NORMA DE ENSAYO NLT-164/76

DEL

LABORATORIO DEL TRANSPORTE

Y MECANICA DEL SUELO
“JOSE LUIS ESCARIO*

Contenido de ligante de mezclas bituminosas

. OBJETO

1.1

1.2

. Esta norma describe el procedimiento que debe seguirse para la determi-
nacion cuantitativa del contenido de ligante en las mezclas bituminosas.

El ensayo consiste en el tratamiento en frio de la mezcla con un disolvente
del ligante, separando mediante el empleo de un aparato de extraccion la
solucion de los 4ridos. El contenido de ligante se calcula por diferencia
entre ta masa inicial de mezcla y la masa final de los aridos, aplicando las
correcciones adecuadas por humedad y cenizas. En los dridos recuperados
puede realizarse el andlisis granulométrico, siguiendd el procedimiento
descrito en la norma NLT~165/76.

. En las mezclas que lleven como ligante bet(in asfaltico, aunque por defi-
nicion se llama bettn el material soluble en sulfuro de carbono, se reco-
mienda por razones de seguridad el empleo de otros disolventes, como el
benceno, tricloroetileno ¢ 1.1.1.— tricloroetano. En las mezclas que uti-
licen alquitrén, se seguira el método operatorio explicado en el Apartado 6
al final de esta norma.

. Esta norma no es adecuada para la determinacion del material volatil que
pueda existir en la mezcla, ni tampoco cuando se pretenda recuperar el
ligante para identificar sus caracterfsticas. )

APARATOS Y MATERIAL NECESARIOS

2.1

2.2.

2.3.
24
2.5,
2.6.
2.7.
2.8.
29.

. Estufa.— De dimensiones adecuadas y capaz de regular su temperatura
hasta unos 125°C aproximadamente.

Bandejas.— Planas, de unos 30 cm de largo, 20 cm de anchuray 2,5 cm de
profundidad.

Balanza.— De 5000 g de capacidad y una exactitud de 0,2 g.

Balanza analftica.

Probetas graduadas, de 1000 y 2000 cmS3 de capacidad.

Cépsulas de porcelana, de 125 cm3 de capacidad.

Desecadores.

Bafio marra.

Aparato de extraccién del tipo cubeta.— Consiste en un recipiente de
aluminio con la forma y dimensiones de la Fig. 1, el cual debe poder girar a
velocidades crecientes hasta un maximo de unos 366 rad/s (3500 rpm). E!
aparato llevarad una carcasa cerrada exterior para la recogida del disolvente
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y un tubo de salida para su eliminacidon. El funcionamiento podréa ser
manual o eléctrico, debiendo en este caso ser el motor del tipo a prueba
contra explosiones.
Para colocarlos entre el recipiente y su tapa, se dispondra de papeles de
filtro en forma de anillo, de dimensiones y porosidad adecuadas.:
Es conveniente montar el conjunto bajo una campana o vitrina con venti-
lacion forzada, para la répida eliminacion de los vapores de los disolventes.
2.10. Extractor centrifugo SMM.— Este aparato (nota 1), cuyo esquema simpli-

ficado se incluye en la Fig. 2, consta esencialmente de un embudo soporte ;
de las dimensiones apropiadas, en el que se alojan uno o varios tamices, el ,
inferior de los cuales debe ser siempre un tamiz 0,080UNE (ASTM N&m. ‘
200). En la parte inferior de este embudo, una llave de paso permite I ’\1
regutar el caudal de la disolucion juntamente con el filler, sobre un vaso de ;
centrifuga, Fig. 3, construido generalmente de aluminio y capaz de girar-a
una velocidad angular de 995 rad/s (9500 rpm). Cubriendo el vaso de ;
centrifuga una tapa o carcasa de forma anular permite la recogida v salida !
de la disolucion. E| aparato suele ir provisto de una tuberia flexible para !
expulsion de vapores, si bien es igualmente recomendable trabajar bajo !

b

i

i

i

!

i

campana con buena aspiracion.
Nota 1.— Este modelo de aparato, denominado "Centrifuga de Extraccion
SMM", sistema Rodel y Derungs, estd fabricado por la casa "Spindel—,
Motoren — u. Maschinenfabrik A. — G**, en Uster, Suiza.
2.11. Carbonatc aménico.— Una solucidn saturada de carbonato amdnico
(N Hy)y COg, quimicamente puro. |
2.12. Benceno.— Quimicamente puro, (nota 2). i
2.13. Tricloroetano 1.1.1.— Quimicamente puro, (nota 2). I
2.14. Tricloroetileno.— Quimicamente puro, (nota 2).
Nota 2.— Debido a su toxicidad, estos disolventes deberan ser utilizados
siempre en zonas provistas de una buena ventilacion. Como norma general |
para su empleo, las concentraciones maximas aceptables son:

Concentracion maxima para . I .

una exposicién de 8 horas, ppmi ‘ N
Benceno 25
Tricloroetileno 200
1.1.1.— tricloroetano 500

3. PREIiARACION DE LA MUESTRA

3.1. Si ta muestra no estd lo suficientemente blanda para ser disgregada con la
espdtula, se calienta sobre una bandeja en la estufa a una temperatura que
no exceda de unos 115°C y durante el tiempo minimo para que pueda ser
manipulada con facilidad. Esta disgregacion se realizard manualmente y
con el suficiente cuidado para evitar la rotura de las particulas minerales,
hasta obtener muestras para ensayo gque sean lo més representativas posi-
bles del total de la mezcla.

Las cantidades de muestras representativas utilizadas para el ensayo de
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extracion se determinaran de acuerdo con el tamafio maximo del arido y
seg(n la tabla siguiente:
Tamaiio maximo Masa minima
nominal, mm de muestra, kg

5 05
10 1
12 156
19 2
25 3
37 4
3.2. Determinacién de agua.— Del material a ensayar, se tomaran 500 g para

determinacion del contenido de agua, siguiendo el método NLT—-123/72y
empleando la retorta metélica.

4. PROCEDIMIENTO

4.1. Método empleando el aparato de extracci6n tipo cubeta.

4.1.1. Se pesa en el interior de la cubeta una cantidad de muestra que no
exceda de 1500 g (nota 3), se afiade el disolvente hasta cubrirla y se
deja en reposo como maximo 1 hora para que se vaya desinte-
grando el material. Se monta entonces la cubeta con su contenido
en el aparato de extraccion, se cubre.con un anillo de papel de
filtro seco y tarado y se coloca y aprieta la tapa. Finalmente, se
pone un vaso en el tubo de salida para la recogida de la disolucion.

Se comienza la centrifugacién, primero lentamente y luego aumen-
tando poco a poco el nimero de revoluciones hasta llegar a una
velocidad angular méaxima de 366 rad/s (35600 rpm), o hasta que
deje de salir disolucion. Se deja parar la centrifuga y se afiaden 200
cm3 de disolvente limpio, realizando de nuevo la centrifugacion y
repitiendo este proceso como mfnimo 3 veces, hasta que final-
mente salga el disolvente limpio o con un ligero color pajizo. Se
recogen todas las disoluciones extraidas.

Se desmonta la tapa y se quita el papel de filtro, que se dejaréa secar
primero al aire, quitdndole a continuaciéon la mayor parte de la
materia mineral adherida, que se afiadird a la de la cubeta, secan-
dolo luego en la estufa a 100 — 105 OC hasta pesada constante.
Durante el manejo de este papel de filtro se deberd tener mucho
cuidado para evitar pérdidas de material, sobre todo al manipularlo
cuando ya esta seco.

La materia mineral que contiene la cubeta se pasa completamente a
una cépsula apropiada que se evapora a sequedad, primero en un
bafio maria y a continuacién en la estufa a 100 — 105 OC hasta
pesada constante. :

Se recoge el total de disolucion extraida midiendo su volumen con
una probeta graduada, se agita perfectamente para homogeneizarlo
y se toman unos 100 cm3 perfectamente medidos, que se pasan a
una capsula de porcelana previamente tarada. Se evapora primero a
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sequedad en el bafioc maria y se calcina seguidamente al rojo
sombra (500—600°C); una vez fria la cépsula se le afiaden 5 cm3
de solucion saturada de carbonato amdnico por gramo de cenizas,
se deja en digestion 1 hora a temperatura ambiente, se seca en la
estufa a 100°C, se enfria en un desecador Y se pesa hasta pesada
constante,

Nota 3.— Pueden utilizarse aparatos similares de mayor tamafio
que admiten, por consiguiente, una mayor cantidad de muestra.

4.2. Método empleando el extractor centrifugo SMM

4.2.1.

4.2.2.

4.2.3.

4.2.4.

4.25.

4.2.6.

4.2.7.

La cantidad de muestra que debe emplearse con este método en
cada extraccion viene limitada, fundamentalmente, por la cantidad
maéxima de filler que puede retener el vaso de centrifuga y que, en
el modelo aqui descrito, no debe exceder a unos 50 g aproxima-
damente por lo que, si la muestra representativa tiene una cantidad
superior de este material, debera fraccionarse convenientemente.

El material a ensayar se pesa en un recipiente que puede ser meta-
lico o de vidrio, limpio, seco y previamente tarado, afiadiendo
luego el disolvente hasta cubrir la muestra y removiendo y agitando
frecuentemente con una espatula hasta su disgregacion.

Se monta en el embudo la serie de tamices y en el cuerpo de la
centrifuga el vaso para filler, cerrando Ia tapa o carcasa para la
recogida del disolvente y poniendo seguidamente en marcha la
centrifuga.

Alcanzado el régimen normal de revoluciones, se agita el recipiente
con la muestra y se va vertiendo el liquido sobre el embudo, regu-
tando con la ilave de paso el caudal que llega al vaso de filler. Una
vez pasada toda la disolucién, se afiade al recipiente de la muestra
una nueva porcion de disolvente limpio, agitando y volviendo a
pasar de nuevo la disolucién como anteriormente; esta operacion se
repite hasta que la disolucion extraida salga incolora o0 muy lige-
ramente tefida.

A continuacién se levanta la tapa de la centrifuga dejandola atn en
funcionamiento algunos minutos para favorecer la evaporacion del
disolvente; una vez parada, se saca el vaso con el filler, secandolo en
una estufa a 100 — 105 ©C y pesandolo una vez frio hasta pesada
constante. Debe cuidarse el manejo del vaso de filler, a fin de evitar
pérdidas de material durante su manipulacién,

En general, si el ensayo se realiza correctamente todo el filler de-
berd quedar retenido en las paredes del vaso, pero si por alguna
causa se sospecha que no haya sido asi, el procedimiento mas
rdpido vy eficaz de comprobarlo consiste en pasar de nuevo por la
centrifuga la disolucion extraida empleando un segundo vaso.
Como causas principales del escape de filler se pueden citar un paso
de la disolucién excesivamente répido, un exceso de filler y el
empleo de vasos defectuosos (nota 4),

La materia mineral retenida en los tamices se junta con la del
recipiente original y se seca en la estufa a 100 — 105°C, pesandola

e,




una vez fria hasta pesada constante.

Nota 4.— Los vasos para filler deberan ser manejados con el mayor
cuidado si se desa un funcionamiento satisfactorio de los mismos.
Deberadn evitarse, fundamentalmente, los golpes o su limpieza
empleando cualquier instrumento metalico, que pueden deteriorar
o arafiar su superficie interior.

5. RESULTADOS

5.1. El contenido de betiin asfaltico se calcula a partir de las siguientes expre-

siones:
. a) en porcentaje sobre mezcla total:

(A—B) — (C+D+E)
A~—-B

b) en porcentaje sobre el total de aridos:

{(A-B) — (C+D+E)

C+D+E

9/ betlin asfaltico =

O/o bet(in asfaltico =

siendo:
A =masa de la muestra ensayada.
masa de agua que contiene la mezcla.
masa de materia mineral
= masa de cenizas (si se han determinado)

aumento de masa del anillo del papel de filtro o del vaso, segun el
método empleado.

6. DETERMINACION DE ALQUITRAN

6.1. En las mezclas bituminosas que lleven alquitrdn como aglomerante, se
seguiré para su determinacion el procedimiento descrito en el Apartado
4.1., con las siguientes modificaciones:

6.1.1. Se emplea como disolvente creosota fluida libre de cristales, de-
jando la muestra con el disolvente durante 1 hora en estufa o placa
de calefaccién a 116 ©C.

6.1.2. Se continta con el procedimiento indicado en los Apartados 4.1.1.
y 4.1.2,, con la variacidn de realizar solamente 2 adiciones de 200
cm3 cada una de creosota previamente calentada a 116 ©C. Des-
pués de eliminar la Gitima porcién de creosota, se deja enfriar el
recipiente de la centrifuga y su contenido hasta que alcancen una
temperatura bastante inferior al punto de ebullicion del benceno
{80 ©C), afiadiendo entonces sucesivamente a la muestra 3 por-
ciones de 200 cm3 cada una de benceno, siguiendo el procedi-
miento general de extraccion.

A continuacion se procede siguiendo el método general descrito en
los Apartados 4.1.3., 4.1.4. y 4.1.5., pero cuidando siempre de
evaporar el benceno previamente en bafio maria.




6.1.4. Se calcula el porcentaje de alquitrdn a partir de las expresiones
dadas en el Apartado 5.

7. PRECISION

7.1. A partir de un ndmero suficiente de determinaciones (nota 5} pueden
tomarse como Iimites para juzgar la aceptabilidad de los resultados con un
95 por ciento de probabilidad, los siguientes:

7.1.1. Repeticidn.— Ensayos duplicados realizados por un mismo ope-
rador podrdn considerarse sospechosos si difieren en mas de las
siguientes cantidades:

Desviacion tipica, %%

Contenido de bettin, %
Reproduccion.— Ensayos efectuados por diferentes Laboratorios
podrén considerarse sospechosos si difieren en mas de las siguientes
cantidades:

Desviacion tipica, ©/o

Contenido de betan, %y .... 056
Nota 5.— En mezclas homogéneas, puede ser suficiente con 10 de-
terminaciones.

8. CORRESPONDENCIA CON OTRAS NORMAS
ASTM D 2172-72
AASHTD T 164 —74
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FIG. 2 ESQUEMA SIMPLIFICADO DEL EXTRACTOR CENTRIFUGO SMM
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