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tapa éste con un corcho y se deja en reposo -quince
minutos. Se prepara el dispositivo de filtracion con
el crisol de Gooch, pesado, y se decanta cuidadosamen-
te la solucion sobre el filtro de amianto, sin usar la
trompa de agua o aspirando con ella, seglin conven-
ga, y evitando que pase al crisol parte del sedimento.
Se lavan las paredes del matraz con una pequeiia
cantidad de sulfuro de carbono y se pasa entonces el
precipitado al crisol de Gooch, completando la opera-
cién con nuevas porciones de disolvente.

Las particulas adheridas a las paredes del matraz
pueden ser arrastradas, con ayuda de una larga plu-
ma de ave, una vez evaporado el disolvente. Se lava
el residuo sobre el filtro con pequefias porciones de
disolvente hasta que fluya incoloro, se aspira unos
minutos a la trompa, se deseca el crisol en la estufa a
105-110° C. durante 30 minutos, se deja enfriar en ¢l
desecador y se pesa. De haber quedado materia inso-
luble adherida a las paredes del matraz, se deseca tam-
bién éste en la estufa y se pesa después, afiadiendo el
aumento de peso hallado al peso de materia insoluble
retenida en el filtro. La diferencia entre el peso de
muestra empleada y el peso del residuo insoluble es ¢l
pesc de betiin soluble en disulfuro de carbono.

Calcinese después el crisol al rojo, enfriese y pé-
sese. El peso del residuo después de esta calcinacion
es el de las cenizas. .

4. Método milinero 2. —= Pésese en un matraz LEr-
lenmeyer, tarado, de 250-300 C. ¢, una cantidad de
material bituminoso que venga a contener aproximada-
mente 1 gr. de bettin soluble en disulfuro de carbono
y tratese con 100 c. ¢. de este disolvente. Tapese el
matraz con un corcho, sin apretarlo, y agitese de vez
en cuando hasta que se hayan desmenuzado los trozos

grandes de material. Déjese el matraz en reposo du-
rante cuarenta y ocho heras. Decantese la solucién a
otro matraz anélogo, tarado previamiente, procurando
no remover ¢l sedimento formado. T rétese el residuo
de! primer Erlenmeyer con otros 100 c. €. de disulfu-
ro de carbono, agitese y déjense después en reposo
los dos matraces otras cuarenta y ocho horas. Decan-
tese cuidadosamente el contenido del segundo Erlen-
meyer sobre el crisol de Gooch, sin aspirar con la
trompa, y después el del primero, Lavese el crisol con
disolvente limpio. '

Los residuos de uno y otro matraz se tratan con
nuevas porciones de disolvente y se dejan en 1eposo
durante veinticuatro horas. Decdntese la selucibn so-
bre el filtro'y lavense por decantacién ambos residuos
con nuevas porciones de disulfuro de carhono, hasta
que éste fluya incoloro. Se desecan los dos matraces
Iirlenmeyer y el crisol a 105-110° C. y se pesan. Sc
concentra el filtrado poi destilacion, se evapora a se-
sequedad, a bafio Maria, en una pequeiia cipsula de
porcelana, se calcina el residuo y se afiade ¢l peso de
cenizas chtenido al del residuo total de matracesy cri-
sol. La diferencia entre el peso de muestra empleada
y el peso total de residuo y cenizas es cl peso del be-
1an soluble en disulfuro de carbono.

V. Obtencién y precision de los resultados.

Los resultados de dos determinaciones efectuadas
e un mismo material, expresados en tanto por cien-
to, difieren en menos de 0,05 por I0C. :

Tl resultado deberd limitarse a la primera cifra
decimal,

Por el Licenciado J. M.* CORON AS,
Encargado de la Seccién de Quimica.

Determinacién del agua en
NELC
I. Definiciones y'aplicaci(‘m.

Por este método se determina la cantidad de agua
existente en un material bituminoso, destilandolo con
un disolvente volatil. Hste procedimiento, utilizable
en gran niimero de casos, se aplica principalmente a
los aceites minerales, alquitranes, emulsiones asfalti-
cas y demés preductos bituminosos.

II. Instrucciones y normas a que se ajusta.

Esta determinacion se ajusta a lo dispuesto en el
pliego de condiciones que ha de reunir el alquitran

los materiales bituminosos.

6.08

que se emplee en las carreteras, aprobado por ¢l Mi-
nisterio de Obras Pdblicas con fecha 29 de marzo
de 1936.

Sy realizacion estd esencialmente de acuerdo con
las prescripciones de los standard D 95-30 y D 244-
q0dela A. S. T. M. '

11, Aparatos empleados.

T2l dispositivo empleado consta de una caldera de
metal o un matraz de vidrio, calentados conveniente-
mente, y de un refrigerante de reflujo que vierte el
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liguido condensado en un celector graduado, unido a
la caldera o al matraz por el tubo de salida soldado a
la parte alta y lateral del colector; colector que sirve
ast para recoger y medir el agua condensada y para
volver a la caldera el disclvente que destila. No es
condicion esencial el tipo de aparato empleado; pero
suele usarse la caldera metdlica para los alquitrancs
y productos bituminosos empleados en las carreteras,
y el matraz de vidrio para el petréleo y sus derivados.
Las uniones entre caldera o matraz, colecter y refri-
gerante se hacen con buenos tapones de corcho (figu-
ras 1."'y 2.").

Las caracteristicas de los aparatos usados son:

1. Caldera cilindrica vertical de cobre, latéon o
bronce, con tapa provista de tubuladura corta de 26
milimetros de didmetro interior, que se sujeta a la
caldera mediante una brida moévil y el correspondien-
te tornillo de presion. La forma y dimensiones que-
dan indicadas en la fig. 1.8
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Figura 2"

2. Matraz de vidrio, de fondo redondo, cuello cor-
to y de 500 <. c. de capacidad. '

3. Mechero anular de 100 mm. de didmetro inte-
rior, en caso de emplear caldera de metal, y mechero
Bunsen corriente y bafio de aire’ si se emplea el ma-
traz de vidrio.

4. Refrigerante de vidrio, con camisa de refrige-
racién de longitud no inferior a 400 mm. y tubo in-
terior de 9,5 a 12,7 mm. de didmetro interior. El ex-
tremo del refrigerante que se une al colector debe es-
tar cortado a bisel, formando un angulo de 30° con
el eje del refrigerante.

5. Colector de vidrio, de las dimensiones que se
indican en la figura 3.", graduado de 0 a 100 ¢. C., e
décimas de centimetro ciibico, no debiendo ser el error,
para ningdn valor del volumen, superior a 0,05 ¢. ¢. El
grueso de las paredes conviene que sea de 2,5 a 3,50
milimetros,

Figura 3.°

A v 45 2 55 mm,
B (Did i . 14a 16 ':
C (Diametro interior) 12a 16 "
» 150 a 170 "
252 38 "
100 a 108 "
18a 10 "
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Tn la determinacién del agua en las emulsiones
asfalticas deberd emplearse €l colector de 25 . C. in-
dicado en la figura 4.%, graduado entre Qyzcocoen
décimas de centimetro ctbico, y entre 2 y 25 ¢. C. €1
dobles décimas. Debiendo ser el error en la gradua-
cion inferior a = 0,05 c. c.entre 0y 2¢c. c. e inferior
a=*o,1c coentre2y25¢c

IV. Procedimiento operatorio.
1. Disolventes empleados. —En la determinacion
del agua en los productos bituminosos derivados del

alquitrdn se empleard como disolvente xilol o nafta

el laH Oiametro inferior
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Fg. 42— Colector de 25 c. c.

A= 45a ssmm  E = 252 38 mm.
B = 144 16" F = 186 a toq "
C= 12a 16" H= 18a 19

D = 235 a "

de alquitrdn de hulla, que destile el 98 por 100 entre
120 y 250° C. .

Tn la determinacion del agua en el petréleo o pro-
ductos bituminosos derivados del mismo se empleara
gasolina exenta de agua, que destile el § por 100 a
temperaturas no inferiores a 9o° ni superiores a 100°

centigrados, y el 9o por 100 por debajo de los 210°
centigrados.

El ensayo de los disolventes deberd hacerse se-
giin se indica en el ensayo de destilacion de los pro-
ductos derivados del petréleo (NELC 11.01).

2. Preparacién de la muestra. — Debiendo ser la
muestra empleada en este ensayo muestra media de
la enviada al laboratorio, deberd penerse sumo cuida-
do en homogeneizar el material antes de apartar la
muestra para el ensayo.

3. Ensayo.— Si la muestra a cnsayar contiene
menos del 10 por 100 de agua, se pesan €1 la caldera
o matraz, previamente tarado, con error menor de
* 0,5 gr. unos 100 gr. del producto; se afiaden
100 c. ¢. del disolvente apropiado y se mezcla lo me-
jor posible, moviendo convenientemente el recipiente
para que el liquido gire sin pérdida de producto.

Si la muestra tuviera mas de un 10 por 100 de
agua, se reduce el peso del producto utilizado de for-
ma que contenga menos de 10 c. C. de agua, o bien se
emplea el colector de 25 ¢. C.

Se coloca la tapa de la caldera, si se emplea ésta,
ajustandola con una junta gruesa de papel, empapada
en €l disolvente empleado, y se sujeta la tapa median-
te la brida y €l tornillo. Se dispone el refrigerante y
el colector de manera que cl extremo inferior del re-
frigerante venga a quedar hundido mas de T mm. en
¢l liquido del colector, una vez establecido el fégimen
normal de destilacion, y con un poco de algodon co-
locado en el extremo superior del refrigerante se
impide que pueda condensarse la humedad atmosfé-
rica en el tubo interior del refrigerante.

Se calienta gradualmente con el mechero, de for-
ma que el destilado fluya por el extremo del refrige-
rante a razén de 2 a 5 gotas por segundo. El mechero
circular utilizado para calentar la caldera metalica se
coloca, al principio, a unos 7 cm. del fondo de ésta
y se baja luego gradualmente a medida que la destila-
cidn va avanzando. La destilacion se contintia a la ve-
locidad indicada hasta que no se vea agua en parte
alguna del aparato, excepto en el colector, lo que sue-

le tardar menos de una hora. De formarse en el re-

frigerante un anillo de agua condensada, podria elimi-
narse aumentando unos minutos la velocidad de des-
tilacion.

V. Obtencién y exactitud de los resultados.

Del volumen de agua medido en el colector se
deduce facilmente el tanto por ciento en peso en la
muestra ensayada.

Un ensayo por duplicado debe dar valores que no
difieran en més de o,I c. c. El resultado se dara con
una sola cifra decimal.

Por el Licenciado J. M,* CORONAS,
Encargado de la Secciénde Quimica,
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