E-235

VALOR DE AZUL DE METILENO EN AGREGADOS FINOS
INV E-235-13

1 OBIETO

11

1.2

Esta norma indica el procedimiento para determinar el valor de azul de metileno
de la fraccidon que pasa el tamiz de 4.75 mm (No. 4) de la mezcla totalde
agregados.

Esta norma reemplaza la norma INV E-235-07.

2 RESUMEN DEL METODO

2.1

2.2

3

El ensayo consiste en afiadir de manera sucesiva pequefias dosis de una solucién
de azul de metileno a una suspension de la muestra de ensayo en agua. Después
de cada dosis se comprueba la absorcidon de solucién colorante por parte la
muestra, realizando una prueba de coloracion sobre papel de filtro para
detectar la presencia de colorante libre.

Una vez confirmada la presencia de colorante libre, se calcula el valor de azul de
metileno, expresado en gramos de colorante absorbido por kilogramo de la
fraccién granulométrica ensayada.

IMPORTANCIAY USO

3.1

El valor de azul de metileno determinado mediante esta norma se puede
emplear para estimar la cantidad de arcilla nociva presente en un agregado.
Un valor de azul significativo indica una gran cantidad de arcilla presente en la
muestra.

4 EQUIPOSY MATERIALES

4.1

Bureta — Con una capacidad de, por lo menos, 50 ml con graduaciones de 0.1
ml.

4.2 Papel de Filtro Whatman No.Z20.

E235-1



E-235

4.3 Varilla de vidrio — De aproximadamente 250 mm (10") de largo y 8 mm (0.3") de
didametro.

4.4 Agitador de paletas — Con velocidad de rotacion variable y regulable hasta 600
1 60 rpm con tres o cuatro paletas agitadoras de 75 £ 10 mm de diametro.

Nota 1: Se pueden emplear otros tipos de agitadores, si se demuestra que los resultados obtenidos con
ellos son equivalentes a los que se obtienen utilizando el agitador de paletas.

4.5 Balanza —De 500 g de capacidad, con una precisiéon de £ 0.1 % de la masa de la
muestra de ensayo.

4.6 Crondmetro— Con una precision de 1 segundo.
4.7 Tamiz de ensayo — Con aberturas de 4.75 mm (No. 4).

4.8 Tres vasos de precipitados — De vidrio o de plastico, con una capacidad
aproximada de 1 litro.

4.9 Matraz volumétrico — Con capacidad de 1 litro.

4.10 Horno — Con ventilacion forzada, termostaticamente controlado, capaz de
mantener la temperaturaa 110 £ 5° C (230 £ 9° F).

4.11 Agua destilada o desmineralizada.

4.12 Solucidn colorante de azul de metileno — De calidad estandar o técnica de 10.0
+ 0.1 g/l. Tras su preparacion, la solucion se deberd conservar protegida de la
luz y emplear antes de 28 dias.

4.13 Caolinita — Con un valor de azul de metileno conocido (VAk). Se recomienda el
empleo de caolinita con un valor de azul comprendido entre 1y 2 g por cada
100 g de caolinita, para evitar un empleo excesivo de colorante.

4.14 Espdtulay escobilla.

4.15 Desecador.
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5 PREPARACION DE LA MUESTRA

5.1

5.2

5.3

54

5.5

Las muestras de agregado se deberan reducir de acuerdo con la norma INV E—
202 para obtener una sub-muestra que contenga, como minimo, 200 g de la
fraccion granulométrica que pasa el tamiz de 4.75 mm (No. 4).

Se seca la sub-muestra a 110 + 5° C (230 + 9° F) hasta obtener masa constante
y se deja enfriar.

Se tamiza la sub-muestra seca por el tamiz de 4.75 mm (No. 4), empleando un
protector de tamiz si fuese necesario. Se debe utilizar una escobilla para tamiz
con el fin de asegurar la completa separacion y recoleccién de las particulas que
pasan el tamiz de 4.75 mm (No. 4).

Se rechazan las particulas retenidas sobre este tamiz y, en caso necesario, se
reduce la fraccién que haya pasado a través de él, de manera de obtener una
muestra de ensayo con una masa minima de 200 g. La masa de la muestra de
ensayo debera ser igual o mayor de 200 g, sin que sea necesario que presente
un valor exacto predeterminado.

Se pesa la muestra de ensayo y se anota su masa, M1, redondeada al gramo mas
proximo.

6 PROCEDIMIENTO

6.1

Descripcion del ensayo de coloracion:

6.1.1 Después de cada adicion de colorante, el ensayo de coloracion consiste
en tomar una gota de la suspension con una varilla de vidrio vy
depositarla sobre un papel de filtro. La mancha que se forme estard
constituida por un depdsito de sustancia situado en el centro,
generalmente de color azul continuo, rodeado de una zona humeda
incolora. El tamafio de la gota debera ser suficiente para que didmetro
del depdsito que se forme esté comprendido entre 8 mm (0.3") y 12 mm
(0.5").

6.1.2 El resultado del ensayo se considerara positivo cuando se forme una
aureola anular de color azul claro persistente de aproximadamente 1
mm (0.04") en la zona hiumeda alrededor del depésito central (Figura
235-1).
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Resultado negativo Resultado positivo

Figura 235 - 1. Resultados negativo y positivo en el ensayo de coloracidn

Nota 2: A medida que se vaya alcanzando el punto final, la aureola que se forme podria desaparecer debido
al tiempo necesario para que los minerales arcillosos puedan completar la absorcion del colorante. Por
ello, se debe confirmar el punto final repitiendo el ensayo de coloracion a intervalos de 1 minuto, durante
5 minutos, sin afiadir mds solucion colorante.

Preparacion de la suspension:

6.2.1 Sevierten 500 + 5 ml de agua destilada o desmineralizada en un vaso de
precipitados y se afiade la muestra de ensayo seca removiendo biencon
la espatula.

6.2.2 Se agita el recipiente que contiene la solucién colorante y se llena la
bureta con ella. Enseguida, se guarda la solucidn sobrante en un sitio
oscuro.

6.2.3 Se ajusta el agitador a una velocidad de 600 rpm y se colocan las paletas
a unos 10 mm por encima del fondo del vaso de precipitados.

6.2.4 Se ponen en marcha el agitador y el cronémetro, agitando el contenido
del vaso de precipitados durante 5 minutos y, después (Ver numeral
6.3), se continua agitando a 400 * 40 rpm hasta la terminacién del
ensayo.

6.2.5 Si la muestra de ensayo no contiene suficientes finos para formar la
aureola, se debe anadir caolinita junto con una dosis de solucién
colorante, del siguiente modo:

6.2.5.1 Se vierten en el vaso de precipitados 30.0 + 0.1 g de caolinita
secada previamente a 110 £ 5° C hasta masa constante.

6.2.5.2 Se afiaden V' ml de solucidn colorante al vaso de precipitados,

donde V'= 30 VAg, es el volumen de solucién colorante que
absorben 30 g de caolinita.
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6.3 Determinacion de la cantidad de colorante absorbido:

6.3.1

6.3.2

6.3.3

6.3.4

Se coloca el papel filtro en la parte superior de un vaso de precipitados
vacio o sobre otro soporte adecuado, de manera que su superficie no
guede en contacto con sdlido o liquido alguno.

Después de agitar la muestra de ensayo durante 5 minutos a 600 + 60
rom, se afiade una dosis de 5 ml de solucién colorante en el vaso de
precipitados. Se agita a 400 £ 40 rpm durante 1 minuto como minimo
y, a continuacion, se realiza un ensayo de coloracion (Véase numeral 6.1)
sobre el papel de filtro. Si la aureola no aparece tras esta primera adiciéon
de 5 ml de solucién colorante, se afiaden otros 5 ml de ella, agitando
durante 1 minuto y realizando a continuacidén otro ensayo de coloracion.
Si la aureola sigue sin aparecer, se continla agitando, afadiendo
colorante y realizando ensayos de coloracidn hasta que se forme la
aureola. Alcanzado este punto, se continula agitando y, sin necesidad de
mas adiciones de solucidn colorante, se realizan ensayos de coloracién
a intervalos de 1 minuto.

Si la aureola desaparece durante los primeros 4 minutos, se afiaden
otros 5 ml de solucion colorante. Si la aureola desaparece durante el
guinto minuto, se deberdn afadir solo 2 ml de solucidén colorante. En
cualquier caso, se deberd continuar agitando y realizando ensayos de
coloracién hasta que la aureola se mantenga durante 5 minutos.

Se anota el volumen total de solucidn colorante anadida hasta que se
haya formado la aureola y se haya mantenido visible durante 5 minutos
(V1), redondeando al mililitro mas préximo.

Nota 3: Los recipientes se deben limpiar bien inmediatamente después de terminar los ensayos.
Los restos de los detergentes empleados se deben eliminar con un buen enjuague. Se recomienda
que los recipientes utilizados en el ensayo de azul de metileno se reserven exclusivamente para
este ensayo.

7 CALCULOS

7.1 El valor de azul (VA), expresado en gramos de colorante por kilogramo de la
fraccion granulométrica pasante del tamiz de 4.75 mm (No. 4), se calcula con
la siguiente expresién:
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V1
VA= —x10 [235.1]
M1

Donde: Mi:  Masa de la muestra de ensayo, g;

Vi Volumen total afiadido de la soluciéon colorante, ml;
Nota 4: El valor de azul de metileno (VA) se debe reportar redondeado a la décima de gramo mds préxima

de colorante empleado, por kilogramo de la fraccion granulométrica pasante del tamiz de 4.75 mm (No. 4).

7.2 Sidurante el ensayo se afiadio caolinita, la expresién anterior se transforma
en:

VA = x 10 [235.2]

Donde: V': Volumen de la solucién colorante absorbido por la caolinita,
ml.

Nota 5: El factor 10 de las expresiones anteriores, es el factor de conversion entre el volumen de la solucion

colorante empleada y la masa del colorante absorbido por kilogramo de la fraccion granulométrica
ensayada.

8 NORMAS DE REFERENCIA

NORMA EUROPEA EN 933-9

ANEXO A
(Aplicacion obligatoria)

PROCEDIMIENTO PARA LA DETERMINACION DEL VALOR DE AZUL DE
METILENO DE LA FRACCION QUE PASA EL TAMIZ DE 75 um (No. 200)

A.1 Se prepara la muestra de ensayo como se indica en la Seccion 5 de esta norma
y se sigue el procedimiento de ensayo de la Seccién 6, pero con una masa de
muestra, Mi, de 30.0 £ 0.1 g de la fraccién granulométrica que pasa el tamiz 75
um (No. 200).
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A.2 Se calcula el valor de azul (VAf), expresado en gramos de colorante por
kilogramo de la fraccién granulométrica inferior a 75 um, con la siguiente
expresion:

Vi1
VAF = M_l x 10 [235.3]

Donde: Mzi: Masa de la muestra de ensayo, g;
Vi Volumen total afiadido de la solucidn colorante, ml.

A.3 Se anota el valor de azul de metileno obtenido (VAf), redondeado a la décima
de gramo mas proxima de colorante empleado por kilogramo de la fracciéon
granulométrica ensayada.

ANEXO B
(Aplicacién obligatoria)

PREPARACION DE LA SOLUCION DE AZUL DE METILENO DE 10 g/I

B.1 Se emplea azul de metileno [C16H13CIN3S, nH20 (n= 2 a 3)] de pureza igual o
superior a 98.5 %.

B.2 Se determina el contenido de agua (W) del polvo de azul de metileno, como
sigue:

B.2.1 Se pesan unos 5 g de polvo de azul de metileno y se anota la masa M
redondeada a la fraccidén de 0.01 g mas préxima.

B.2.2 Se seca este polvo a 100 £ 5° C hasta masa constante. Se deja enfriar
en el desecador y se pesa a continuacion, anotando la masa (Mg)
redondeada a la fraccién de 0.01 g mas préxima.

Nota B.1: Se debe tener en cuenta que el polvo de azul de metileno puede sufrir modificaciones

a temperaturas por encima de 105° C.

B.2.3 Se calcula y anota el contenido de agua W, redondeado al 0.1 % mas
proximo, mediante la expresion:

Mn-M
- —= %100 [235.4]
Mo
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Donde: Mn:  Masa inicial del polvo de azul de metileno, g;

Mg:  Masa del polvo de azul de metileno seco, g.

Nota B.2: Se deberd determinar el contenido de agua para la preparacion de cada nuevo lote

de solucion colorante.

B.3 Se toma una masa de polvo de azul de metileno de [(100 + W)/10] g + 0.01 g
(equivalente a 10 g de polvo seco).

B.4 Se calientan entre 500 ml y 700 ml de agua destilada o desmineralizada en un
vaso de precipitados, hasta alcanzar una temperatura no superior a 40° C.

B.5 Se agita el contenido del vaso de precipitados mientras se vierte lentamente el
polvo de azul de metileno en el agua caliente. Se continua agitando durante 45
minutos hasta la completa disolucidn del polvo; luego, se deja enfriar hasta
gue la temperatura de la solucidn sea 20° C.

B.6 Se vierte el contenido a un matraz de 1 litro de capacidad. Se enjuaga con agua
destilada o desmineralizada para asegurar el vertido completo del colorante al
matraz. Se debe asegurar que el matraz y el agua se encuentren a una
temperatura de 20 + 1° C, para cumplir con la calibracidon del matraz. Se afiade
mas agua hasta alcanzar la marca de 1 litro en la graduacién del matraz.

B.7 Se sacude el matraz para asegurar la completa disolucién del polvo y se vierte
el contenido en una botella de vidrio oscuro.

B.8 En la etiqueta de la botella se deberan anotar la fecha de preparaciéon de la
solucién y la fecha limite para su empleo.

B.9 La solucion de azul de metileno no podrd ser empleada después de 28 dias de
su preparacioén. La solucién colorante preparada se debera conservar en un sitio
oscuro.

ANEXO C
(Aplicacién obligatoria)

PROCEDIMIENTO PARA LA DETERMINACION DEL VALOR DE AZUL DE
METILENO DE LA CAOLINITA (VAk)

C.1 Sesecalacaolinitaa 110+ 5° C hasta que presente masa constante.

C.2 Sepesan 30.0 £ 0.1g de la caolinita seca.
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C3

c4

C5

C.6

C.7

C.8
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Se introducen los 30.0 £ 0.1 g de la caolinita seca en el vaso de precipitados,
junto con 500 ml de agua destilada o desmineralizada.

Se agita durante 5 minutos a 600 + 60 rpm con el agitador de paletas,
colocando las paletas agitadoras a unos 10 mm por encima del fondo del
vaso. Luego se continla agitando a 400 + 40 rpm hasta la terminacion del
ensayo.

Se afiade una dosis de 5 ml de solucién colorante de 10 g/l en el vaso de
precipitados y, tras agitar como minimo durante 1 minuto a 400 + 40 rpm, se
realiza un ensayo de coloracién sobre el papel de filtro.

Si es necesario, se continta afiadiendo solucion colorante en dosis de 5 ml
hasta obtener un resultado positivo (sin afadir mas solucién). Dado que la
absorcidon del azul de metileno no es instantanea, se deben realizar los
ensayosde coloracidn a intervalos de 1 minuto.

Si el anillo azul claro desaparece en la quinta coloracién, se deberdn afiadir
dosis de colorante de 2 ml. Cada adicion deberd seguirse con ensayos
realizados a intervalos de 1 minuto.

Estas operaciones se deberdn repetir hasta que el ensayo mantenga su
resultado positivo durante 5 minutos seguidos, instante en el cual se dara
por finalizada la determinacién.

Se anota el volumen total absorbido de la solucidn colorante W', expresado
enml.

Se calcula y anota el valor de azul de metileno de la caolinita VA,
redondeado a la décima de gramo mds préxima (por cada 100 g de caolinita),
a partir de la expresién:

L [235.5]
VA = 30 :

Nota C.1: Es conveniente realizar un ensayo con caolinita para conocer el valor de azul de metileno VA
a intervalos regulares y comprobar la constancia de los resultados. Conviene que este procedimiento
también sea empleado para comprobar las soluciones colorantes de nueva preparacion.
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