NLT-134/99

Destilacion de betunes fluidificados

1 OBJETO, FUNDAMENTO Y CAMPO DE
APLICACION

1.1 Esta norma describe el procedimiento que
debe seguirse para la realizacién del ensayo de
destilacién de los betunes fluidificados, utilizados
en construccién de carreteras.

1.2 El ensayo consiste en destilar 200 ecm?® de
muestra en condiciones determinadas hasta una
temperatura de 360 °C, recogiendo y midiendo las
cantidades de destilados a temperaturas previa-
mente especificadas. El residuo final de la destila-
cién, asi como las fracciones de destilados, se pue-
den caracterizar posteriormente mediante ensayos
apropiados.

1.3 Este método proporciona una informacién so-
bre la cantidad de componentes méas voldtiles de
un betin fluidificado, aunque las propiedades del
residuo de la destilacién no tienen necesariamente
que coincidir con las del betin empleado en la fa-
bricacién del producto, ni tampoco con el betin re-
sidual que pueda quedar después de un determi-
nado tiempo de aplicacién del bettn fluidificado.

Nota 1. La presencia de silicona en un betin fluidificado puede
afectar al residuo de la destilacién, a causa de la lenta pérdida de
voldtiles que sufre este residuo después del ensayo.

2 APARATOS Y MATERIAL NECESARIOS

2.1 Matraz de destilacién. Un matraz de 500
cm’® con tubuladura lateral, con la forma y dimen-
siones de la figura 1.

2.2 Protector. Un protector circular de acero, fo-
rrado interiormente con una plancha de asbesto u
otro material aislante de 3 mm de espesor y pro-
visto de ventanas rectangulares cerradas con mica
transparente, con la forma y dimensiones que se
detallan en la figura 2. Este dispositivo sirve para
proteger el matraz de las corrientes de aire y evi-
tar la radiacién. La tapa, dividida en dos partes,
ird cubierta interiormente de una plancha de as-
besto de 6,5 mm de espesor. (Atencién el amianto y
el asbesto son potencialmente cancerigenos).

2.3 Refrigerante. Un refrigerante de vidrio, con
camisa de agua de 200 a 300 mm y longitud total del
tubo de condensacién de (450 + 10) mm (figura 3).
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Figura 1.-Matraz de destilacion.
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Figura 2.-Protector.
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Figura 3.-Esquema del aparato de destilacion.
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2.4 Alargadera. Estd formada por un tubo aco-
dado de paredes gruesas (1 mm), con un dngulo
aproximado de 105°C; su boca superior, reforzada,
tendra un didmetro interior de unos 18 mm y unos
5 mm el didmetro de su boca de salida. La superfi-
cie inferior de la alargadera descendera en una
forma suave desde la boca ancha a la de salida,
donde terminard verticalmente en un orificio cor-
tado en bisel con arista aguda, formando un 4n-
gulo con la vertical de (45 + 5)°.

2.5 Termémetro. Un termémetro para destila-
cién a altas temperaturas, con las siguientes carac-
teristicas:

Nota 2. Para las restantes caracteristicas del termometro, puede
consultarse la Especificacion ASTME 1.

2.6 Colectores. Probetas de vidrio de forma cilin-
drica y 100 ecm® , (ml), de capacidad, figura 3, gra-
duadas en centimetros cubicos o mililitros, o probe-
tas cilindro cénicas con capacidades de 100, 50 y
25 cm®, (ml), con la forma y dimensiones indicadas
en la figura 4.

Nota 3. Pueden utilizarse colectores divididos en 0,1 ml para la re-
cogida de cantidades pequefias de destilado y sea necesaria una
elevada exactitud.

2.7 Recipiente para el residuo. Una caja me-
tdlica moldeada con tapa que entre a presién, de
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Figura 4.-Colectores.
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3 PROCEDIMIENTO

3.1 Preparacion de la muestra

3.1.1 La muestra se agita y remueve completa-
mente para homogeneizarla, calentdndola ligera-
mente si fuera preciso, y tomando de aqui la canti-
dad para ensayo.

3.1.2 Sila muestra contiene la suficiente cantidad
de agua para producir espuma o una ebullicién
violenta durante la destilacién, se debera proceder
a una deshidratacién previa de la misma. Para
ello se toman como minimo 250 ¢cm? de la muestra,
que se calientan en un matraz de destilacién con
la suficiente capacidad para evitar que la espuma
pueda alcanzar la salida del tubo lateral, hasta
que haya cesado la formacién de espuma. Si des-
tila algin aceite ligero, se separa y devuelve al
matraz, una vez enfriada la muestra. Mezclar
ahora completamente el contenido del matraz y to-
mar de aquf la muestra para ensayo. Puede igual-
mente seguirse el procedimiento descrito en la
NLT-184.

3.2 Montaje del aparato de destilacion

3.2.1 Se limpian y secan completamente el ma-
traz, refrigerante, alargadera y colector a emplear.

3.2.2 Se calcula la masa de muestra equivalente a
200 cm?® , a partir de su densidad relativa; se pesa
esta cantidad en el matraz, con una precisién de
05g.

3.2.3 Se coloca el matraz rodeado del protector so-
bre un tripode o soporte, intercalando dos telas
metdlicas cuadradas de 150 mm de lado y malla
UNE 800 pm, como se observa en la figura 3. Se
conecta el refrigerante al tubo lateral por medio de
un corcho que cierre herméticamente y se sujeta
entonces firmemente el refrigerante, debiendo que-
dar el eje del cuello del matraz vertical. Final-
mente, se ajusta la alargadera en el extremo del
refrigerante con otro corcho de cierre también her-
mético, debiendo quedar una distancia entre el
cuello del matraz y el extremo de la alargadera de
(650 = 50) mm (ver figura 3).

Nota 4. las conexiones enire el matraz, el refrigerante y el adapta-
dor pueden hacerse mediante bocas esmeriladas, siempre que no se
produzan retenciones de destilado en ningdn punto del tubo de con-
densacion.

3.2.4 Se monta el termdmetro en el cuello del ma-
traz por medio de un tapdén de corcho, de forma
que la parte inferior de su bulbo quede a 6,5 mm
del fondo del matraz.

Nota 5. Para ajustar esta distancia, se introduce el termémetro
hasta que su bulbo toque el fondo del matraz, estimando entonces so-
bre la varilla la distancia a subir.

3.2.5 Se coloca el mechero, protegiéndolo de las
corrientes de aire con una chimenea metalica y,
finalmente, el colector apropiado, debiendo intro-
ducirse el extremo de la alargadera en el colector
no menos de 25 mm, pero sin llegar a alcanzar el
nivel de su mdxima graduacién. El colector se ta-
para durante la destilacién con un papel del filtro
adecuado, atravesado por el extremo de la alarga-
dera.

3.2.6 Se abre la llave y se comienza a pasar agua
fria por el refrigerante.

3.3 Realizacion del ensayo

3.3.1 Las temperaturas leidas en el termémetro se
deben corregir por efecto de la presién atmosférica
que se tenga en ese momento en el lugar del en-
sayo. En la tabla 1 se indican las correcciones si se
conoce la altura del lugar, no haciéndose ninguna
correccion si esta altura es inferior a 150 m. Si se
conoce la presion atmosférica en el momento del
ensayo, es preferible aplicar entonces las correccio-
nes indicadas en la tabla 2, que nos indica los gra-
dos a afadir o restar a las temperaturas leidas en
el termémetro, segin la presién.

3.3.2 Se comienza a aplicar calor, reguldndolo
para conseguir que la primera gota de destilado
tarde en caer, desde el extremo del tubo lateral del
matraz, entre 5 y 15 minutos. Los ritmos de desti-
lacién, medidos en gotas caidas desde la punta de
la alargadera, seran los siguientes:

- hasta 260 °C, de 50 a 70 gotas por minuto.
- entre 260 °C y 316 °C, de 20 a 70 gotas por mi-
nuto.

- no més de 10 minutos para completar la destila-
cién desde 316 a 360 °C.

3.3.3 Se debera hacer pasar agua caliente, si fuera
preciso, para evitar la formacién de sélidos en el
tubo del refrigerante.

3.3.4 Si se produce algo de espuma durante el en-
sayo, puede reducirse la velocidad de destilacién,
normalizdndola tan pronto como se pueda. Puede
igualmente reducirse la tendencia a la formacién
de espuma aplicando la llama del mechero tempo-
ralmente en un borde del matraz, en lugar del cen-
tro. Si la formacién de espuma persiste e impide el
normal desarrollo del ensayo, hay que deshidratar
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ELEVACION SOBRE VALORES
EL NIVEL DEL CORREGIDOS
MAR, m °C
-300 192 227 263 318 362
-152 191 226 261 317 361
0 190 225 260 316 360
152 189 224 259 315 359
305 189 224 258 314 358
457 188 223 258 313 357
610 187 292 257 312 356
762 186 221 256 312 355
914 186 220 255 311 354
1067 185 220 254 310 353
1219 184 219 254 309 352
1372 184 218 253 308 351
1524 183 218 252 307 350
1676 182 217 251 306 349
1829 182 216 250 305 349
1981 181 215 250 305 348
2134 180 215 249 304 347
2286 180 214 248 303 346
2438 179 213 248 302 345

TABLA 1. Temperaturas corregidas de fracciones para diferentes
alfitudes.

TEMPERATURA CORRECCION (*) POR CADA
NOMINAL 10 mm DE DIFERENCIA
°C DE PRESION, °C
160 0,51
175 0,53
190 0,55
225 0,59
250 0,62
260 0,63
275 0,65
300 0,68
316 0,70
325 0,71
360 0,75

(*)Restar para presiones barométricas inferiores a 760 mm Hg, o su-
mar para presiones superiores a 760 mm Hg.

TABLA 2. Factores para el célculo de las correcciones de temperatura

previamente la muestra, como se indica en el apar-
tado 3.1.2.

3.3.5 Se leen y anotan los volimenes de destilado
recogidos en el colector, con aproximacién de 0,5
c’, (ml), a las temperaturas corregidas que se es-
pecifican mds adelante. Se anota igualmente el vo-
lumen de agua recogida, si lo hubiera. Si el volu-
men de destilado fuera escaso o critico, utilizar los
colectores divididos en 0,1 em®, (ml), sumergiéndo-
los, si fuera preciso, en un bafio transparente con
agua a (15 + 3) °C.

Nota 6. Algunos betunes fluidificados o no producen apenas des-
tilados o éstos aparecen en la fraccion de 316 °C. En estos casos,
al no poderse seguir, evidentemente, los ritmos de destilacién indi-
cados en el apartado 3.3.2, basta con mantener durante el en-

sayo una velocidad de elevacion de temperatura de unos 5 a 6 °C
por minuto.

3.3.6 Cuando se alcance en el termémetro la tem-
peratura corregida de 360 °C, se apaga la llama
del mechero y se desmonta el matraz juntamente
con el termémetro; con el matraz inclinado en posi-
ci6n de vertido, se saca el termémetro e inmedia-
tamente se vierte su contenido en el recipiente
para el residuo, manteniendo en esta operacién el
tubo lateral del matraz en posicién horizontal,
para evitar que el condensado pueda incorporarse
al residuo. El tiempo total transcurrido desde que
se apague la fuente calorifica hasta el comienzo del
vertido no serd mayor de 15 segundos.

Nota 7. La formacién de una pelicula en la superficie del residuo al
enfriarse puede atrapar vapor de agua condensado, con el consi-
guiente aumento de la penetracion. Esta pelicula se puede eliminar
cuidadosamente mediante una espatula, con un minimo de perturba-
cién en lo muestra.

3.3.7 Después de esperar a que escurran todos los
condensados dentro del colector, se lee y anota el vo-
lumen total de destilado a la temperatura de 360 °C.

3.3.8 El residuo se deja en reposo en su recipiente
en un lugar sin corrientes de aire hasta que haya
cesado el desprendimiento de vapores; se agita en-
tonces con una varilla para homogeneizarlo y se
vierte seguidamente en los recipientes o moldes
adecuados para los ensayos que se prescriban.

4 RESULTADOS

4.1 Calculo del residuo. Se calcula el porcentaje
de residuo como diferencia entre el volumen de
muestra y el volumen total de destilado a 360 °C, con
aproximaci6n de 0,1 cm?® (ml), mediante la expresién:

200- DT
— X

% R = 100

siendo:

R = Residuo, en % en volumen
DT = Destilado total a 360 °C, en cm?, (ml).

4.1.1 Expresar el residuo de la destilacién a 360
°C en tanto por ciento en volumen por diferencia.

4.2 Destilado total. Se calcula el porcentaje total
destilado de muestra, con aproximacién de 0,1 cm?
(ml), mediante la expresién:

% DT =21 « 100
200
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4.2.1 Expresar el destilado total a 360 °C en tanto
por ciento en volumen.

4.3. Fracciones de destilado sobre muestra
original.

4.3.1 Se determinan los porcentajes en volumen
de destilados referidos a muestra original, divi-
diendo los volimenes medidos de las distintas
fracciones, en centimetros cubicos o mililitros,
por 2.

4.3.2 Expresar los porcentajes acumulados de des-
tilados, con aproximacién de 0,1 em® (ml), de las si-
guientes fracciones:

hasta 190 °C
hasta 225 °C
hasta 260 °C
hasta 316 °C

4.4 Fracciones de destilado sobre destilado
total.

4.4.1 Se determinan los porcentajes en volumen
de destilados sobre el total destilado, dividiendo
los volimenes en centimetros cibicos o mililitros
de cada fraccién por el volumen total destilado a
360 °C y multiplicando por 100.

4.4.2 Expresar los porcentajes de destilados, con
aproximacién de 0,1 cm® (ml), de las mismas frac-
ciones del apartado 4.3.2.

4.5 En los ensayos posteriores realizados sobre el
residuo de destilacion se deberd indicar el origen
de la muestra, como por ejemplo, «Penetracién so-
bre el residuo de destilacién».

5 PRECISION

5.1 Para juzgar la aceptabilidad de los resultados,
se seguirdn los siguientes criterios (95 % de proba-
bilidad):

5.1.1 Fracciones referidas a muestra original.

5.1.1.1 Repetibilidad. Los ensayos realizados
por duplicado por un mismo operador y equipo so-
bre una misma muestra se considerardn dudosos
si difieren en més del 1,0 % en volumen.

5.1.1.2 Reproducibilidad. Los ensayos realiza-
dos en distintos laboratorios con diferentes opera-
dores y equipos y sobre una misma muestra se
consideraran dudosos si difieren en m4s de:

- Fracciones de destilado, % en volumen sobre
muestra original:
hasta 175 °C 3,5
superior a 175 °C 2,0

- Residuo, % en volumen por diferencia sobre
muestra original: 2,0

5.1.2 Fracciones referidas a destilado total. No
se han determinado todavia los limites de precisién.

6 CORRESPONDENCIA CON OTRAS NORMAS

ASTM D 402-94 «Test Method for Destillation of
Cut-Back Asphaltic (Bituminous)».

IP 27/73 (1985) «Distillation of Cut-Back Asphaltic
{Bituminous) Products» (ST-E-2).

AASHTO T 78-94 «Distillation of Cut-Back Asp-
haltic (Bituminous) Products».

7 NORMA PARA CONSULTA
NLT-184 «Deshidratacion de materiales bituminosos»




