NLT-139/84

Residuo por destilacion de las emulsiones bituminosas

1 OBJETO Y CAMPO DE APLICACION

1.1 Esta norma describe el procedimiento que
debe seguirse para la determinacién del ensayo de
destilacion de las emulsiones bituminosas.

1.2 En el ensayo se destilan en una retorta espe-
cial 200 g de emulsién hasta una temperatura de
260 °C, obteniéndose los destilados y residuo co-
rrespondientes. Sobre este residuo se pueden reali-
zar a continuacién los ensayos normalizados que se
precisen para identificar el material bituminoso em-
pleado. (Ver apartado 5).

2 APARATOQS Y MATERIAL NECESARIOS
2.1 Aparato de destilaciéon

2.1.1 Retorta de aleacién de aluminio. La
muestra se destila en una retorta cilindrica, con la
forma y dimensiones de la figura 1, con tapa del
mismo material y una abrazadera de cierre. Las su-
perficies de contacto entre ia retorta y la tapa debe-
rdn tener un acabado que asegure un cierre comple-
tamente hermético.

Nota 1. Son iguclmente vdlidos los resultados obtenidos empleando la
retorta de hierro normalizada en la antiguo norma de ensayo NLT-139/
63.

2.1.2 Mechero. Para el calentamiento de la retor-
ta se empleard un mechero de gas de forma anular,
figura 2, con orificios en su superficie interior y pro-
visto de tres guias que aseguren su centrado alrede-
dor de la retorta. '

2.1.3 Tubo de desprendimiento. Entre la retorta
y el refrigerante se intercala un tubo de vidrio aco-
dado, con la forma y dimensiones indicadas en la fi-
gura 3.

2.1.4 Protector de cinc. Para evitar la condensa-
cién de vapores en el tubo de desprendimiento, se
cubre éste durante el ensayo con una pantalla pro-
tectora de cine, con la forma y dimensiones indica-
das en la figura 3.

2.1.5 Refrigerante. Un refrigerante recto, de vi-
drio o metélico, y enfriado por agua.

2.1.6 Colector. Para la recogida de los destilados,
se empleard una probeta graduada de 100 cm3.

2.1.7 Montaje del aparato de destilacién. En la
figura 3 se detalla la forma de montar el aparato de
destilacién, dispuesto para la realizacién del ensayo.

2.2 Termoémetros. Dos termémetros para destila-
cién a bajas temperaturas, con las siguientes carac-
teristicas.

REFERENCIA| ESCALA' |GRADUACION [LONG. TOTAL [ERROR MAX.
ASTM °C °C mm °C

7¢C -2a300 01 - 386 0.5

Nota 2. Para los restantes caracteristicas de los termémetros, védse la
especificacién ASTM £ 1.

2.3 Balanza. Una balanza capaz de pesar 3.500 g
con una precisiéon de + 0,1 9.

3 PROCEDIMIENTO

3.1 Primeramente se determina la tara de la re-
torta completa, incluyendo también la tapa, la abra-

zadera, los termémetros y la junta de cierre, si se
emplea. ‘

3.2 Se pesan en la retorta- 200 + 9,1 g de una
muestra representativa de la emulsién y se coloca la
tapa, intercalando entre ambas superficies una jun-
ta de papel impregnada en aceite mineral, salvo que
ambas superficies hayan tenido un acabado especial
que proporcione un cierre hermético directo. Se
monta la abrazadera y se aprieta firmemente la
tapa.

3.3 Los termdmetros se acoplan en los orificios pe-
quefios mediante tapones de corcho; uno de ellos con
el extremo de su bulbo a 6,5 mm del fondo de la

retorta y el otro con su bulbo aproximadamente a
165 mm del mismo fondo.

3.4 Se monta finalmente el aparato de destilacion
como se indica en la figura 3, debiendo cerciorarse,
antes de realizar el ensayo, del perfecto ajuste de
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todas sus piezas para que no se produzcan pérdidas
de material.

3.5 Se comienza colocando el mechero anular a
unos 150 mm del fondo de la retorta y se inicia el
ensayo reguldndolo para que produzca una llama
pequefia. Encender igualmente un mechero conven-

cional con cabeza de mariposa, para calentar el tubo
de desprendimiento y evitar la condensacién de
agua en el mismo.

3.6 Cuando se pueda leer la temperatura en el
termémetro mds bajo, aproximadamente a unos
215 °C, bajar el mechero hasta el fondo de la retor-
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FIGURA 2. Mechero
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FIGURA 3. Aparato paro

MEDIDAS EN mm el ensayo de destilacion

ta, regulando si es preciso su llama, hasta alcanzar
la temperatura final de 260 °C, manteniéndola du-
rante 15 minutos. La destilacién debera llevarse a
cabo en un tiempo total de 60 + 15 minutos, desde
el comienzo de la aplicacidn del calor.

Nota 3. Lo colocacién del mechero en los comienzos del ensayo pue-
de variarse segun el desarrolio del mismo. Puede subirse para disminuir
el riesgo de formacién de espuma o bajorse hosto lo mitad de la retorta,
cuando se ensayen emulsiones que no contengon disolventes. Un cam-
bio sibito en la lecturo del termémetro superior indica la presencia de
espuma a lo altura de su bulbo, debiendo en este caso disminuir o
incluso detener el calentamiento, hasta que cese lo formacion de es-
puma.,

3.7 Inmediatamente después de terminar el tiem-
po de calentamiento, se desmonta y pesa la retorta
con los mismos accesorios incluidos en su tara, se-

de emulsiones bituminosas.

>
gun el apartado 3.1, anotando el volumen o voliime-
nes de diferentes destilados, con aproximacién de
0,5 em?, y conservandolos por si se necesitase su
identificacién.
Nota 4. Lo retorta de aleacién de aluminio caliente, pesa, debido o!
empuje del aire, 1,5 g menos que o temperaturo ambiente, por lo que

habré que afiodir esto cantidad ol peso obtenido en el apartado 3.7,
antes de calcular el porcentae de residuo de destilacion.

3.8 Se desmonta la tapa de la retorta, se agita
bien el residuo, e inmediatamente se vierte éste en
los moldes o recipientes adecuados a los ensayos
que vayan a realizarse con el mismo, dejandolos en- -
friar a temperatura ambiente y sin taparlos. Si se
observa la presencia de particulas extrafias en el re-
siduo, se filtra éste previamente por un tamiz 0,32
UNE antes del llenado de los moldes.
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4 RESULTADOS
4.1 Calculos y expresion de los resultados

4.1.1 A partir de los datos obtenidos en el aparta-
do 3.7 y corregidos segtn lo indicado en la Nota 4,
se calculan los porcentajes del residuo de destilacién
y de los aceites destilados, referidos al total de
emulsion.

4.2 Precision

4.2.1 Para juzgar la aceptabilidad de los resulta-
dos, se seguirdn los siguientes criterios (95 % de
probabilidad):

4.2.2 Repetibilidad. Los ensayos realizados por
duplicado por un mismo operador y equipo y sobre
una misma muestra, se considerarin sospechosos si
difieren en més de:

Residuo por destilacién Repetibilidad
% %
50 a 70 1,0

4.2.3 Reproducibilidad. Los ensayos realizados
por distintos operadores y laboratorios sobre una
misma muestra, se considerardn sospechosos si di-
fieren en.mds de:

Residuo por destilacion Reproducibilidad
% %
50a 70 2,0

5 ENSAYOS SOBRE EL RESIDUO DE DESTILACION

5.1 Densidad relativa. Realizar el ensayo sobre
una poreién representativa del residuo, siguiendo la
norma NLT-122.

5.2 Cenizas. El ensavo se realiza igualmente so-
bre una porcién que sea representativa del residuo,
de acuerdo con la norma NLT-132.

5.3 Solubilidad. El ensayo se realiza sobre una
porcién representativa del residuo, siguiendo la nor-
ma NLT-130.

5.4 Penetracion. El ensayo se realiza igualmente
sobre una porcién representativa del residuo, de
acuerdo con la norma NLT-124.

5.4.1 Precision. Para juzgar la aceptabilidad de
los resultados obtenidos sobre las penetraciones de
los residuos, se seguirdn los siguientes criterios
(95 % de probabilidad):

Penetracién del Repetibilidad, Reproducibilidad,
residuo unidades unidades

entre 80 y 200 15 30

siendo los conceptos de 'Repetibilidad y Reproducibi-
lidad los definidos en el apartado 4.2 de esta nor-
ma.

5.5 Ductilidad. Se realiza el ensayo sobre una

porcién representativa del residuo, de acuerdo con
la norma NLT-126.

5.6 Flotador. La medida de la consistencia por
este ensayo se realiza iguaimente sobre una porcion
representativa del residuo, siguiendo la norma NLT-
183, debiendo, sin embargo, llenarse el collar direc-
tamente a partir del residuo de la destilacién y a
una temperatura lo mds préxima posible a la tempe-
ratura final de 260 °C del ensayo. Si el residuo se
hubiera enfriado sensiblemente, calentarlo con agi-
tacidn hasta los 260 °C y llenar a continuacién el co-
llar.
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6 CORRESPONDENCIA CON OTRAS NORMAS .

ASTM D 244-80a «Test Methods for Emulsified
Asphaltsn. :
UNE 7-128 «Ensayo de destilacion de las emulsio-
nes asfélticas».

AASHTO T 59-74 «Testing Emulsified Asphalts.
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