposltivo de enrase y calibracién de 1a llama de prueba. — Se
empleard una {4mina de aluminlo pulimentade o acero inoxidab'e
de 3,2 & 0,07 mm de espesor v con la forma y dimensiones que
se detallan en la figura 3, provista de dog salientes para ajustar
el nivel de la muestra en el vaso de ensayo exactamente a 3,2 mm
por debajo del borde supericr de! mismo. Este dispositivo de




22,

23,

24,

2.6,
2.6.

enrase sirve, asimismo, para ajustar el tamafic de la lama de
prueba, asi como Ia altura correcta del dispositivo. de ignlelén.

2.1.5. Dispositivo de calentamiento de la muestra, — Pueds emplearse un
mechere de gas ¢ un calentador eléctrico provisto de redstalo,
de las dimenslones apropladas,

2.1.8. Dispositivo de Ignicidn, — Consgiste en un pequefic mechero de
gas, de forma recta, cuya boquilla sera aproximadamente de
1,6 mm de diametro vy con un orificlo de 0.8 mm de didmetro.
_Este dispositivo podrd desplazarse en un plano flio horizontal por
encima del vaso de ensayo, mediante un mecanismo giratorio, de
ta] forma que la llama de prueba describa un arco de circunferen-
cia de radio superior a 150 mm.

Pantalla, — Para evitar las corrientes de aire durante sl ensayo, se dis-
pondré de una pantalla de proteccién de material incombustible, formada
por dos chapas rectangulares do 610 X 710 mm unidas mediante blsa-
gras por el lado mayor, Para cubrlr [a pantalia cuando estd ablerta, se
unird a una de las hojas laterales, mediante bisagras, una chapa trian-
gular de 610 X 610 X 860 mm. El interior de la pantalla estara pintado
de negre. Puede emplearse también una vitrina libre de corrientes.

Liquidos para el bafo, -— Solucién acuosa de etilenglicol 1:1 o solucidn
de salmuera. '

Liquidos de calibracién.— Para [a calibracion del aparato y oblencion
del factor de correccion, se emplearan p-xileno y aicohol lsopropilice,
de acuerdo con las slguientes especiflcaciones:
2.4.1. p-xileno:
[Densidad relativa a 15,5 °C/16,5 °C: 0,860 a 0,866.
Intervalo de ebullicién: Un méximo de 2 °C desde el comienzo
de la ebullicién hasta ef punto seco, Este intervalo incluird ef punto
de ebullictén del p-xileno puro, que es de 1383 °C (AST.M.
D 850 ¢ ASTM. D 1078).
Pureza: Superior al 95 por 100 {A.S.T.M. D 1016).
2.4.2, Alcohol Isoproplilce; '
Densidad relativa a 20 °G/20 °C: 0,8176 a 0,8185,
Intervalo de destiiacion: Destilard completamente en un intervalo
de 1 9C, el cual Incluird 1a temperatwra de 804 °C (AS.TM.
D 1078).
Pureza: Del 81 por 100.

Matraces. — Dos matraces de 500 cm?® con tapones de goma.
Termémetro.—Un termémetro con las siguientes caracteristicas;

Referencia Escala Graduacién Longiiud' total  Error méximo
ASTM, oG ac mm eC

a0 —7a + 110 0,5 287 0,5




3.

PROCEDIMIENTO

3.1, Montaje y preparacién det aparato:

8.1

El aparato se coljoca en posicién horizontal sobre una superficle
libre de vibraciones, & cublerto de corrientes perceptibles de alire
¥ en un lugar oscuro mantenido a una temporatura de 24 4 § °C.
Se ajustan las posiciones horizontal y vertical del brazo del dispo-
sitivo de Ignicién, para que ta llama de prusba se mueva sobre
un arco de circunferencla de por jo menos 150 mm. Este arco
debe pasar por el centro de! vaso de ensayo y formar en este
punto un éngulo rectc con el didmefro que pasa por el termd-
metra. El plano descrito por este braze debe quedar situado a
3,2 mm por encima del borde superior del vaso de ensayo, medi-
dos en el centro del orificic de la Hama de prueba. Para esta
calibracion se hace colncldir exactamente el centro del orificio de
selida do 12 llama de prueba con el orificio mas pequsfic de!
dispositivo de enrase, colocado éste en posiclon vertlcal en @l
centro del vaso de ensayo. Este ajuste pueds conseguirse do-
blando ligeramente el brazo del dispositive de igniclén o, preferi-
blements, mediante e empleo de arandelas delgadas de metal
Intercaladas en la base dei brazo soporie.

Nota 1,--Es de extraordinaria imporancla el ajuste de la altura
de la llama de prusha, ya que se ha podido comprobar que una
altura de 0,2 mm superior a la especlficada, Incrementa e! punto
de Inflamacién 1 ¢C aproximadamente, Por conslgulente, cada apa-
rato debe calibrarse una vez por semans, si se emplea con-
tinvamente, ¢ cada vez que se reatice un ensayo, sl 56 usa c¢on
‘menos frecusncia.

Se coloca ef vaso de ensayo en su posicién, y ge ajusta el soporte
del termdmetro de tal manera que dste se mantenga firmemente en
una posicién vertical, a medla distancia entre el centro y ol borde
dsl vaso. El eje de! termémetro debe quedar alinsado con e centro
dal vaso y el pivols de sustentaclén del brazo del dispositive de
ignicién. Se coloca e! termémetre de forma que el exiremo de
su bulbo esté a 6,3 mm del fondo del vaso de ensayo,

Montar fa pantalla protectora alrededor del aparato, de tal ma-

nera que sus lados formen unos con ofros angulos rectos, colo-
cando el aparale en su interior,

Ejecucion del ensayo:

8.2.1.

Como 1lquidos para ol bafio pueden emplearse agua corriente,
sglmuera o solucién de etitenglicol, llensndolo hasta un nivel de
3,2 mm por debajo de! borde superior de! bafio, con el vaso de
ensayo en su posicion. Es convanlente, para el control del nivel
del Hauldo en el bafio, que el aparato ests provisto de un rebosa-
dero al nivel adecuado. E| llquido de! baRo dsbe estar a una




3.2.2

3.2.3.

T 324,

3.2.5.

3.2.6.

temperatura 16 °C mds baja que la supuesta para, el punto de
inflamacion.

La muestra debe estar, al comlenzo ds! ensayo, a una temperatura
que sea, como minimo, 11 °C mas baja que ta supuesta para el
punto de Inflamacién, debiende enfriarse una porcién de la muestra
para que cumpla esta condicién en el matraz de 500 ecm$, cerrado
con tapon de goma y evitando la contaminacién de la muestra
con el liquide refrigerante o sus vapores. Se llena e vasc de
ensayo con la muestra sn ésas condiclones, hasta una altura apro-
ximadamente 3,2 mm por debajo de su borde, utilizando e! dispo-
sitivo de enrase y con el termémetro en su posicién, tal come

"se describe en el apartado 3.1.3,

Nota 2, -Eliminar las burbujas de la superficie de la muestra
antes de comenzar el ensayo,

Encender (a Hlama de prusha callbrandc su tamafio con el orificio
de 4 mm que tlene el dispositivo de enrase.

El ajuste final del nivel de la muestra en el vaso de ensayo se
hace cuando su temperatura es 11 °C més baja que la supuesta
para el punto de Inflamaclén, Pueden ser necesarios dos ensayos
previos para determinar la temperatura més adécuada a la que
se debe ajustsr el nivel de la muestra, Para afladle o quitar la
muestra del vaso puede emplearse una Jeringa con aguja o un
cuentagotas,

Se comienza a calentar el liquide del bafio de tal manera, que
la temperatura de la muestra aumente a razén de 1 + 05 °C
por minuto,

Punto de Inflamacién aproximado, — Determinar un punto de Infla-
macién aproximado, pasandc ia llama de prueba sobre la mues-
tra a intervalos de 1 °C, La primera pasada se hace inmediata-
mente después del ajuste final del nivei de la muestra, realizade
segin €| apartado 3.2.4. El tlempo empleado en pasar la llama
sobre la superlicie de la muestra serd de 1 segundo, realizando la
pasada soiamente en una direccién y dejando cada vez el brazo
de! dispositivo en reposo en el extremo del recorrido, hasta e ba-

- rrido siguiente. En el caso en gue {a muestra tenga fendencia a

subir impregnando los bordes del vaso de ensayo, se {impiaran
&stos cuidadosamente para eliminar toda traza de malterial, antes
de cada barrido de la llama de prueba.

Nota 8.-—En el caso de materlales viscosos con tendencla a for-
mar una pelicula en su superficle, se recomienda Introducir en la
muestra, hasta una profundidad de unos 13 mm, el extremo de
ung varilla de agitaclon, en posicién vertical. Unos 15 segundos
antes de pasar la llama de prueba sobre su superlicle se musve
1a varilla, tres o cuatro veces, a lo largo del recorrido de la llama
de prueba, Se saca-la varllla, se limpla y so reallza ¢i ensayo.
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3.2.8.

3.2.8,

Punto ds Inflamacién definitivo, — Después de 1a determinacién del
punto de inflamacién aproximado, se replte el proceso complisto
de preparacién con una nueva muestra, enfriando, si es necesarlo,
hasta unae temperatura que sea por lo menos 11 °C méas baja que
la obtenida para el punto de infiamacién aproximade, Cuando ia
temperatura de la muestra sea exactamente 11 ¢C més baja que la
obtenida pata el punto de inflamacion aproximado, se ajusta el
nivel de 1a muestra en el vaso a fa profundidad de 8,2 mm de su
porde, empleandc e dispositivo de enrase colocado vertical ¥
diametralmente en el vaso de ensayo.

Se sigue e proceso de calentamiento y ensayo descrite en los apar-
tados 3.25 y 3.2.6, y s¢ pasa la jlama de prueba, las dos primeras
veces, a intervalos de 2,5 °G, y a partir de este momento, a inter-
valos de 1 °C hasta el punto de Inflamacion,

De este ensayo del punto de inflamaclén definitive se realizarén,
por lo mancs, tres determinaciones.

4. RESULTADOS

41. Factor de correccién:

41.1.

413,

Con los !fquidos de callbrado p-xileno y alcohol isopropllico que
cumplan las especiticaclones dadas en e} apartado 2.4, se hacen
tres determinaclones de sus puntes de Inflamacion, siguiendo el
procedimlento descrito en esla norma, y se cafcula ol valor medio
para cada liguido. i la diferencla entre los valores obtenidos
para ¢cada uno es menor de 8,5 °C o mayor de 16 °C, se raplten
las determinaciones o se emplean nuevos liquidos de calibrado.

Se caleula el factor de correccién de la manera sigulente:

X = 92~~A
y =718

Xty
Correccion =

2

donde:

A = punto de Infiamacion del p-xiteno.
B = punio de lnflamacién del aicohol isopropllico.

La correccich calculada se suma o resta, segin su signo, 8 cada
uno de fos punios de Inflamacién definitivos obtenldos para l&
tuesira ensayada, y redondeando el resuitado al numero entero
més proximo,
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4.2, Expresién de los resultados:

4.2.1.

Si Ia diferencla entre los valores extremos de los tres puntos de
Inflamacién es mayor de 4 ©°C, se realizardn nuevamente otras
tres determinaclones. £| valor medlo de los tres puntos de infia-
macién corregldos que cumplan esta condiclén, se expresard con
aproximacién de 05 °C y serd ef punto de Inflamacién de la
muestra determinado por esta procedimiento de ensayo.

Preolsion:

43.1.

43.2,

4.3.3,

Deberé emplearse e siguiente criterio para juzgar la aceptabllidad
de los resultados con el 85 por 100 de probabilldad,
Repetlcion. Dos resuitados (cada uno media do por lo menos
tres determinaciones) obtenidos por el mismo operador, no ee
conslderardn eceptables si difieren en més de 2,6 °C.

‘Reproduccion. Dos resultados {cada uno media de por lo menos

tres determinaclones) obtenldos por diferentes operadores, no se
considarardn aceptables si difieren en més de 4 °C,

5. CORRESPONDENCIA CON QTRAS NORMAS

ASTM. D 1310-67.
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Fig. 1.— Aparato_Tagilabue, vaso abierto.




Fig, 2. —Vaso de ensayo.
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Fig. 3. Dispositivo de enrase Y calibracién de la llama de prusba,
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