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ANTECEDENTES
Esta norma europea ha sido elaborada por el Comité Técnico CEN/TC 154 "Aridos", cuya secretaria
desempefa BSI.
Esta norma forma parte de una serie de ensayos para determinar las propiedades quimicas de los aridos.
Los métodos de ensayo relacionados con otras propiedades de los aridos seran objeto de las partes de las
normas europeas siguientes:
EN 932- Ensayos para determinar las propiedades generales de los &ridos.
EN 933- Ensayos para determinar las propiedades geométricas de los aridos.
EN 1097- Ensayos para determinar las propiedades mecanicas y fisicas de los aridos.
EN 1367- Ensayos para determinar las propiedades térmicas y de alteracion de los aridos.
Otras partes de la Norma EN 1744 seran:
Parte 2: Determinacion de la resistencia a la reaccion con los alcalis.
Parte 3: Ensayos de lixiviacion con agua.
Parte 4: Determinacion de la susceptibilidad al agua de los filleres para mezclas bituminosas.
Esta norma europea debera recibir el rango de norma nacional mediante la publicacion de un texto
idéntico a la misma o mediante ratificacion antes de finales de septiembre de 1998, y todas las normas
nacionales técnicamente divergentes deberan anularse antes de finales de diciembre de 1998.
De acuerdo con el Reglamento Interior de CEN/CENELEC, los organismos de normalizacion de los
siguientes paises estan obligados a adoptar esta norma europea: Alemania, Austria, Bélgica, Dinamarca,

Espafia, Finlandia, Francia, Grecia, Irlanda, Islandia, Italia, Luxemburgo, Noruega, Paises Bajos,
Portugal, Reino Unido, Republica Checa, Suecia y Suiza.
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1 OBJETO Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma europea tiene por objeto fijar los procedimientos operatorios para realizar el analisis quimico de los aridos.
Esta norma describe los procedimientos operatorios de referencia y, en determinados casos, un procedimiento
alternativo que proporciona resultados equivalentes.

Si se utilizan otros procedimientos, es preciso demostrar que proporcionan resultados equivalentes a los obtenidos con
los procedimientos de referencia.

NOTA - En caso de litigio, Gnicamente se deberian utilizar los procedimientos operatorios de referencia.

Salvo indicacién contraria, los procedimientos operatorios descritos en esta norma europea se pueden utilizar en el
control de fabricacién industrial, en los ensayos de auditoria o en los ensayos patron.

2 NORMAS PARA CONSULTA

Esta norma europea incorpora disposiciones de otras publicaciones por su referencia, con o sin fecha. Estas referencias
normativas se citan en los lugares apropiados del texto de la norma y se relacionan a continuacion. Las revisiones o
modificaciones posteriores de cualquiera de las publicaciones referenciadas con fecha, sélo se aplican a esta norma
europea cuando se incorporan mediante revision o modificacién. Para las referencias sin fecha se aplica la dltima

edicion de esa publicacion.

EN 196-1:1993- Métodos de ensayo de cementos. Parte 1: Determinacion de las resistencias mecanicas.
EN 196-2:1987 Métodos de ensayo de cementos. Parte 2: Andlisis quimico de cementos.

EN 196-3:1987 Métodos de ensayo de cementos. Parte 3: Determinacion del tiempo de fraguado y de la estabilidad
de volumen.

ENV 197-1:1992- Cemento. Composicion, especificaciones y criterios de conformidad. Parte 1: Cementos comunes.
EN 932-1:1996- Ensayos para determinar las propiedades generales de los aridos. Parte 1: Métodos de muestreo.

prEN 932-2- Ensayos para determinar las propiedades generales de los &ridos. Parte 2: Métodos de reduccién de las
muestras de laboratorio.

prEN 932-5- Ensayos para determinar las propiedades generales de los aridos. Parte 5: Equipo comun y calibracion.

EN 933-2:1995- Ensayos para determinar las propiedades geométricas de los aridos. Parte 2: Determinacién de la
granulometria de las particulas. Tamices de ensayo, tamafio nominal de las aberturas.

EN 1015-4- Métodos de ensayo de morteros de albafiileria. Parte 4: Determinacion de la consistencia del mortero
fresco por la sonda de penetracion).

prEN 1015-9- Métodos de ensayo de morteros de albafiileria. Parte 9: Determinacion del tiempo de utilizacion del
mortero fresco.

prEN 1015-11- Métodos de ensayo de morteros de albafiileria. Parte 11: Determinacion de la resistencia a flexion y a
compresion del mortero endurecido.

prEN 1097-6- Ensayos para determinar las propiedades mecanicas y fisicas de los aridos. Parte 6: Determinacion de
la densidad real y de la absorcién de agua.

ISO 384:1978- Material de vidrio de laboratorio. Principios de disefio y de construccion del material de vidrio
volumeétrico.

ISO 648:197F Material de vidrio de laboratorio. Pipetas graduadas.
ISO 650:1977 Densimetros de uso corriente.

ISO 1042:1983- Material de vidrio de laboratorio. Matraces aforados.
ISO 4788:1980- Material de vidrio de laboratorio. Probetas graduadas
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3 DEFINICIONES

Para el propdsito de esta norma son de aplicacion las siguientes definiciones:
3.1 muestra de ensayoMuestra utilizada integramente para un mismo ensayo.

3.2 submuestra:Muestra utilizada para una sola determinacion de una propiedad determinada en aquellos casos en
los que el método de ensayo necesita realizar mas de una determinacion de dicha propiedad.

3.3 muestra de laboratorio: Muestra reducida obtenida de una muestra a granel para realizar los ensayos de
laboratorio.

3.4 masa constanteMasa obtenida después de sucesivas pesadas efectuadas, al menos, a intervalos de 1 h y que no
difieran entre ellas en méas de 0,1%.

NOTA - Frecuentemente la masa constante se puede alcanzar, después del secado de la muestra de ensayo en una estufa regufiia a (110 +
durante un periodo de tiempo previamente determinado. Los laboratorios de ensayo pueden determinar el tiempo necesaguipara con
la masa constante segun el tipo y el tamafio de la muestra, en funcion de la capacidad de secado de la estufa utilizada.

3.5 lote: Cantidad de produccion, cantidad de suministro, cantidad de suministro parcial (carga de un vagén de
ferrocarril, carga de un camién, cargamento de un buque) o almacenamiento producido de una sola vez en condiciones
gue se suponen uniformes.

NOTA - En el caso de fabricacion continua, la cantidad producida durante un periodo de tiempo determinado se considera como un lote.

3.6 finos:Fraccion granulométrica de un arido que pasa a través del tamiz de 0,063 mm.

4 REACTIVOS

Salvo indicacién contraria, utilizar, inicamente, reactivos de calidad analitica reconocida, asi como agua destilada o de
pureza equivalente.

NOTAS

1 Salvo indicacién contraria, "%" significa "% en masa".
2 Cuando no se sefialen las tolerancias de los volimenes de los reactivos o de las masas, los valores obtenidos se apirsiieativosom
En tales casos, los volimenes proporcionados por las probetas y las masas determinadas en las balanzas ordinariaseesp&#igadas
5.2.5 se consideran con la suficiente exactitud de medida para los objetivos de esta norma europea.
3 Salvo indicacion contraria, las disoluciones de los reactivos incluidos en esta norma tienen estabilidad a largo plazo.
4  Todos los productos quimicos se deben considerar como venenos potenciales con propiedades téxicas, por lo que aiz@sde se util
deben tomar precauciones apropiadas. Asi mismo, se deben evaluar los posibles riesgos antes de comenzar cualquier procedimiento
operatorio, debiéndose prestar una atencién permanente.

4.1 REQUISITOS GENERALES PARA LAS DENSIDADES

Los reactivos liquidos concentrados utilizados en esta norma tienen la siguiente densiegorésada en g/éma
20 °C:

acido clorhidrico (HCI) 1,18a1,19
acido nitrico (HNQ) 1,40a1,42
acido sulfrrico (HSO,) 1,84

hidroxido de amonio  (NEOH) 0,88 a 0,91
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El grado de dilucién se expresa siempre en forma de una suma volumétrica.

NOTAS
1 Por ejemplo, en 4.11.4, “acido clorhidrico (1+1)" significa 1 volumen de &cido clorhidrico concentrado y 1 volumen de agua.

2 Como alternativa, se pueden utilizar disoluciones preparadas y listas para su empleo.

4.2 Reactivos para la determinacion de los cloruros solubles en agua, utilizando el método de Volhard (capitulo 7)

4.2.1 Disolucién de nitrato de plata (AgN@), 0,100 mol/l. Secar una cantidad aproximada de 20 g de nitrato de
plata a (110 + 5) °C durante al menos 1 h y, a continuacion, dejar enfriar en un desecador.

Pesar (16,987 + 0,001) g del nitrato de plata seco, disolver en agua y diluir hastarimatraz aforado (5.3.6).
Conservar la disolucién en un frasco de color topacio (5.2.14), protegiéndola de la exposicién a la luz.

4.2.2 Disolucion de tiocianato de potasio o de amonio (KSCN o MFCN), aproximadamente, 0,1 mol/IDisolver
9,7 g de tiocianato de potasio, 6 7,6 g de tiocianato de amonio, en agua y lléesr enlmatraz aforado.

Tomar con una pipeta 25 ml de la disolucion de nitrato de plata (4.2.1) y pasarlos a un matraz Erlenmeyer (5.3.5);
afadir 5 ml de acido nitrico (4.2.3) y 1 ml de la disolucion indicadora de sulfato de amonio y de hierro(lll) (4.2.5).

Afiadir la disolucién de tiocianato, contenida en una bureta (5.2.13), hasta que se produzca el primer cambio
permanente de coloracién, de color blanco opalescente a rojo-pardo. Anotar el volumen consumido de la disolucion de
tiocianato.

Calcular la concentracién de la disolucidn de tiocianath 6D moles/litro, por medio de la siguiente expresion:

25

CT =—

Vi
donde
V1 es el volumen consumido de la disolucion de tiocianato, en mililitros.
Valorar la disolucién semanalmente o antes de su empleo si, ocasionalmente, se realizan valoraciones.
4.2.3 Disolucion de acido nitrico (HNGQ), aproximadamente, 6 mol/lAfiadir 100 ml de &cido nitrico (4.1) a 150 ml
de agua. Calentar la disolucién, en una vitrina extractora de gases (5.2.17), a ebullicion hasta que la disolucion quede
incolora. Dejar enfriar a la temperatura ambiente.

4.2.4 3,5,5 Trimetil 1 hexanol de calidad analitica exento de cloruros

4.2.5 Disolucion indicadora de sulfato de amonio y de hierro(lll) [NEFe(SQy),.12H,0]. Afiadir 60 g de agua a
50 g de sulfato de amonio y de hierro(lll), calentar hasta disoluciéon y afiadir 10 ml de acido nitrico (4.2.3).

Dejar enfriar la disolucion a la temperatura ambiente y guardarla en un frasco de vidrio (5.2.15).

4.3 Reactivos para la determinacion potenciométrica de los cloruros solubles en agua (capitulo 8)

4.3.1 Disolucidn de nitrato de plata (AgNQ), 0,01 mol/l. Se prepara siguiendo el procedimiento descrito en 4.2.1,
pero -en este caso- se disuelven 1,699 g de nitrato de plata seco, en el matraz afdrésl8.6¢. 1
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4.3.2 Disolucion de cloruro de sodio (NaCl), 0,02 mol/Becar, aproximadamente, 2 g de cloruro de sodio a una
temperatura de (110 + 5) °C durante 1 h a 2 h, dejar enfriar y, a continuacién, pesar (1,169 + 0,001) g de cloruro de
sodio seco; disolver en agua y diluir hasteeth un matraz aforado (5.3.6).

4.4 Reactivos para la determinacion de los cloruros solubles en agua por el método de Mohr (capitulo 9)

4.4.1 Disolucién de cromato de potasio (CrO,). Disolver 10 g de cromato de potasio en 100 ml de agua.

4.5 Reactivos para la determinacion de los sulfatos solubles en agua (capitulo 10)

4.5.1 Disolucién de &cido clorhidrico (HCI)Afiadir 200 ml de &cido clorhidrico concentrado (densidad 1,2&Em
a 800 ml de agua.

4.5.2 Disolucién de cloruro de bario (BaG). Disolver 100 g de cloruro de bario (Ba@H,0) en 1l de agua; antes
de usar esta disolucion, filtrar a través de un papel de filtro de textura media.

4.6 Reactivos para la determinacion del contenido en azufre total (capitulo 11)
4.6.1 Bromo

4.6.2 Indicador rojo de metilo. Disolver 20 mg de rojo de metilo en polvo en 50 ml de etanol. Afadir, a
continuacion, 50 ml de agua.

4.7 Reactivos para la determinacion del contenido en sulfuros (capitulo 13)

4.7.1 Disolucién de acetato de plom®isolver, aproximadamente, 0,2 g de acetato de plomo [RRCE),.3H,0]
en agua y completar el volumen hasta 100 ml.

4.7.2 Disolucién amoniacal de sulfato de cin@isolver 50 g de sulfato de cinc (Zn$TH,0) en 150 ml de agua vy,
a continuacion, afiadir 350 ml de hidroxido de amonio concentradgOfH Dejar reposar la disolucion durante, al
menos, 24 h y filtrar a través de un papel de filtro de textura media.

4.7.3 Cloruro de estafio(ll) (SnCJ.2H,0)

4.7.4 Cromo metalico en polvo (ATENCION: CANCERIGENO)

4.7.5 Disolucion patrén de iodato de potasio, conteniendo, aproximadamente, 0,0167 mollisolver,
sucesivamente, en agua recientemente hervida y enfriada, en un matraz aforada,8et1,1) g de iodato de potasio
(KIO3) 6.3) pesados con una exactitud de 0,1 mg y secado a (110 * 5),YC2 (mastillas de hidroxido de sodio
(aproximadamente, 0,4 g) (NaOH) y 25 g de ioduro de potasio (KI).

Enrasar con agua recientemente hervida y enfriada.

NOTA - Una pequefia cantidad de hidréxido de sodio estabiliza esta disoluciéon durante un tiempo considerable; la disolucionngeadebe eli
cuando se decolora.

El factor, F, de esta disolucion se calcula por medio de la siguiente expresion:

__m
3,5668
donde
m; es la masa de iodato de potasio utilizada, en gramos;

3,5668 es la masa de iodato de potasio, que corresponde, exactamente, a una disolucion 0,01667 mol/l de iodato de
potasio.
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NOTA - Si el contenido de sulfuro es pequefio (<0,1%), conviene utilizar disoluciones 10 veces menos concentradas. Estas displap@amees s

pipeteando 100 ml de las disoluciones de los apartados 4.7.5 y 4.7.6 en matraces afofgdesrdsando con agua.

4.7.6 Disolucién de tiosulfato de sodio, aproximadamente, 0,1 molDisolver 24,82 g de tiosulfato de sodio
(NaxS,05.5H,0) en agua y completar hastd Determinar, antes de cada serie de ensayos, el factor f de esta disolucion
como sigue:

a)

b)

Valoracion efectuada, preferentemente, con relacion a la disolucion patrén de iodato de potasio (4.7.5).

Introducir por medio de una pipeta, en un matraz Erlenmeyer de 500 ml, 20 ml de la disolucién patrén de iodato de
potasio y diluir con unos 150 ml de agua. Acidificar con 25 ml de &cido clorhidrico (1+1) y valorar con la disolucion
de tiosulfato de sodio, aproximadamente, 0,1 mol/l hasta coloracion amarillo-palido.

Afiadir, a continuacidn, 2 ml de la disolucidon de engrudo de almidén (4.7.7) y continuar la valoracion hasta que vire
de azul a incoloro.

El factor, f, de la disolucién se calcula por medio de la siguiente expresion:

_20x0,0166& 214,068 F F

f =20—
3,5668% \b Vs
donde
F es el factor de la disolucién patrén de iodato de potasio (4.7.5), expresado en mol/l;
Vs, es el volumen de la disolucién, aproximadamente, 0,1 mol/l de tiosulfato de sodio consumido en la

valoracion;

3,566 8 g/l es la masa de iodato de potasio que corresponde a una disolucién, que tenga, exactamente,
0,016 67 mol/l de iodato de potasio;

214,01 es la masa molecular del KIO

Valoracion efectuada con relacion a una cantidad conocida de iodato de potasio.

Introducir en un matraz Erlenmeyer de 500 ml, (70 £+ 5) g de iodato de potasio y disolver en unos 150 ml de agua.
Afadir, aproximadamente, 1 g de ioduro de potasio, acidificar con 25 ml de acido clorhidrico (1+1) y valorar con la
disolucion de tiosulfato de sodio, aproximadamente, 0,1 mol/l hasta coloracion amarillo-pdlido. Afadir, a
continuacion, 2 ml de la disolucion de engrudo de almiddn (4.7.7) y valorar hasta que vire de azul a incoloro.

El factor, f, de la disolucién se calcula por medio de la siguiente expresion:

f = 1000x my = 280,363&

3,5668 V3
donde
m, es la masa utilizada de iodato de potasio, en gramos;
Vs es el volumen de la disolucion de tiosulfato de sodio consumido en la valoracion;

3,5668 g/l es la masa de iodato de potasio que corresponde, exactamente, a una disolucion 0,01667 mol/l de
iodato de potasio.



EN 1744-1:1998 -12 -

4.7.7 Disolucion de engrudo de almidorA 1 g de almidén (soluble en agua), afiadir 1 g de ioduro de potasio (KI),
disolver en agua y completar el volumen hasta 100 ml.

4.8 Reactivos para la determinacion de contaminantes ligeros (véase 14.2)
4.8.1 Disolucién de cloruro de cincDisolver 7 kg de ZnGlen 3l de agua para obtener una disolucién saturada cuya

densidad sea (1,98 + 0,02) gfra (20 + 3) °C. Dejar enfriar la disolucién a la temperatura ambiente, comprobar la
densidad con un densimetro (5.8.3).

NOTA - La disolucién de cloruro de cinc es medianamente irritante para la piel y para las mucosas.
4.8.2 Disolucién de wolframato de sodio (como alternativa a 4.8.1Disolver en agua cristales de

3NaWO0,.9W0,.H,0O hasta que la densidad de la disolucion, bien agitada y que no tenga cristales sin disolver, sea
(1,98 + 0,02) g/crh a (20 + 3) °C.

4.9 Reactivos para la determinacién del contenido en humus (véase 15.1)

4.9.1 Disolucién de hidroxido de sodio, al 3%Disolver 30 g de pastillas de hidroxido de sodio (NaOH) en agua.
Dejar enfriar la disolucién a la temperatura ambiente y diluir @lun matraz aforado.

4.9.2 Disolucién coloreada patronDisolver 45,0 g de Fe€BH,O y 5,50 g de CoGI6H,O en 279,5 g de agua con
1 ml de HCI concentrado. Conservar esta disolucion, que es estable durante al menos 2 semanas, en un frasco de vidrio.

4.10 Reactivos para la determinacion del contenido en &cido fulvico (véase 15.2)
4.10 Acido clorhidrico diluido (1+23)

4.10.2 Disolucion de cloruro de estafio(ll)Disolver 22,5 g de SngPH,O en 1l de acido clorhidrico (4.10.1). Esta
disolucion es estable durante 2 semanas.

4.11 Reactivos para la determinacion de la cal libre por complexometria (véase 18.1)
4.11.1 Etanodiol (etilenglicol) anhidro, reciente

4.11.2 Propanol-2 (isopropanol) anhidro

4.11.3 Pulpa de papel de filtro, en etanodiol anhidro

4.11.4 Acido clorhidrico diluido (1+1)

4.11.5 Trietanolamina

4.11.6.1 m-Nitrofenol (0,1 g en 100 ml HO)

4.11.7 Disolucion de hidroxido de sodio, 2 mol/Disolver 80 g de pastillas de hidroxido de sodio en agua. Dejar
enfriar la disolucion a la temperatura ambiente y diluit @adun matraz aforado.

4.11.8 Indicador de murexida.Moler, con la mano y un mortero, 1 g de murexida (purpura de amonio) y 100 g de
NacCl.

4.11.9 Disoluciébn de EDTA, 1/112 mol/l.Disolver en agua (3,3 + 0,1) g de la sal disédica del acido
etilendiaminotetraacético, secado hasta masa constante a 80 °C, y dillir \éaltrar esta disolucién con otra
disolucion con un contenido en calcio conocido (4.11.10).
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4.11.10 Disolucion patron de calcio (1 ml = 1 mg de 6xido de calcibBjsolver (1,785 + 0,001) g de carbonato de
calcio puro (4.11.11), secado a (110 £ 5) °C, en un ligero exceso de acido clorhidrico (1+4). Hervir la disolucién para
eliminar el didxido de carbono, tapar, enfriar a la temperatura ambiente y dillicenlagua en un matraz aforado
(5.3.6).

NOTA - Estas disoluciones se encuentran disponibles en el comercio; por ejemplo (1,000 + 0,002) g de CaOl/l.

4.11.11 Carbonato de calcio, CaC§) precipitado, patrén volumétrico

4.11.12 Cal sodada granulada

4.12 Reactivos para la determinacion de la cal libre por conductimetria (véase 18.2)

4.12.1 Etanodiol (4.11.1)

4.13 Reactivos para la determinacion de la cal libre por acidimetrigvéase 18.3)

4.13.1 Acetoacetato de etilo, reactivo analisis

4.13.2 2-metil propanol-1 (alcohol isobutilico), reactivo analisis

4.13.3 Indicador azul de timol (timolsulfoneftaleina)

4.13.4 Acido clorhidrico (4.1)

4.13.5 Disolucion solvente450 ml de acetoacetato de etilo dnd@ 2-metil propanol-1.

4.13.6 Indicador azul de timol.Disolver 0,1 g de azul de timol en polvo en 100 ml de 2-metil-propanol-1.

4.13.7 Disolucién de acido clorhidrico, aproximadamente, 0,2 mollllevar 17 ml de acido clorhidrico (4.1) d 1
con 2-metil-propanol-1.

Para valorar esta disolucién, pesar (100 + 0,1) mg de carbonato de calcio (4.11.11) en un crisol (5.6.2) y calcinar
durante 1 h a 1 000 °C. Extraer la cal libre y valorar de acuerdo con 18.3.3.

Determinar el factor k por medio de la siguiente expresion:

_ 56,08 100

100,09 V,

donde

V, es el volumen afadido de acido clorhidrico, en mililitros;

k  representa el nimero de miligramos de Ca0 libre por ml de disolucién patron de &cido clorhidrico.
4.13.8 Hidréxido de sodio en soporte granulado de alrededor de 0,8 mm a 1,6 mm, para andlisis elemental
4.14 Reactivos para la determinacion de la expansion de la escoria de fundicion de acero

4.14.1 Aceite de silicona

4.14.2 Acido clorhidrico diluido (1+5)
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5 APARATOS

5.1 Requisitos generales

Todos los aparatos empleados deberan cumplir con los requisitos generales del Proyecto de Norma prEN 932-5.

Salvo indicacién contraria, todo el material de vidrio volumétrico debe ser de la clase B, con la exactitud definida en la
Norma ISO 384.

El material de vidrio volumétrico con la exactitud de la clase A se debe utilizar para los ensayos de auditoria y para los
ensayos patron.

NOTA - Sino se especifican las tolerancias para las dimensiones, los valores dados son indicativos.

5.2 Aparatos para uso general

5.2.1 Estufaconvenientemente ventilada, capaz de mantener una temperatura constante en el intervalo de 40 °C a
150 °C, con una precision de + 5 °C, equipada con una bandeja de material inoxidable

5.2.2 Horno de muflacapaz de mantener una temperatura constante en el intervalo de 800 °C a 1 100 °C con una
precision de £ 25 °C

5.2.3 Equipo de trituracion y moliendapara reducir los aridos de tal manera que pasen por los tamices apropiados
para cada ensayo y produzcan la minima cantidad de finos

5.2.4 Balanza capaz de pesar 10 kgermitiendo la lectura de, aproximadamente, 1 g

5.2.5 Balanza capaz de pesar hasta 1,kgermitiendo la lectura de, aproximadamente, 0,01 g

5.2.6 Balanza analitica capaz de pesar hasta 100pgrmitiendo la lectura de, aproximadamente, 0,1 mg
5.2.7 Placa calefactoracon agitador magnético

5.2.8 pH-metrocon escala graduada en 0,1 unidades de pH

5.2.9 Vasos, matraces Erlenmeyer, embudos y papeles de filtro

5.2.10 Pipetagle 25 ml, 50 mly 100 ml, de acuerdo con los requisitos de la Norma 1SO 648.

5.2.11 Probetas graduadason una capacidad de 10 ml, 250 ml y 500 ml, de acuerdo con los requisitos de la Norma
ISO 4788

5.2.12 Frascos lavadoreson agua desmineralizada
5.2.13 Dos buretagle 50 ml, graduadas en 0,1 ml
5.2.14 Botellas de vidrio topacippara reactivos
5.2.15 Botellas de vidrig para reactivos

5.2.16 Desecadores

5.2.17 Vitrina
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5.3 Aparatos complementarios necesarios para la determinacion de los cloruros solubles en agua por el método
de Volhard (capitulo 7)

5.3.1 Tamiz de control, de chapa perforadaon abertura cuadrada de 16 m, respondiendo a los requisitos de la
Norma EN 933-2.

5.3.2 Dos botellas de vidrio, plastico o metadle boca ancha con cierre hermético.

NOTA - Las botellas deberian tener una capacidad de uhgsia los ensayos de los aridos gruesos o ligeros, d ¢ar2 los ensayos de los
aridos finos.

5.3.3 Agitador de sacudidas o de rodillggara las botellas de extraccion (5.3.2).

5.3.4 Dos embudos de filtraciomle, aproximadamente, 100 mm de diametro, con papeles de filtro de textura media y
fina, adaptados a las dimensiones de los embudos.

5.3.5 Matraces Erlenmeyer con tapéncon una capacidad de 100 ml y de 250 ml.

5.3.6 Dos matraces aforadode 1I, que cumplan con los requisitos de la Norma ISO 1042,

5.4 Aparatos complementarios necesarios para la determinacion potenciométrica de los cloruros solubles en
agua (capitulo 8)

5.4.1 Un equipo apropiado de valoracién potenciométricgara determinar la concentracidon en iones cloruro,
provisto de un sistema de electrodos que consiste en:

a) un electrodo de medida - bien de cloruro de plata (preferentemente clorado) - bien un electrodo selectivo para el
ion cloruro;

b) un electrodo de referencia - bien de sulfato de mercurio(l) - bien de doble funcién plata/cloruro de plata, con
electrdlito sin cloruros en la camara exterior.

5.5 Aparatos complementarios necesarios para la determinacién de los cloruros solubles en agua por el método
de mohr en el control de produccion en fabrica (capitulo 9)

5.5.1 Dos botellas de plasticale 11 de boca ancha y tapones.

5.6 Aparatos complementarios necesarios para la determinacion de los sulfatos solubles en agua (capitulo 10)

5.6.1 Crisoles filtrantes de silice sinterizadae porosidad 4, que tengan un diametro aproximado de 35 mm y una
altura de 40 mm.

5.6.2 Crisoles para calcinacioncomo alternativa de 5.6.1, con un diametro aproximado de 35 mm y una altura de
40 mm. Deben mantener masa constante cuando se calcinan a 1 100 °C.

NOTA - La porcelana, la silice o el platino son materiales adecuados para los crisoles de calcinacion.

5.7 Aparato complementario necesario para la determinacién de los sulfuros (capitulo 13)

5.7.1 Un aparato tipico para la determinacién de los sulfurose incluye en la figura 1.

5.8 Aparato complementario necesario para la determinacion de contaminantes ligeros (véase 14.2)

5.8.1 Tamices de 30fim y de 250um que cumplan con los requisitos de la Norma EN 933-2.
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5.8.2 Cépsula de evaporaciéde porcelana.

5.8.3 Densimero para un intervalo de 1,950 a 2,00§ue cumpla con los requisitos de la Norma ISO 650.

5.9 Aparato complementario necesario para la determinacién del contenido en humus (véase 15.1)
5.9.1 Tamiz de 4 mmque cumpla con los requisitos de la Norma EN 933-2.

5.9.2 Probeta cilindrica de vidrio transparente¢ con tapdn. La capacidad de esta probeta debe ser de,
aproximadamente, 450 ml y su didmetro exterior de unos 70 mm.

5.10 Aparato complementario necesario para la determinacion del contenido en acido fulvico (véase 15.2)
5.10.1 \Varilla-agitadora de vidrio

5.10.2 Embudo de vidrio

5.10.3 Papel de vidriade textura media con un didmetro de 180 mm.

5.10.4 Placa calefactora

5.10.5 Discos de colores normalizad¢s a G)".

Disolucion de acetato de plomo (4.7.1)
Nitrégeno o argén

Disolucion amoniacal de sulfato de cinc (4.7.2)
Reactor

A WOWNPF

Fig. 1 - Ejemplo de aparato para la determinacién de sulfuros

1) Se pueden conseguir en el Departamento de Publicaciones de la Asociacion Holandesa de la Industria del Cemento.&8irt-526hi88,
s'Hertogenbosch, Paises Bajos.
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5.11 Aparatos complementarios necesarios para la determinacion de contaminantes organicos por el método
del mortero (véase 15.3)

5.11.1 Cronémetro o minuterg que permita apreciar el segundo.

5.11.2 Capsulas refractarias de porcelana o de siliamn un formato apropiado que permita introducirlas en el
horno de mufla.

5.11.3 Aparato de ensayo de la sondte acuerdo con los requisitos de la Norma EN 1015-4.
5.11.4 Amasadorade acuerdo con los requisitos de la Norma EN 196-1.
5.11.5 Aparato para determinar el tiempo de fraguadale acuerdo con el Proyecto de Norma prEN 1015-9.

5.11.6 Aparato para determinar las resistencias a flexién y compresidte acuerdo con los requisitos del Proyecto
de Norma prEN 1015-11.

5.11.7 Horno de mufla eléctricocon una capacidad tal que permita calcinar una muestra de ensayo de 2 kg de arido
y que sea capaz de mantener una temperatura constante de (480 + 25) °C.

5.12 Aparatos complementarios necesarios para determinar la cal libre por complexometria (véase 18.1)
5.12.1 Matraz Erlenmeyer de 250 mlicon tapén esmerilado.

5.12.2 Matraz aforado de 500 ml

5.12.3 Agitador magnéticccon bafio-maria (bafio de agua) de temperatura controlada.

5.12.4 Filtro de vidrio sinterizadocon un didmetro de poros de |1 a 16pm.

5.12.5 Equipo de valoracién con galvandémetrpara determinar fotométricamente el punto de equivalencia.

5.13 Aparatos complementarios necesarios para determinar la cal libre por conductimetria (véase 18.2)

5.13.1 Vaso de medidgcon un volumen de, aproximadamente, 160 ml) con camisa termoplastica y tapadera
atornillada con dos aberturas NS 14 (véase figura 2).

5.13.2 Electrodo de conductividadton acoplamiento cénico esmerilado NS 14.
5.13.3 Termometro(50 °C a 100 °C) con escala graduada en 0,1 °C y con acoplamiento cénico esmerilado NS 14.

5.13.4 Conductimetro

NOTAS

1 El contenido en cal libre se obtiene a partir de la medida de la conductancia, utilizando una gréafica de calibrad@aEstacgréfiruye a
partir de las medidas de la conductancia de las disoluciones preparadas disolviendo cantidades conocidas de CaO calobdidh en et
Para esta determinacion se requieren, al menos, cinco disoluciones diferentes con cantidades escalonadas comprendidad @mirg 0 m
de Ca0O/100 ml en etanodiol (4.11.1), realizando en cada caso tres medidas individuales.

2 El CaO utilizado se obtiene por calcinacion de Cg®@sta masa constante (4.11.11), a 1 000 °C, y enfridndolo, a continuacion, en un
desecador que tiene absorbentes del agua y debGOejemplo, cal sodada.

3 La conductancia de la disolucién en blanco de etanodiol se mide siempre y se deduce de la disolucién ensayo.

4 En la figura 3 se incluye una gréafica de calibrado de una disolucion de o6xido de calcio en etanodiol, a 80 °C, y urcefectmado
constante de 0,573 ¢inen este caso, una medida de conductancia dgSLé@ un valor de 4,9 %, en masa, de cal libre.

5.13.5 Bafio-maria(bafio de agua) que se pueda regular a (80 + 0,1) °C.
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Termémetro (5.13.3)

Electrodo (5.13.2)

Tapadera de polipropileno

Vaso de medida de vidrio borosilicatado
Camisa plastica

Entrada de agua

Agitador magnético (5.12.3)

Fig. 2— Seccion vertical de la célula de medida para la determinacion de cal libre (5.13 y 18.2)
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160 1
140 1
Conductancia 120 ]
en uS 10T~~~ > 0 mg a 10 mg pesados en 100 ml de etanodiol
80 Temperatura de medida (80+0,1) °C
60 1 Constante del electrodo 0,573 cm’!
40 A
20 -1
0

01 2 3 4 5 6 7 8 9 10N

Contenido en 6xido de calcio de una disolucién de etanodiol, en mg CaO/100 ml

Fig. 3— Ejemplo de una grafica de calibrado

5.14 Aparatos complementarios necesarios para determinar la cal libre por acidimetria (véase 18.3)

5.14.1 Matraz Erlenmeyercon una capacidad de 200 ml, 250 ml é 300 ml, provistos de condensadores refrigerantes
de agua unidos por medio de acoplamientos conicos internos normalizados.

5.14.2 Tubos de absorcidmara equipar el conjunto de los refrigerantes, con hidroxido de sodio (4.13.8) y el tamiz
molecular (5.14.3).

5.14.3 Tamiz molecularde 0,3 mm con esferas de vidrio de unos 2 mm de diametro.
5.14.4 Filtros de microfibra de vidrio con una retencién de .
5.14.5 Equipo para filtrar a vacia

5.15 Aparatos complementarios necesarios para determinar la desintegraciom del silicato bicalcico de la
escoria de horno alto enfriada al aire (véase 19.1)

5.15.1 Equipo de luz ultravioleta con una longitud de onda comprendida entre 300 nm a 400 nm y con una
intensidad maxima para la longitud de onda de 366 nm.

5.16 Aparatos complementarios necesarios para determinar la expansién de escorias de fundicién de acero
(véase 19.3)

5.16.1 Unidad de vaporcon cilindro de ensayo y comparador o captador de desplazamientos cuyo campo de medida
sea de (10 = 0,01) mm, como se indica en las figuras 4 y 5.

NOTA - El equipo de vapor tiene dos camaras, en las que, durante el ensayo, el agua que pasa a través de elementos calefactres, se Il
ebullicion. La potencia maxima de calefaccion de dichos elementos debe ser de 2 kW. Encima de la camara de calefacaj@naencoloc
cilindro cuya base esta perforada (cilindro con un didmetro de 210 mm y una altura de 100 mm), la muestra de escoria.d®mprimida
vapor producido durante la calefaccién puede propagarse regularmente a través de la muestra. El cilindro esta calo?fugdd) (1
por medio de una manta calefactora circular adaptada a la pared exterior (potencia nominal de 250 W), con objeto de evitar una
condensacion en la pared interna del cilindro por pérdida de calor.
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Medidas en milimetros

Cilindro de ensayo

\

AY
\\

Comparador

Cb / Muestra de escoria

1D 0S5 I 0 e

AN bgg,g 80eSopr=— Manta calefactora

o e O R8N0 A

265

e Base perforada

v o Vapor

LI LIS L IRELL] Elementos calefactores

I

Agua

250

Fig. 4 — Seccion vertical de un equipo tipico de vapor
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Cilindro con base perforada; 0,01 agujeros pdt cm
p. €j.: 49 agujeros de 3 mm de didmetro distribuidos como sigue:

punto central: 1 agujero
circulo, 65 mm de didmetro: 8 agujeros
circulo, 125 mm de diametro: 16 agujeros
circulo, 185 mm de diametro: 24 agujeros
Papel de filtro
Muestra de escoria granulada
Esferas de vidrio de 5 mm de didametro
Masa de carga
Comparador

Cruz de presion

Placa perforada. 0,3 agujeros pof.cm
p. €j.: agujeros de 3 mm de didmetro, espaciados de 6,5 mm a 7 mm, en circulos concéntricos distantes 6 mm

Fig. 5— Esquema del aparato de ensayo para determinar la expansién
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5.16.2 Tamicesde acuerdo con la Norma EN 932-2, con mallas de 0,5 mm, 2,0 mm, 5,6 mm, 8,00 mm, 11,2 mm,
16,0 mmy 22,4 mm.

5.16.3 Esferas de vidriq de 5 mm de diametro.
5.16.4 Papel de filtrode textura media, de 240 mm de diametro.

5.16.5 Mesa vibradora con una frecuencia de, aproximadamente, (48 + 3) Hz y una amplitud de + 1,5 mm, o un
aparato de compactacion manuatomo puede ser el martillo Proctor, que permita producir una compactacion final de
la muestra de ensayo con un contenido en huecos comprendido entre 20 % y 25 %, en volumen (véase EN 196-1).

5.16.6 Vastago de sondegraduado en mm, con una escala total de, al menos, 200 mm.

5.16.7 Masa de cargaon un diametro exterior inferior a 210 mm (por ejemplo, 180 mm) y un agujero central (por
ejemplo, de 15 mm de didmetro), que permita el paso de la varilla del indicador y del vapor; la masa total de "la masa
de carga mas la cruz (cruceta) de lastre mas las esferas de vidrio" debe ser de 6 kg.

6 REQUISITOS GENERALES PARA LOS ENSAYOS

6.1 NuUumero de determinaciones

El nimero de determinaciones para los diferentes ensayos (capitulo 7 a apartado 19.3, ambos inclusive) se fija en dos
(véase también 6.3), salvo que se establezcan otras.

6.2 Repetibilidad y reproductibilidad

La desviacion tipica de repetibilidad da el intervalo entre los resultados sucesivos, obtenidos con el mismo
procedimiento operatorio, sobre un mismo producto sometido al ensayo en las mismas condiciones (mismo operador,
mismo aparato (equipo), mismo laboratorio y corto intervalo de tiempo).

La desviacion tipica de reproductibilidad da el intervalo entre los resultados individuales, obtenidos con el mismo
procedimiento operatorio, sobre un material idéntico sometido al ensayo, pero en condiciones diferentes (operadores
diferentes, aparatos (equipos) diferentes, laboratorios diferentes y/o periodos de tiempo diferentes) (véase prEN 932-6).

Los valores de desviacion tipica de repetibilidad y reproductibilidad se expresan en tanto por ciento absoluto.

6.3 Expresion de las masas, volimenes, factores y resultados

Expresar las masas obtenidas con la balanza analitica (5.2.6) en gramos con una exactitud de 0,1 mg y los voliumenes
medidos con bureta (5.2.13) en mililitros con una exactitud de 0,05 ml.

Expresar las masas obtenidas con la balanza ordinaria mencionada en 5.2.4 en gramos, con una exactitud de 1 g, o d
0,01 g con la balanza mencionada en 5.2.5.

Expresar los factores de las disoluciones (4.7.5, 4.7.6 y 4.13.7), dados por la media de tres determinaciones, con tres
decimales.

Expresar los resultados de los ensayos, media de dos determinaciones, en tanto por ciento, con una exactitud de 0,01%
salvo indicacion contraria.

Si la diferencia entre dos determinaciones es superior al doble de la desviacion tipica de repetibilidad, repetir el ensayo
y tomar la media de los dos valores més proximos.

6.4 Secado de los materiales

El secado se realiza en una estufa convenientemente ventilada (5.2.1), a la temperatura de (110 + 5) °C.
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6.5 Determinacion de la constancia de masa después del secado
La masa se supone que es constante después del secado de la muestra de ensayo durante 24 h.

6.6 Calcinaciones de los precipitados

Las calcinaciones se realizan de la forma siguiente:

Colocar el papel de filtro y su contenido en un crisol previamente calcinado y tarado. Secar; a continuacién, incinerar
lentamente el papel de filtro, en atmdsfera oxidante, y sin inflamarlo, hasta que su combustion sea completa.

Seguidamente, calcinar al menos durante 1 h a la temperatura sefialada en las diferentes determinaciones. Dejar enfrial
el crisol y su contenido en un desecador, hasta alcanzar la temperatura del laboratorio. Finalmente, pesar el crisol con su
contenido.

6.7 Control de la ausencia de iones cloruro (ensayo con nitrato de plata)

Después de lavar unas 5 4 6 veces el precipitado, lavar el extremo inferior del tubo del embudo con unas gotas de agua.

Lavar el filtro y su contenido con unos mililitros de agua y recoger el filtrado en un tubo de ensayo. Afiadir, al tubo de
ensayo, unas gotas de &cido nitrico concentrado (4.1) y de la disolucién de nitrato de plata (4.2.1). Controlar la ausencia
de turbidez o de precipitado en la disolucion. En caso contrario, continuar el lavado y seguir el control periédicamente.
La ausencia de turbidez en el ensayo con nitrato de plata indica que el agua de lavado no contiene iones cloruro.

7 DETERMINACION DE LOS CLORUROS SOLUBLES EN AGUA POR EL METODO DE VOLHARD
(METODO DE REFERENCIA)

7.1 Fundamento del método

Este ensayo es adecuado para los aridos cuyo contenido en cloruros proceda del contacto directo con aguas salinas o pc
haber estado sumergidos en dichas aguas, como -por ejemplo- es el caso tipico de los aridos extraidos del mar. Con
otros aridos, como son los procedentes de regiones desérticas, el andlisis de una disolucidon en acido nitrico del arido
finamente molido puede proporcionar niveles de iones cloruro significativamente superiores a los obtenidos por el
método de extraccion descrito en este capitulo.

Una muestra de ensayo del arido se trata con agua para extraer los iones cloruro. El método de andlisis de la disolucién
se basa en la determinacidon de Volhard, en el que se afiade un exceso de una disolucidon de nitrato de plata a la
disolucién que contiene los iones cloruro; la cantidad de la disoluciéon de nitrato de plata que no ha reaccionado se
valora por retroceso con una disolucién patrén de tiocianato, utilizando como indicador otra disolucién de sulfato de
amonio y de hierro (111).

Los cloruros se expresan como iones cloruro, en % en masa, con relacion al contenido en iones cloruro del arido.

7.2 Muestreo

Tomar la muestra de laboratorio de acuerdo con los procedimientos operatorios descritos en la Norma EN 932-1.

Asegurarse que la muestra de laboratorio es representativa tanto en su contenido en humedad como en el de sélidos.

7.3 Preparacion de la muestra de ensayo

Reducir la muestra de laboratorio siguiendo los procedimientos operatorios descritos en el Proyecto de Norma
prEN 932-2 hasta obtener, en funcion de la dimensién nominal del &rido, una cantidad no inferior a la masa indicada en
la tabla 1.
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Tabla 1
Masa minima de la sub-muestra preliminar
Dimension nominal maxima del arido Masa minima de la sub-muestra

mm kg
63 50
45 35

31,5 15

22,4 6 menos 5

Secar la sub-muestra a una temperatura de (110 * 5) °C hasta alcanzar masa constante (6.5).

Tamizar la sub-muestra a través e un tamiz de 16 mm (5.3.1) y moler todo el retenido hasta que pase por el tamiz,
evitando una molienda excesiva. Combinar, mezclar intimamente y, utilizando los procedimientos operatorios descritos
en el Proyecto de Norma prEN 932-2, obtener dos muestras de ensayo de, aproximadamente, (2 + 0,3) kg de masa cadz
una para los aridos gruesos o de unos (500 + 75) g de masa para los aridos finos.

En el caso de aridos ligeros, las dos muestras de ensayo deben ser de, aproximadamente, 1

7.4 Preparacion de los extractos

Utilizar, para los aridos gruesos y para los aridos ligeros, las dos botellas de plastico o de metal de boca ardha, de 5
capacidad; para los aridos finos emplear las dos botellas die @pacidad (5.3.2). Pesar cada botella y anotar su masa
redondeada al gramo mas proximo.

Introducir en las botellas las muestras de ensayo obtenidas como se describe en 7.3, pesar las botellas con su contenidc
anotar las masas con una exactitud de 1 g. Calcular por diferencia la masa de arido en cada botella.

Afadir a cada botella una masa de agua igual a la de la muestra de ensayo. Para los aridos ligerdsje@adia.1
Agitar las botellas continuamente durante 60 min en el agitador de sacudidas o de rodillos (5.3.3).

Filtrar, a continuacion, las disoluciones a través de papeles de filtro secos, de textura media (5.3.4) hasta que se hayan
recogido, como minimo, 100 ml de filtrados claros o ligeramente opalescentes en vasos limpios y secos (5.2.9).

7.5 Procedimiento operatorio para la determinacién del contenido en cloruros en los extractos

Tomar, con ayuda de la pipeta de 100 ml (5.2.10), 100 ml del extracto filtrado (7.4) y pasarlo a un matraz Erlenmeyer
de 250 ml de capacidad (5.3.5). Afadir 5 ml de acido nitrico (4.2.3) al matraz y, a continuacién, 5 ml de la disolucién
de nitrato de plata (4.2.1) contenida en una bureta, hasta precipitacién completa de los cloruros, afiadiendo un exceso.

NOTA - Silos aridos contienen sulfuros (por ejemplo, las escorias), dejar digerir la disolucién durante 3 min a 5 min a unaaqnpenada
la de ebullicién. Se puede forma un precipitado blanco de azufre, que no es necesario separarlo por filtracién. Dejafiadifrir y
disolucion de nitrato de plata.

Es necesario adicionar un exceso suficiente de la disolucidon de nitrato de plata para asegurar un consumo minimo de
3 ml de la disolucién de tiocianato.

Anotar el volumen total afiadidos\de la disolucidn de nitrato de plata.
Afadir 2 ml de 3,5,5 trimetil 1 hexanol (4.2.4), tapar el matraz y agitarlo vigorosamente para coagular el precipitado.

Destapar prudentemente el matraz para evitar pérdidas de la disolucion, lavar el tapdn con agua, recogiendo las aguas
de lavado en la disolucion.



-25- EN 1744-1:1998

Afadir 5 ml de la disolucién indicadora de sulfato de amonio y de hierro (lll) (4.2.5); a continuacién, valorar con la
disolucién de tiocianato patron (4.2.2), que se encuentra en una bureta, hasta el primer cambio permanente de color, de
blanco opalino a marrén oscuro, con la misma intensidad de color que la utilizada para la valoracion descrita en 4.2.2.
Anotar el volumen consumidog\de la disolucién de tiocianato.

Repetir el procedimiento operatorio con la disolucién de la segunda sub-muestra.

El nimero de determinaciones en cada disolucién, se fija en uno. El resultado del ensayo se expresa como la media de
las determinaciones realizadas con las dos disoluciones.

7.6 Célculo y expresion de los resultados
Calcular el contenido en iones cloruro C del arido, expresado en % en masa, por medio de la siguiente expresion:

C (en %) = 0,003546 W [\+ (10 x G x V)]

donde

Vs es el volumen afiadido de la disolucién de nitrato de plata, en mililitros;

Ve es el volumen consumido de la disolucion patrén de tiocianato patron, en mililitros;

Cr es la concentracion de la disolucion patrén de tiocianato, en moles por litro;

w es la relacidn agua/arido, en gramos/gramo. Para los aridos ligeros, W es igual a 1 000 g/masa de los aridos, en

gramos.

NOTA - En el anexo A se recoge la exactitud de este método de ensayo.

8 DETERMINACION DE LOS CLORUROS SOLUBLES EN AGUA POR POTENCIOMETRIA (METODO
ALTERNATIVO)

8.1 Fundamento del método

De las muestras de ensayo de los aridos se extraen los cloruros del mismo modo que en 7.4. Los iones cloruro en los
extractos se precipitan con una disolucién patrén de nitrato de plata.

La valoracion se realiza por potenciometria, utilizando como indicador un electrodo apropiado.

NOTA - También se pueden utilizar electrodos selectivos del i6n cloruro y el grafico de Gran (véase anexo B).

8.2 Muestreo, preparacion de las muestras de ensayo y de los extractos

Seguir los procedimientos operatorios descritos en 7.2, 7.3 y 7.4.

8.3 Procedimiento operatorio para la determinacién del contenido en iones cloruro en los extractos

Tomar 50 ml del filtrado de la disolucién (7.4) con una pipeta de 50 ml (5.2.10) y transferirla a un vaso de 250 ml.
Acidificar con acido nitrico (HNg) (4.2.3) hasta obtener un valor del pH de 2 a 3. Afiadir con una pipeta 5 ml de la
disolucion de cloruro de sodio (4.3.2).

NOTA - Cuando los aridos contienen sulfuros (por ejemplo, las escorias), dejar digerir la disolucién durante 3 min a 5 min aramnesatempe
préxima a la de ebullicién. Se puede formar un precipitado blanco de azufre, que no es necesario eliminarlo por fillea@afriaDaj
valorar.
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Valorar con la disolucién de nitrato de plata (4.3.1), utilizando el potenciémetro (5.4.1). El contenido en iones cloruro
de la disolucion proporcionado por el consumo de la disolucién de nitrato de plata corresponde al punto de inflexién de
la gréafica de potencial, deduccién hecha a partir de la cantidad de cloruro de sodio (4.3.2) afiadido para mejorar la
deteccion del punto de equivalencia.

Repetir el procedimiento operatorio con la disolucién de la segunda muestra de ensayo.

Realizar un ensayo en blanco para confirmar la cantidad afiadida de cloruro de sodio.

8.4 Calculo y expresion de los resultados

Calcular el contenido en iones cloruro, C, del arido, expresado en % en masa, por medio de la siguiente expresion:
C (en %) = 0,000709 x M W
donde

V; es la cantidad consumida de la disolucion de nitrato de plata, en mililitros, substrayendo 10 ml para la disolucion
de cloruro afiadida;

W es larelacién agua/arido (en gramos/gramo); para los aridos ligeros W es 1 000 g/masa del arido, en gramos.

NOTA - En el anexo A se incluye la exactitud de este método de ensayo.

9 DE:I'ERMINACION DE LOS CLORUROS SOLUBLES EN AGUA POR EL METODO DE MOHR
(METODO ALTERNATIVO)

9.1 Generalidades

Este método de ensayo permite la extraccion mas rapida de los iones cloruro que el método descrito en el capitulo 7. Se
recomienda, de un modo especial, emplear este método de ensayo como una comprobacion preliminar antes de recurrir
al método de ensayo del capitulo 7, que se puede exigir para el cumplimiento de un requisito. Este método, Gnicamente,
se debe utilizar en el control de produccion en fabrica.

La concentracion en iones cloruro del extracto acuoso de un arido natural se puede determinar empleando técnicas
instrumentales basadas en la medida de la conductividad.

9.2 Fundamento del método

Los iones cloruro de una muestra de ensayo del arido se extraen con agua, a la temperatura ambiente. En el extracto s
determinan los iones cloruro por el método de Mohr; la valoracion se hace con nitrato de plata, utilizando como
indicador cromato de potasio. El contenido en iones cloruro se puede determinar, también, empleando métodos
instrumentales basados en la conductividad.

9.3 Muestreo

Tomar la muestra de laboratorio de acuerdo con los procedimientos operatorios descritos en la Norma EN 932-1.

9.4 Preparacion de la muestra de ensayo

Reducir la muestra de laboratorio hasta obtener una muestra de ensayo de 250 g dd éride {fiata de aridos
ligeros) empleando los procedimientos operatorios descritos en el Proyecto de Norma prEN 932-2.
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9.5 Preparacion de los extractos

Utilizar, para los aridos finos y gruesos, las botellas de plastico de boca anchaldecdpacidad (5.5.1). Para los
aridos ligeros, emplear las botellas dedg capacidad (5.3.2). Pesar cada botella y anotar su masa redondeada al gramo
mas préximo.

Colocar las muestras de ensayo en las botellas, pesar estas Ultimas con su contenido y anotar su masa con la exactituc
aproximada, de 1 g. Calcular por diferencia la masa del arido en cada botella.

Afadir a cada botella una masa de agua igual a la de los aridos. Para los aridos ligeros| a@adgua. Fijar los

cierres herméticos de las botellas y mezclar su contenido agitando, al menos, 20 veces. Dejar decantar hasta que el
liquido sobrenadante sea mas o menos claro.

9.6 Procedimiento operatorio para determinar el contenido en iones cloruro en los extractos
NOTA - Si se utiliza la medida de la conductividad, decantar unos 100 ml en un vaso de 250 ml y determinar la concentracion.

Tomar 25 ml del agua sobrenadante (9.5) con una pipeta de 25 ml (5.2.10) y transferir a un matraz Erlenmeyer de
100 ml (5.3.5).

Afadir al matraz 4 ml a 6 ml de la disolucién de cromato de potasio (4.4.1) y mezclar. A continuacién, valorar con la

disolucién de nitrato de plata de 0,01 mol/l (4.3.1) hasta obtener un color rojo claro. Anotar el volumen congumido V
de la disolucidn de nitrato de plata.

9.7 Calculo y expresion de los resultados

Calcular el contenido en iones cloruro, C, del arido, expresado en % en masa, por medio de la siguiente expresion:
C (en %) = 0,01 x 0,03545 x™ W x 4

donde

Vg  es el volumen utilizado de la disolucién de nitrato de plata 0,01 mol/l, en mililitros;

w es la relacion agua/arido, en gramos/gramo. Para &ridos ligeros, W es 1 000 g/masa del arido, en gramos.

10 DETERMINACION DE LOS SULFATOS SOLUBLES EN AGUA

10.1 Fundamento del método

De una muestra de ensayo del arido se extraen con agua los iones sulfato solubles en la misma. El contenido en sulfatos
solubles en agua se determina por precipitacién, a pH comprendido entre 1y 1,5, con una disolucién de cloruro de bario
a ebullicién.

La dosificacion se finaliza, a continuacion, por gravimetria. El contenido en iones sulfato se expresa en %, en masa, con
relaciéon a la masa del arido.

Este método se aplica, también, en el andlisis de los aridos que contengan sulfuros; por ejemplo, las escorias.

10.2 Muestreo

Tomar la muestra de laboratorio de acuerdo con los procedimientos operatorios descritos en la Norma EN 932-1.
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10.3 Preparacion de la muestra de ensayo

Reducir la muestra de laboratorio, siguiendo los procedimientos operatorios descritos en el Proyecto de Norma
EN 932-2, hasta obtener una cantidad no inferior a la masa indicada en la tabla 1 (7.3) en funcién de la dimension
nominal del arido.

Secar la sub-muestra a una temperatura de (110 + 5) °C hasta conseguir masa constante (6.5).

Tamizar la sub-muestra a través de un tamiz de 16 mm (véase 5.3.1) y moler todo el retenido de manera que pase por el
tamiz, evitando una trituracién excesiva. Combinar, mezcla completamente y, utilizando los procedimientos operatorios
descritos en la Norma EN 932-2, preparar dos muestras de ensayo de, aproximadamente, (2 + 0,3) kg de masa, cads
una, para los aridos gruesos o dos muestras de ensayo de, aproximadamente, (500 + 75) g, cada una, para los arido
finos.

En el caso de aridos ligeros, las dos muestras de ensayo seran de, aproximadamente, 1

10.4 Preparacion de los extractos

Para los &ridos gruesos o ligeros, emplear dos botellas de boca ancha, de vidrio o de plastam cdpaeidad; para
los aridos finos, emplear dos botellas ded2 capacidad (5.3.2). Pesar cada botella con una exactitud de 1 g y anotar su
masa redondeada al gramo mas proximo.

Introducir las muestras de ensayo, obtenidas como se describe en 10.3, en las botellas, pesar éstas con su contenido
anotar su masa, con una exactitud de 1 g. Calcular por diferencia la masa del arido en cada botella.

Afiadir a cada botella una masa de agua igual o el doble de la masa de la muestra de ensayo. Para los aridos ligeros
afadir 11 de agua. Ajustar los cierres herméticos de cada botella y mezclar su contenido por medio del agitador de
sacudidas o rotatorio (5.3.3), durante 24 h como minimo.

NOTA - Si no se emplea un equipo de agitacién mecanica y si el arido y el agua estan simplemente en contacto con una agitati@s ocasion
posible (particularmente si el sulfato esta formado, por ejemplo, por cristales grandes de yeso) que el sulfato que dakliEodsalver
no se extraiga en 24 h.

A continuacion, filtrar los extractos a través de papeles de filtro de textura media y secos (5.3.4) hasta que, al menos, se
obtengan 100 ml de filtrados claros que se recogen en vasos secos Y limpios (5.2.9).

10.5 Procedimiento operatorio para determinar el contenido en sulfatos en los extractos

Con ayuda de una pipeta (5.2.10), transferir 50 ml del extracto filtrado a un vaso de 500 ml, diluir con agua hasta
obtener un volumen de 300 ml, afiadir 10 ml de la disolucion de &cido clorhidrico (4.5.1).

Llevar a ebullicién y mantener ésta durante 5 min.

NOTA - Si el arido contiene sulfuros, como sucede en las escorias, hervir durante 5 min, dejar reposar la disolucién duranténognuB0
recinto caliente. Si se forma un precipitado, filtrar a través de un papel de filtro de textura media y lavar a fondodestilagaea
ebullicion; continuar como de costumbre desechando el residuo.

Agitar vigorosamente, continuar con la ebullicion, afiadir gota a gota 5 ml de la disolucion de cloruro de bario (4.5.2)
calentada a una temperatura proxima a la de ebulliciébn. Continuar la ebullicion durante 15 min para que se obtenga una
precipitacion completa.

Dejar reposar la disolucién durante 30 min a una temperatura proxima a la de ebullicién; a continuacién, dejar dicha
disolucion durante una noche en un lugar caliente.

Transferir el precipitado de sulfato de bario, filtrando a vacio, con sumo cuidado, a un crisol filtrante de silice
sinterizada (5.6.1), previamente calcinado y tarado. Como alternativa, filtrar el precipitado, con el maximo cuidado, a
través de un papel de filtro de textura fina situado en un embudo. En los dos casos, lavar varias veces el precipitado con
agua hirviente hasta que las aguas de lavado estén exentas de iones cloruro (6.7).
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Si se emplea un crisol de silice sinterizada, retirarlo del matraz de vacio y secarlo a (110 + 5) °C durante,
aproximadamente, 30 min; elevar gradualmente la temperatura hasta (925 + 25) °C en un horno de mufla eléctrico
(5.2.2) hasta masa constante; 15 min a esta temperatura deberia ser suficiente.

Dejar enfriar el crisol en un desecador (5.2.16) y pesar con una exactitud de 0,1 mg, calcular la masa del precipitado,
mg, a partir del aumento de masa del crisol.

Si el precipitado se ha filtrado a través de un papel de filtro, llevar el papel de filtro y el precipitado a un crisol,
previamente calcinado y tarado (5.6.2).

Colocar el crisol y su contenido en un horno de mufla eléctrico (5.2.2) siguiendo el procedimiento operatorio descrito
en 6.6.

Calcular la masa del precipitados,ra partir del aumento de masa (con una exactitud de 0,1 mg) del crisol.

10.6 Caélculo y expresioén de los resultados

Calcular el contenido en sulfatos solubles en agua del arido, expresado en % en masa,;c@uo o de la
siguiente expresion:

SO; soluble (en %) = 2 x W x 0,343 xsm
donde
mz;  es la masa del precipitado de sulfato de bario, en gramos;

w es la relacion agua/arido, en gramos/gramo; para los aridos ligeros, W es 1 000 g/masa de los &ridos, en gramos.

11 DETERMINACION DEL CONTENIDO TOTAL EN AZUFRE

11.1 Fundamento del método

La muestra de ensayo se trata con bromo y &cido nitrico para transformar todos los compuestos de azufre presentes en €
arido en sulfatos. Los sulfatos se precipitan y pesan en forma de,BBS€ontenido en azufre se expresa en
porcentaje, en masa, del arido.

11.2 Muestreo

Tomar la muestra de laboratorio de acuerdo con los procedimientos operatorios descritos en la Norma EN 932-1.

Asegurarse que la muestra de laboratorio es representativa tanto en el contenido en humedad como en el de sélidos.

11.3 Preparacion de la muestra de ensayo
Reducir la muestra de laboratorio siguiendo los procedimientos operatorios descritos en el Proyecto de Norma EN 932-2,
hasta obtener una cantidad no inferior a la masa indicada en la tabla 1, en funcién de la dimensién nominal del &rido.

En caso necesario, secar la muestra a una temperatura no superior a (110 £ 5) °C para evitar la oxidacion de los sulfuros.

Moler y reducir la sub-muestra por etapas. Moler, a continuacién, y continuar la reduccion hasta obtener una masa de,
aproximadamente, 20 g que haya pasado a través del tamiz patron gia.IP&mar, aproximadamente, 1 g de este
material como muestra de ensayo.
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11.4 Procedimiento operatorio

Pesar la muestra de ensayo con una exactitud de 0,1 mg, anotar susm@agaroducirla en un matraz Erlenmeyer de

boca ancha (5.12.1) provisto de un embudo de vastago corto; trabajando en vitrina (5.2.17), afadir al Erlenmeyer 3 ml
de agua y 1 ml de bromo (4.6.1), agitar suavemente durante 1 min para evitar la formaciéon de grumos. Afiadir, a
continuacion, a través del embudo 15 ml de acido nitrico concentrado exento de sulfuros (4.1). Dejar la mezcla en el
bafio de agua (bafio maria) durante 1 h, rompiendo periédicamente el gel con una varilla de vidrio que tiene una
extremidad aplanada, dejando la varilla en el matraz para este fin. Afiadir 30 ml de agua y hervir la mezcla,
moderadamente, en una placa calefactora (5.2.7) hasta que cese el desprendimiento de vapores densos de color pardit
Afadir 5 ml de acido clorhidrico concentrado (4.1) y 10 ml de agua; reducir nuevamente por ebullicién a un volumen
pequefio. Repetir la adicion y reducir nuevamente por ebullicion a un volumen pequefio.

Transferir el contenido del matraz a un vaso de 250 ml y lavar el matraz hasta que el volumen total en el vaso de
precipitados sea de, aproximadamente, 100 ml.

Afiadir un poco de pulpa de papel de filtro, calentar hasta casi ebullicion; alcalinizar la disolucion afiadiendo amoniaco,
controlar la alcalinidad utilizando el indicador rojo de metilo (4.6.2) o un pH-metro (5.2.8). Hervir suavemente durante
30 min, filtrar a vacio moderado (utilizando un papel de filtro de textura media) y lavar una vez con un poco de agua
hirviente, guardando los filtrados.

Transferir el papel de filtro a un vaso y redisolver con 5 ml de acido clorhidrico concentrado, a los cuales se le ha
afiadido 70 ml de agua hirviente.

Repetir las operaciones anteriores, hervir, precipitar, filtrar y lavar, desechando el precipitado. Acidificar los filtrados y
las aguas de lavado reunidas (que deberian ser, en total, de unos 200 ml) con la adiciéon de 1 ml acido clorhidrico
concentrado, llevar a ebullicion y mantenerla durante 5 min. Mientras estd en ebullicion, agitar vigorosamente la
disolucion manteniéndola casi a ebullicién, afiadir gota a gota 10 ml de la disolucion de cloruro de bario (4.5.2)
calentada hasta una temperatura ligeramente inferior al punto de ebullicion.

Dejar reposar, filtrar y calcinar el precipitado de sulfato de bario como se describe en 10.5.

Pesar con una exactitud de 0,1 mg y calcular la masa del precipitado, m

11.5 Caélculo y expresién de los resultados

Calcular el contenido en azufre del arido, expresado en % en masa, como S, por medio de la siguiente expresion:

S (en %F Ms 13,74
Mgy
donde
ms  es la masa del precipitado, en gramos;
m;  es la masa de la muestra de ensayo, en gramos.

NOTA - En el anexo A se incluye la exactitud de este método de ensayo.

12 DETERMINACION DE LOS SULFATOS SOLUBLES EN ACIDO

12.1 Fundamento del método

Los sulfatos se extraen de una muestra de ensayo del arido por medio de una disolucién de acido clorhidrico diluido, en
donde se determinan por gravimetria. El contenido en iones sulfato se expresa en tanto por ciento, en masa, del arido.
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12.2 Muestreo

Tomar la muestra de laboratorio de acuerdo con los procedimientos operatorios descritos en la Norma EN 932-1.

Asegurarse que la muestra de laboratorio es representativa tanto en el contenido en humedad como en el de sélidos.

12.3 Preparacion de la muestra de ensayo

Reducir la muestra de laboratorio siguiendo los procedimientos operatorios descritos en el Proyecto de Norma prEN 932-2,
hasta obtener una cantidad no inferior a la indicada en la tabla 1, en funcién de la dimension nominal del &rido.

Triturar y reducir la sub-muestra por etapas. A continuacioén, triturar y reducir hasta obtener una masa aproximada de
20 g que pase por el tamiz de 0,125 mm. Tomar 2 g de este material como muestra de ensayo.

En caso necesario, secar la muestra a una temperatura no superior a (110 £ 5) °C para evitar la oxidacién de los sulfuros.

12.4 Procedimiento operatorio

Pesar la muestra de ensayo con una exactitud de 0,1grgjmroducirla en un vaso de 250 ml, afiadir 90 ml de agua
destilada fria. A continuacién, mientras se agita la mezcla vigorosamente, afiadir 10 ml de acido clorhidrico
concentrado. Calentar moderadamente la disolucion y desmenuzar las particulas sélidas con el extremo aplanado de unz
varilla agitadora de vidrio. Dejar la disolucién en digestion durante 15 min a una temperatura ligeramente inferior a la
de ebullicién.

NOTA - Los aridos que contienen cantidades importantes de carbonatos haran espuma al afiadir el &cido. En estos casos, afis@dimenéeigo
agitando continuamente. Los aridos que contienen sulfuros libgBaal Ber acidificados, fenémeno que se reconoce por el olor caracteristico.
En estos casos, se corre el riesgo de que el procedimiento operatorio de lugar a un contenido mayor de sulfatos, dehaionade los
sulfuros. Para evitar cualquier oxidacion, poner 90 ml de agua y 10 ml de &cido clorhidrico concentrado en un vaso dal2btantiasta
ebullicion. Retirar la fuente de calor y, mientras se agita, rociar la superficie de la muestra de ensayo con la disoticion del

Filtrar el residuo, sobre un vaso de 400 ml, a través de papel de filtro de textura media. Lavar a fondo con agua
hirviente hasta que el filtrado esté exento de iones cloruro al ensayarlo con la disolucidn de nitrato de plata (6.7).

Llevar a un volumen de unos 250 ml y, si fuera necesario, acidificar con &cido clorhidrico (1+11) hasta obtener un color
rojo con el indicador rojo de metilo (4.6.2).

Llevar la disolucion a ebullicion y mantener ésta durante 5 min. Comprobar que la disolucion esté clara; si no fuera asi,
comenzar de nuevo el ensayo con una nueva muestra de ensayo. Mantener la disolucidn a la temperatura de ebullicién y
mientras se agita vigorosamente afiadir, gota a gota, 10 ml de la disolucién de cloruro de bario (4.5.2) a una temperatura
ligeramente inferior a la de ebullicion.

Dejar reposar la disolucion, filtrar y calcinar el precipitado de sulfato de bario como se describe en 10.5.

Pesar con una exactitud de 0,1 mg y calcular la masa del precipitgdo (m

12.5 Caélculo y expresién de los resultados

Calcular el contenido en sulfatos solubles en agua del arido, expresado ceran % Oen masa, por medio de la
siguiente expresion:

: m
Contenido en sulfatos (en %)="x 34,30
Mg
donde
m;  es la masa del precipitado, en gramos;

ms  es la masa de la muestra de ensayo, en gramos;

NOTA - En el anexo A se incluye la exactitud de este método de ensayo.
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13 DETERMINACION DE LOS SULFUROS SOLUBLES EN ACIDO

13.1 Fundamento del método

La muestra de ensayo se ataca con Acido clorhidrico, en medio reductor. Los sulfuros se transforman en sulfuro de
hidrogeno que, por medio de una corriente gaseosa, se llevan hasta una disolucion amoniacal de sulfato de cinc, en
donde precipitan como sulfuro de cinc, que se determina por iodometria.

13.2 Muestreo

Tomar la muestra de laboratorio de acuerdo con los procedimientos operatorios descritos en la Norma EN 932-1.

Asegurarse que la muestra de laboratorio es representativa tanto en el contenido en humedad como en el de sélidos.

13.3 Preparacion de la muestra de ensayo

Reducir la muestra de laboratorio siguiendo los procedimientos operatorios descritos en el Proyecto de Norma
prEN 932-2 hasta obtener una cantidad no inferior a la masa que se incluye en la tabla 1, en funcién de la dimension
nominal del &rido. Triturar y reducir la sub-muestra por etapas. A continuacion, triturar y reducir hasta obtener una
masa aproximada de 20 g que pase por el tamiz de 0,125 mm. Tomar, aproximadamente, 1 g de este material como
muestra de ensayo.

En caso necesario, secar la muestra a una temperatura no superior a (110 + 5) °C para evitar la oxidacion de los sulfuros.

13.4 Procedimiento operatorio

Utilizar el aparato descrito en 5.7.1 y representado en la figura 1. Pesar la muestra de ensayo, anotandoggu masa (m
con una exactitud de 0,1 mg e introducirla en un matraz de fondo redondo de 250 ml y de cuello esmerilado.

NOTA - Si el contenido en sulfuros es bajo (<0,1%), utilizar disoluciones diez veces menos concentradas (4.7.5y 4.7.6).
Anadir al matraz 2,5 g de cloruro de estafio (Il) (4.7.3) y 0,1 g de cromo (4.7.4).
NOTA - El cromo contribuye a la disolucion de la pirita (fjeventualmente presente en el cemento.

Dispersar el contenido del matraz en 50 ml de agua. Unir el matraz al cuello esmerilado del embudo de decantacién y

unir este cuello al extremo de entrada del refrigerante. Conectar el extremo de salida del refrigerante a un tubo acodado
de vidrio, que se sumerge en un vaso que contiene 15 ml de la disolucion amoniacal de sulfato de cinc (4.7.2) y 285 ml

de agua.

Conectar el dispositivo al suministro gaseoso (nitrdgeno o argon) y ajustar su caudal a unos 10 ml por min. Interrumpir
el paso de gas. Verter al matraz 50 ml de acido clorhidrico (1+1), contenido en el embudo de decantacién, que debera
conservar siempre un pequefio volumen de acido como liquido de estanquidad.

Reanudar el suministro de gas, calentar el matraz y su contenido hasta ebullicién del liquido, que se mantiene durante
10 min. Desconectar del refrigerante el tubo de vidrio acodado, que se utilizard como agitador durante la valoracion.

NOTA - Determinados aridos con alto contenido en sulfuros pueden requerir mas de 10 min del tiempo de reaccién para transfomphetopor co
todos los sulfuros en el precipitado de sulfuro de cinc. Controlar si la extraccion es completa haciendo borbotear Isprgadetose
por el tubo de desprendimiento en una disolucién reciente de sulfato de cinc amoniacal. Si no aparece precipitado, Haeextraccio
completa.

Enfriar el vaso colector a 20 °C y afiadir exactamente, con la pipeta, 10 ml de la disoluciéon de iodato de potasio
0,0166 mol/l (4.7.5) y 25 ml de acido clorhidrico concentrado. Valorar con la disolucion de tiosulfato de sodio (4.7,6)
hasta color amarillo palido. Afadir, a continuacién, 2 ml de la disolucion de engrudo de almidon (4.7.7) y proseguir la
valoracién hasta el viraje de azul a incoloro.
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13.5 Caélculo y expresién de los resultados

Calcular el contenido en sulfuros del arido, expresado en tanto por ciento en masa, como S, por medio de la siguiente
expresion:

Vg xF)=(Vqgxf)tx1,603x 100 Vo XF)=(Vqn xf
S(en%:{( 9 ) ( 10 )} 20,1603( 9 ) ( 10 )
1 000x my mg

donde

Vo  es el volumen de la disolucidn de iodato de potasio, en mililitros;

F es el factor de la disolucion de iodato de potasio segin 4.7.5;

V10 es el volumen de la disolucion de tiosulfato de sodio consumido en la valoracion, en mililitros;
f es el factor de la disolucién de tiosulfato de sodio, segun 4.7.6;

mg  es la masa de la muestra de ensayo, en gramos.

14 DETERMINACION DE LOS COMPONENTES QUE AFECTAN AL ESTADO DE LA SUPERFICIE DE
LOS HORMIGONES

14.1 Analisis de la presencia de particulas reactivas de sulfuro de hierro

14.1.1 GeneralidadesEn este capitulo se describen métodos de ensayo para detectar la presencia de particulas de
sulfuro de hierro que pueden originar la formacion de manchas marrones cuando se encuentran en o cerca de la
superficie del hormigdn. Estas manchas pueden ser imposibles de quitar, en determinados casos, salvo por saneamientc
de la superficie.

14.1.2 Muestreo.Se deben inspeccionar los depésito de aridos y se deben tomar para el ensayo unas 50 particulas
representativas de arido entre las que se presuma que son susceptibles de contener sulfuro de hierro.

14.1.3 Procedimiento operatorioDeterminar la reactividad de las particulas sumergidas en agua saturada de cal.

NOTA - Se debe formar un precipitado gelatinoso azul verdoso de sulfuro de hierro en un intervalo de 5 min. Este precipitadorse transf
rapidamente en hidréxido de hierro (Ill) marréon por exposicion al aire y a la luz. Esta reacciéon debe completarse antessdadd€am
rapidamente la presencia de sulfuro de hierro reactivo.

Si al sumergir las particulas en el agua saturada de cal no se forma el precipitado gelatinoso marrén, podria ser por
tratarse de particulas reactivas que reaccionasen lentamente. Si se sospecha la presencia de tales particulas, se de
emplear el siguiente procedimiento:

Examinar visualmente las particulas para establecer, tanto como sea posible, la probabilidad de que produzcan manchas
en el mortero o en el hormigon.

NOTA - Si se trata de un yacimiento del que se tienen antecedentes de haber producido ocasionalmente aridos que contienerersalfuro de h
puede ser suficiente que un experto realice un examen del yacimiento con ayuda de un microscopio de baja potencia jparsi éetermin
material se puede utilizar o no.

En otros casos, recubrir las particulas recuperadas con la pasta de cemento portland, conservar durante 28 dias er
condiciones himedas y examinar, a continuacién, si en la envoltura de cemento han aparecido manchas.
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14.2 Determinacion de contaminantes ligeros

14.2.1 GeneralidadesEste ensayo describe un método para determinar el porcentaje, en masa, de particulas ligeras en
los aridos finos. El método de ensayo pone de manifiesto la existencia de substancias, tales como el lignito y el carbén, que
pueden producir manchas o ampollas en la superficie de los hormigones o de los morteros. En caso necesario, el método s
puede adaptar para emplearlo con aridos gruesos examinando cantidades mayores (véase tabla 1).

14.2.2 Fundamento del métodoLas particulas de todos los minerales inorganicos comerciales que componen los
aridos finos para morteros y hormigones tienen una densidad real superior a 2,0. Al sumergir una cantidad adecuada de
la muestra de ensayo del arido fino en un liquido cuya densidad sea ligeramente inferior a 2,0, las particulas de menor
densidad flotan en el liquido facilitando su separacion para posterior examen y cuantificacion.

NOTA - Este método de flotacién no se puede aplicar a los aridos ligeros; en este caso la determinacién de contaminantessligeidssen lo
ligeros se debe realizar manualmente.

14.2.3 Procedimiento operatorioLa cantidad minima de &rido fino de la muestra de laboratorio sera de 5 kg, que se
debe reducir para obtener la muestra de ensayo con una masa de (350 £ 50) g.

Extender la muestra de ensayo en una bandeja (5.2.1) e introducirla en una estufa a (110 £ 5) °C (6.4 y 6.5). Anotar la
masa de la arena secada, pesar la arena secada con una exactitud de 0,1 g y anotar la masa. Tamizar el arido a través
de un tamiz de 300m (5.8.1), rechazando la fraccion mas fina.

Verter 11 de la disolucién de cloruro de cinc (4.8.1) o de politungstanato de sodio (4.8.2) en un vabkg,de 2
continuacion, verter el arido en la disolucién. Agitar suavemente el lecho del arido con una varilla de vidrio para
facilitar el ascenso de las particulas ligeras a la superficie de la disolucién. Agitar suavemente las particulas que flotan
con la varilla de vidrio para desalojar las burbujas de aire de las mismas, dejar que estas particulas sedimenten de nuevo
en el lecho del arido.

Decantar la disolucion sobrenadante en un segundo vado pasando el liquido a través del tamiz de 250(5.8.1),

dejando que las particulas que flotan se depositen y se recojan en el tamiz. Asegurarse que el arido no pasa a través de
tamiz. Devolver la disolucién al primer vaso y agitar de nuevo el lecho del arido. Si se observa la flotacion de nuevas
particulas, decantar de nuevo a través del tamiz y repetir el proceso hasta que todas las particulas que flotan se hayar
recogido en el tamiz.

Lavar el tamiz y las particulas contenidas en el mismo con agua hasta que toda la disolucidn de cloruro de cinc o de
wolframato de sodio se haya eliminado. Secar el tamiz y su contenido a una temperatura de (40 + 5) °C durante
(20 £ 4) h. A continuacion, verter el contenido en una cépsula de evaporacion (5.8.2) y completar el secado a una
temperatura de (110 + 5) °C durante (4 + 0,25) h.

Enfriar la capsula y, a continuacion, pesar las particulas ligefgag,om una exactitud de 0,1 g.

14.2.4 Calculo y expresion de los resultadoSalcular el porcentaje de particulas ligeras, expresado cgmaon
medio de la siguiente expresion:

m
Mipc (en %)= 10 %100
Mg

donde
My  esla masa de la muestra de ensayo secada en la estufa, en gramos:
My,  es la masa de las particulas ligeras separadas de la muestra de ensayo, en gramos.

Anotar el resultado con una aproximacion del 0,1%.
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15 DETERMINACION DE LOS COMPUESTOS ORGANICOS QUE AFECTAN AL FRAGUADO Y AL
ENDURECIMIENTO DEL CEMENTO

15.1 Determinacion del contenido en humus

15.1.1 Fundamento del métodcEl humus es una sustancia organica que se forma en el suelo por descomposicion de
los residuos animales o vegetales.

El contenido en humus se determina por el color que aparece cuando una muestra de ensayo se agita en una disolucior
de hidréxido de sodio.

NOTA - Este método se basa en un proceso en el cual el humus desarrolla un color oscuro por reaccién con una disolucién de $odiéxido d
La intensidad del color depende del contenido en humus. Si la disolucién no se oscurece o lo hace ligeramente, el dede no cont
cantidades considerables de humus. Un color fuerte es consecuencia, normalmente, de un contenido elevado en humus, ggero también
puede deber a otras causas. Por ello, en este caso, el método no proporciona una conclusién definitiva.

15.1.2 Muestreo.Tomar la muestra de laboratorio de acuerdo con los procedimientos operatorios descritos en la
Norma EN 932-1.

Asegurarse que la muestra de laboratorio es representativa tanto en su contenido en humedad como en el de sdlidos.

15.1.3 Preparacion de la muestra de ensay&ecar la sub-muestra (7.3) en la estufa (5.2.1), extendida en las
bandejas, a una temperatura de (55 + 5)°C, en lugar de (110 £ 5)°C. Tamizar la muestra a través del tamiz de 4 mm
(5.9.1) y guardar la fraccion retenida en el tamiz. Triturar la fraccion retenida en el tamiz hasta que pase por el tamiz de
4 mm y afadirla a la fraccion del arido que ha pasado por dicho tamiz.

15.1.4 Procedimiento operatorio.Verter una disolucién de NaOH, al 3 % (4.9.1), en la botella de cristal (5.9.2)
hasta conseguir una altura de 80 mm. A continuacion, introducir la muestra de ensayo en la botella hasta que la altura
del arido y de la disolucion alcance 120 mm. Sacudir la botella para liberar las burbujas de aire.

Tapar la botella y sacudir vigorosamente durante 1 min y dejar reposar. Transcurridas 24 h, comparar el color de la
disolucion con el de la disolucion patrén (4.9.2) contenida en una botella idéntica.

15.1.5 Expresion de resultado<tl resultado del ensayo debe poner de manifiesto si el color de la disolucién es mas
claro o més oscuro que el de la disolucién patrén (4.9.2).

15.2 Determinacion del contenido en acido falvico

15.2.1 GeneralidadesEn este apartado se describe un método de ensayo para determinar el contenido en acido
fulvico que puede estar presente en los aridos finos, de un modo especial en los suelos arenosos con el fin de
estabilizarlos con cemento.

15.2.2 Fundamento del métodolLos acidos fulvicos son componentes de los acidos hamicos que tienen un efecto
retardador en la hidratacion de los cementos. Los acidos fllvicos se disuelven en acido clorhidrico produciendo un color
amarillo. La intensidad del color aumenta conforme lo hace el contenido de los acidos fulvicos. Los compuestos de
Fe(lll) dan un color marrén con acido clorhidrico. Este color se elimina reduciendo los compuestos de Fe(lll) a
compuestos incoloros de Fe(ll), con una disolucién de cloruro de estafio (ll).

15.2.3 Muestreo.Tomar la muestra de laboratorio de acuerdo con los procedimientos operatorios descritos en la
Norma EN 932-1.

Asegurarse que la muestra de laboratorio es representativa tanto en su contenido en humedad como en el de sélidos.

15.2.4 Preparacion de la muestra de ensayReducir la muestra de laboratorio hasta obtener una muestra de ensayo
de (100 £ 0,5) g, siguiendo los procedimientos operatorios descritos en el Proyecto de Norma prEN 932-2.
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El contenido en agua de la muestra de ensayo no debe ser superior al 10%, en masa, con relacién a la muestra de
ensayo. Las muestras de ensayo cuyos contenidos en humedad excedan del 10% se deben secar, a una temperatura
(40 £ 5) °C, hasta que este contenido se reduzca al 10% o0 menos.

15.2.5 Procedimiento operatorioEl ensayo se realiza a una temperatura de (20 £ 2) °C. Pesar la muestra de ensayo
en un matraz Erlenmeyer de 250 ml 6 300 ml (5.2.9). Afiadir 100 ml de &cido clorhidrico (4.10.1). Dejar reposar el
matraz con su contenido durante 4 h agitandolo ocasionalmente.

Filtrar 75 ml de la disolucion a una probeta graduada de 250 ml (5.2.11). A continuacion, afiadir 10 ml de la disolucion
clara de cloruro de estafio (Il) (4.10.2) medido con una probeta graduada de 10 ml (5.2.11). Dejar reposar la probeta
graduada de 250 ml con su contenido durante 1 h adicional y, a continuacién, adicionar acido clorhidrico (4.10.1) hasta
completar un volumen de 100 ml. Mezclar dicho contenido con una varilla agitadora (5.10.1).

Si la disolucién se enturbia, después de la adicién de cloruro de estafio (Il), pone de manifiesto que existen sulfuros. En
este caso, el ensayo se debe repetir hirviendo la disolucién, en una placa calefactora (5.10.4), durante 5 min antes de
afiadir el cloruro de estafio (ll).

15.2.6 Expresion de los resultadoDeterminar la cantidad de &cido fllvico eligiendo el disco coloreado patréon
(5.10.5) que tenga el mismo color que el de la disolucion. En la tabla 2 se encuentran los niveles de aceptacion del
contenido en acido fllvico por comparacion con el disco coloreado patron.

Tabla 2
Niveles de aceptacion del contenido en &cido fulvico

Disco Aceptacién para la arena en el hormigén Aceptaci(?n para
coloreado(5.10.5) Resistencia a 3 dias Resistencia a 28 digs la estabilizacion
de suelos

A sin influencia sin influencia buena

B sin influencia sin influencia buena

C moderado descenso | sin influencia buena o moderada

D moderado descenso | sin influencia moderada

E fuerte descenso sin influencia moderada a mala

F fuerte descenso moderado descenso | mala

G fuerte descenso fuerte descenso mala

15.3 Determinacion de los contaminantes organicos por el ensayo del mortero

15.3.1 Fundamento del métodoEl método del mortero es un ensayo de prestaciones destinado a demostrar y
cuantificar los efectos que pueden tener los contaminantes organicos presentes en el arido sobre el fraguado y el
endurecimiento del mortero. Este método tiene como fundamento realizar los ensayos correspondientes para determinar
la velocidad de fraguado y la resistencia a compresion de dos morteros idénticos, que se han preparado uno de ellos cor
el arido a ensayar, tal como se recibe, y el otro con una muestra de ensayo del arido idéntica a la anterior, en la que las
materias organicas se han destruido previamente por un tratamiento térmico. El arido sometido al tratamiento térmico se
comporta como testigo (control) con el que se compara el arido original. El ensayo de rigidez pone en evidencia una
aceleracion o un retraso del fraguado del mortero, mientras que la resistencia a 28 dias indica cualquier efecto a largo
plazo.

15.3.2 Muestreo.Tomar la muestra de laboratorio de acuerdo con los procedimientos operatorios descritos en la
Norma EN 932-1.

La cantidad minima del arido de la muestra de laboratorio sera de 15 kg; es decir, debe ser superior a la masa exigida en
la tabla 1.
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15.3.3 Preparacion de las muestras de ensayExtender la muestra de laboratorio en bandejas y dejarla secar, de
modo natural, al aire del laboratorio y a la temperatura ambiente. Reducir la muestra de laboratorio secada con el fin de
obtener una muestra de ensayo de (1 900 + 100) g, utilizando los procedimientos operatorios descritos en el Proyecto de
Norma prEN 932-2.

Durante la reduccion de la muestra de laboratorio seca, con objeto de obtener las muestras de ensayo para el método de
mortero, se deberia efectuar una separacion con el fin de preparar dos muestras de ensayo, que tengan -cada una- ur
masa inferior a 1,8 kg; a continuacion, se debe separar una muestra de ensayo una, dos o, si fuera necesario, tres vece
para obtener una sub-muestra que, afiadida a la primera, no tenga una masa combinada superior a 2 kg.

NOTA - Para los éaridos ligeros, cada muestra de ensayo seféddetido.

15.3.4 Tratamiento del arido.Conservar intactos dos de las cuatro muestras de ensayo obtenidas segin se describe
en 15.3.3 y calentar las otras dos restantes segun el siguiente procedimiento:

a) Verter una muestra de ensayo en una capsula de porcelana o de silice (5.11.2) previamente tarada, pesar y coloca
dicha capsula en el horno de mufla (5.11.7) a la temperatura ambiente.

NOTA - Sino se dispone de un horno de dimensiones apropiadas, cada muestra de ensayo se puede dividir en dos o varias pa#aes que se p
se tratan térmicamente y se vuelven a pesar por separado; una vez enfriadas se mezclan nuevamente.

b) Elevar la temperatura del horno a (480 + 25) °C en (4 + 0,25) h.

¢) Mantener la temperatura a (480 £ 25) © C durante (4 £ 0,25) h y, a continuacidn, enfriar el horno durante la noche.
Pesar la capsula y los aridos contenidos en la misma, a la temperatura ambiente; anotar la pérdida de masa.

Realizar el mismo tratamiento con la segunda muestra de ensayo.

15.3.5 ComponentesEl cemento sera del tipo CEM | respondiendo a los requisitos de la Norma ENV 197-1. Se debe
conservar en un recipiente hermético.

15.3.6 Proporciones de las mezclas

15.3.6.1 Requisitos generales y mezclas para ensaya.mezcla de cada mortero debe contener una muestra de
ensayo de los aridos no tratados térmicamente o una muestra de ensayo del arido que previamente se haya sometido ¢
tratamiento térmico indicado en 15.3.4. Cada mezcla de mortero contendra el mismo cemento CEM I, en una cantidad
analoga a la cuarta parte de la masa del arido de la mezcla. El cemento se pesara con una exactitud de + 1 g.

Asegurarse que el contenido en agua de los morteros que contienen el arido no tratado térmicamente se adapte a I
necesaria para obtener una consistencia normal, que corresponde a una penetracién media de la sonda (5.11.3) de
(23 £ 0,5) mm, determinada de acuerdo con el método descrito en la Norma 1015-4.

En el caso de los aridos ligeros utilizar 300 g de cemento para cada mezcla de mortero y 30 g para cada ensayo
preliminar.

Para determinar los contenidos necesarios de agua, preparar una serie de mezclas de ensayo preliminares, a base
aridos no tratados térmicamente, variando progresivamente el contenido de agua y determinando la consistencia de cada
mezcla hasta que se haya conseguido el valor correcto. Anotar la masa de agua contenida en esta Ultima mezcla y
calcular la relacién agua-cemento de la misma. Rechazar las mezclas de los ensayos preliminares.

El arido no tratado térmicamente y destinado para los ensayos debe tener la misma humedad que el arido testigo (arido
control) en el mismo momento de pesarlo, antes del tratamiento. Por ello, realizar los ensayos preliminares y preparar
las probetas para ensayo del mortero hechas con el arido examinado el mismo dia en el que se inicie el tratamiento
térmico del arido testigo (arido control).

NOTA - Las mezclas testigo (mezclas control) se prepararan un dia después que las mezclas de los ensayos propiamente dicieagsaiekondi
laboratorio deberian ser, también, lo mas similares posible durante los dos dias de amasado.
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15.3.6.2 Mezclas para los ensayddna vez calculada la masa adecuada de cemento para cada muestra de ensayo de
arido no tratado térmicamente, calcular inmediatamente, a partir de la relacion agua-cemento obtenida en 15.3.6.1, la
cantidad necesaria de agua para cada mezcla y pesar con una exactitud = 0,5 g.

15.3.6.3 Mezclas testigo o mezclas controhsegurarse que la relacion agua-cemento de los morteros testigo
(morteros control) hechos con el arido tratado térmicamente es la misma que la de los morteros de ensayo hechos con el
arido no tratado, calculando, en primer lugar, la cantidad de agua requerida para cada mezcla como se indica en
15.3.6.2.

Afadir, a continuacién, a cada masa calculada, la masa perdida por la porcién correspondiente de arido durante el
tratamiento térmico descrito en 15.3.4 (c). Pesar esta cantidad total de agua con una exactitud de + 0,5 g para cada
mezcla.

15.3.7 Procedimiento operatorio de mezclad@Ge necesitan cuatro mezclas: dos se deben preparar con el arido tal
como se recibe, pero secado al aire, y otras dos con el arido tratado térmicamente. Antes de comenzar la mezcla del
mortero, llevar todos los materiales a la temperatura de (20 + 2) °C. Realizar el amasado del mortero en un recinto con
un ambiente controlado, que tenga una temperatura de (20 * 2) °C y una humedad relativa de, al menos, el 50%.

Introducir todo el arido y, a continuacion, el cemento en el recipiente seco de la amasadora (véase 5.11.4) y mezclar
durante 30 s. Continuar la mezcla durante 60 s una vez que se haya afadido toda el agua. Parar la amasadora y recoge
en el recipiente, con una espatula de goma, todo el material adherido a la pala y a las paredes, teniendo mucho cuidadc
de que no queden materiales sin mezclar en el fondo del recipiente; completar todas estas operaciones en un intervalo de
60 s. Cubrir el recipiente con un pafio himedo y dejar reposar durante 5 min.

Poner nuevamente el recipiente en la amasadora y mezclar el mortero durante otros 60 s.

15.3.8 Medida del tiempo de fraguadolnmediatamente después de haber terminado la mezcla de cada mortero,
determinar la velocidad de fraguado de acuerdo con el procedimiento operatorio descrito en la Norma EN 1015-9.
Anotar los tiempos de fraguado para las muestras de ensayo idénticas hechas con los aridos tratados o no tratados
térmicamente.

15.3.9 Resistencia a compresion del mortero endurecidd.partir de cada mezcla de mortero, preparar tres prismas

de 160 mm x 40 mm x 40 mm de acuerdo con el procedimiento operatorio descrito en la Norma EN 1015-11.
Determinar la resistencia a compresion de estos prismas a la edad de 28 dias. Anotar los 12 valores correspondientes «
la resistencia a compresién para las muestras de ensayo dobles hechas con los aridos tratados o no tratados
térmicamente. Determinar la densidad de cada prisma una vez desmoldeado.

15.3.10 Calculo y expresion de los resultados
15.3.10.1 Tiempo de fraguadoCalcular, aproximadamente a los 15 min, la modificacion del tiempo de fraguado
substrayendo el tiempo medio de fraguado de los morteros hechos con los aridos tratados térmicamente del tiempo

medio de fraguado de los morteros hechos con los aridos no tratados térmicamente.

NOTA - Un resultado negativo sugiere que las impurezas aceleran el tiempo de fraguado del mortero.
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15.3.10.2 Resistencia a compresio@alcular, con una aproximacién del 1%, la resistencia relativa a compresion,
S %, de los morteros hechos con los aridos no tratados térmicamente, por medio de la siguiente expresion:

S (en %)y % x100%

donde

A es la resistencia media a compresion de los 6 prismas de mortero hechos con aridos no tratados térmicamente, en
newtons por milimetro cuadrado;

B es la resistencia media a compresién de los 6 prismas de mortero hechos con los aridos tratados térmicamente, en
newtons por milimetro cuadrado.

NOTA - Los contaminantes organicos pueden introducir o eliminar aire en las mezclas de mortero. El aire introducido influyéestantaasras
compresion, con independencia del efecto quimico que los contaminantes pueden tener sobre la hidratacion del cementia da presen
aire introducido se puede detectar por la masa de los prismas de mortero hechos con los &ridos no tratados térmicamergaedeasa q
ser significativamente menor que las de los prismas de mortero hechos con los aridos tratados térmicamente.

15.3.11 Informe del ensayoEl informe del ensayo debe confirmar que los ensayos de los contaminantes que influyen
sobre el fraguado y el endurecimiento de los cementos CEM |, se realizaron de acuerdo con los requisitos de la Norma
EN 196-3, y si se dispone o no de un certificado del muestreo. Si se dispone de tal certificado, se debe proporcionar una
copia del mismo. El informe del ensayo debe incluir las informaciones complementarias siguientes si fueran de aplicacion:

a) identificacion de la muestra;

b) variacion del tiempo de fraguado y la resistencia relativa a compresion del mortero que contiene el arido no tratado
térmicamente.

16 DETERMINACION DE LA SOLUBILIDAD EN AGUA

16.1 Fundamento del método

La muestra de ensayo del &rido se trata con una cantidad de agua equivalente al doble de su masa siguiendo el
procedimiento operatorio descrito en 10.4. Después de este tratamiento, el arido recuperado se seca y se pesa.

16.2 Muestreo

Tomar la muestra de laboratorio de acuerdo con los procedimientos operatorios descritos en la Norma EN 932-1.

Asegurarse que la muestra de laboratorio es representativa tanto en su contenido en humedad como en el de sdlidos.

16.3 Preparacion de la muestra de ensayo

Seguir el procedimiento operatorio descrito en 7.3. Pesar la muestra de ensayo seca con una exactitud ge 0,1 g (m

En el caso de los filleres, reducir la muestra de ensayo a (10 £ 0,2) g. Pesar la muestra de ensayo seca con una exactitu
de 0,1 g.

16.4 Extracciéon de los componentes solubles

Después de 24 h de la extraccion, tal como se describe en 10.4, dejar decantar la mayor parte de sélidos. Eliminar la
maxima cantidad de liquido sobrenadante por filtracion a través de un papel de filtro de textura media (5.3.4),
previamente tarado. Transferir cuantitativamente el arido decantado a una capsula de evaporacion (5.8.2) previamente
tarada, con ayuda de una cantidad minima de agua. Afiadir el papel de filtro y las particulas retenidas al contenido de la
capsula. Secar y enfriar segin los procedimientos operatorios descritos en 6.4 y 6.5. Pesar con una exactitud de 0,1 y
calcular la masa del arido restando a ésta las masas de la capsula y del papel dg)filtro (m

NOTA - En el caso de filleres, se pueden emplear botellas de vidrio con una agitacion suficiente para evitar la formacién de. sedimento
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16.5 Calculo y expresién de los resultados

Calcular la solubilidad en agua del arido (WS), expresada en % en masa, por medio de la siguiente expresion:

WS (en %) =117 M12 . 109
M1

donde
myq es la masa del arido antes de la extraccion, en gramos;
ms, es la masa de arido después de la extraccion, en gramos.

Anotar el resultado con una aproximacion del 0,1%.

17 DETERMINACION DE LA PERDIDA POR CALCINACION

17.1 Fundamento del método

La pérdida por calcinacion se determina en atmoésfera oxidante (aire). Calcinando en el aire, a una temperatura de
(975 £ 25)°C, se eliminan el diéxido de carbono y el agua no evaporada durante el secado; del mismo modo, se
eliminan todos los elementos oxidables voléatiles presentes.

NOTA - Si los aridos contienen componentes oxidables no volatiles, como es el caso de las escorias de horno alto, la pérdideiforsealci
debe corregir segun se describe en 7.4 de la Norma EN 196-2:1987.

17.2 Muestreo y preparacion de la muestra de ensayo

Emplear el procedimiento operatorio descrito en 11.2 y 11.3 para obtener una muestra de ensayo de (1 + 0,05) g.

17.3 Procedimiento operatorio para la determinacion de la pérdida por calcinaciéon

Pesar la muestra de ensayo, con una exactitud de 0,1 g)ggmun crisol (5.6.2) que previamente se ha calcinado y
tarado. Colocar el crisol en un horno eléctrico (5.2.2) regulado a (975 + 25) °C. Mantener el crisol en el horno, al
menos, durante 60 min. A continuacion, dejar enfriar el crisol en un desecador (5.2.16) a la temperatura ambiente y
pesar de nuevo (f3).

NOTA - En el caso de aridos calcéareos, el calentamiento hasta 975°C debe realizarse lentamente con objeto de minimizar elyéesiunds pr
violentas.

17.4 Célculo y expresioén de los resultados

Calcular la pérdida por calcinacion del arido, que se expresa en % en masa, por medio de la siguiente expresion:

. o Myz—m
Pérdida por calcinacion (en %) =+—24x100
my3

donde
m;;  es la masa de la muestra de ensayo, en gramos;

m;; es la masa de la muestra de ensayo calcinada, en gramos.
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18 DETERMINACION DE LA CAL LIBRE DE LAS ESCORIAS DE FUNDICION DE ACERO

18.1 Generalidades

Con cada uno de los tres métodos de ensayo (uno de referencia y dos alternativos) descritos en este capitulo, se
determina en las escorias de fundicién de acero la presencia de cal libre (CaO), que es potencialmente expansiva, y la
cal hidratada [Ca(OH) que no es expansiva. Para distinguir ambos compuestos es necesario realizar otros ensayos
complementarios, tales como el andlisis termogravimétrico o la difraccién de rayos X.

18.2 Determinacion de la cal libre por complexometria (método de referencia)

18.2.1 Fundamento del métodd.a cal libre se extrae de una muestra molida del arido con etanodiol en caliente. El
contenido en iones calcio en el extracto se determina por una valoracion complexométrica.

18.2.2 Muestreo y preparacion de la muestra de ensay®mplear el procedimiento operatorio descrito en 11.2 y

11.3, pero moliendo al menos los ultimos 20 g que pasen por el tamizide 8mar, aproximadamente, 0,5 g de este
material como muestra de ensayo. Se deben retirar los fragmentos de hierro menos finos que quedan retenidos en el
tamiz.

18.2.3 Procedimiento operatorioPesar la muestra de ensayo, con una exactitud de 0,1 pgg,y(tmansferirla a un

matraz Erlenmeyer (5.12.1) que contenga un agitador de PTFE. Medir 50 ml de etanodiol anhidro (4.11.1) y pasarlos al

matraz. Cerrar el matraz con un tapéon de vidrio y agitar en un bafio de agua (bafio-maria) a 70°C durante 30 min una
vez alcanzada esta temperatura, empleando el agitador magnético a una velocidad comprendida entre 300 rpm y
400 rpm. Filtrar inmediatamente a vacio a través de un filtro de vidrio sinterizado (5.12.4), que tiene una capa de unos

4 mm a 5 mm de pulpa de papel de filtro firmemente compactada en etanodiol. Lavar el matraz tres veces con un total
de 50 ml de propanol 2 (4.11.2).

Acidificar el filtrado transparente que contiene la cal libre disuelta, con 10 ml de &cido clorhidrico (1+1) (4.11.4),
transferirlo, lavando el fondo del matraz con agua, a un matraz aforado (5.12.2). Enrasar y homogeneizar agitando; en
funcion de la concentracién supuesta, pipetear 50 ml 6 100 ml y pasarlos a un vaso de vidrio.

Afiadir 10 gotas de la disolucién de m-nitrofenol (4.11.6) y 10 gotas de trietanolamina (4.11.5) [para enmascarar los
iones hierro (Fe) y manganeso (Mn)] y, a continuacion, neutralizar con una disolucion de NaOH, 2 mol/l (4.11.7).
Diluir con agua hasta unos 500 ml y llevar a un pH superior a 13 afiadiendo unos 10 ml de la disolucion de NaOH,
2 mol/l. ARadir el indicador (4.11.8) y valorar con una disolucion de EDTA (4.11.9) hasta que el color malva rojizo vire

a malva azulado. Determinar el punto de equivalencia empleando el equipo de valoracion fotoeléctrico (5.12.5). Se debe
efectuar, siempre, un ensayo en blanco utilizando etanodiol y los reactivos mencionados.

18.2.4 Calculo y expresion de los resultadogl contenido de cal libre del arido, expresado como CaO en % en
masa, se calcula por medio de la siguiente expresion:

V1=V 1) XF
Cal libre (en %) (Vi ~Vi)) <
M5

donde
Vi es el volumen consumido de la disolucién de EDTA, en mililitros;

Vi, es el volumen consumido de la disoluciéon de EDTA en el ensayo en blanco, en mililitros;

F es el factor de la disolucién de EDTA en miligramos de CaO por mililitro; multiplicar por 0,5 si se hubieran
tomado 100 ml del matraz aforado (5.12.2) con la pipeta;

m;s  es la masa de la muestra de ensayo, en gramos.

El contenido en cal libre se redondea al 0,1%.
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18.3 Determinacion de la cal libre por conductimetria (método alternativo)

18.3.1 Fundamento del métodoLa cal libre de una muestra de arido molido se extrae por medio de etanodiol
caliente. El contenido en iones calcio de la disolucion se determina, a continuacion, por medidas de conductancia.

18.3.2 Muestreo y preparacion de la muestra de ensay®mplear el procedimiento operatorio descrito en 18.2.2 y
tomar como muestra de ensayo (100 * 0,1) mg del arido que haya pasado por el tamin.de 63

18.3.3 Procedimiento operatorioCalentar, previamente, 100 ml de etanodiol (4.11.1) a (80 + 0,1)°C en el vaso de
medida (véase figura 2) con ayuda del termostato adjunto, agitando con el agitador magnético. Afiadir la muestra de
ensayo a este disolvente e introducir el electrodo de medida.

NOTA - Midiendo la conductancia durante la extraccién, la disolucién de cal libre se puede seguir directamente.

Después de un tiempo de extraccion de al menos 10 min y cuando ya no se produzcan variaciones en la conductancia, e
proceso de extraccion ha terminado. A continuacion, leer el valor final de la conductancia.

18.3.4 Evaluacién y expresion de los resultadoRealizar la conversion de la conductancia medida en contenido de
cal libre, utilizando la recta de calibrado (véase figura 3). Expresar la masa de cal libre en porcentaje, con relacion a la
masa de la muestra de ensayo, con una aproximacion del 0,1%.

18.4 Determinacion de la cal libre por acidimetria (método alternativo)

18.4.1 Fundamento del métodoLa cal libre se extrae de una muestra molida del arido mediante acetoacetato de
etilo a ebulliciébn (Método de Franke). La cal libre en el extracto se valora con una disolucidon patron de acido
clorhidrico, 0,2 mol/l.

18.4.2 Muestreo y preparacion de la muestra de ensay®mplear el procedimiento operatorio descrito en 18.2.2 y
tomar como muestra de ensayo, aproximadamente, 1 g del arido que haya pasado por el tamiz de 63

18.4.3 Procedimiento operatorio.Medir 70 ml de la disolucién preparada del disolvente (4.13.5) que contiene
acetoacetato de etilo y 2-metilpropanol 1 en la proporcion de 3 a 20, y transferirlos a un matraz Erlenmeyer (5.14.1).
Pesar la muestra de ensaygdjnton una exactitud de 0,1 mg e introducirla en el matraz.

Ajustar el matraz al condensador refrigerado con agua, sobre el que se ha adaptado el tubo que contiene el hidréxido de
sodio (4.13.8) y el tamiz molecular (5.14.3). Llevar a la temperatura de ebullicion a reflujo, agitando en la placa
calefactora (5.2.7) durante 3 h.

Retirar la placa calefactora, dejar enfriar y, a continuacion, filtrar a vacio a través de un filtro de microfibra de vidrio
(5.14.4), recogiendo el filtrado en un segundo matraz. Lavar el primer matraz y el residuo con 50 ml de 2-metilpropanol
1 (4.13.2), empleando una varilla de vidrio con punta de caucho para dirigir el vertido.

Afadir 10 a 12 gotas de la disolucién indicadora (4.13.6) al filtrado y valorar con la disolucién patron de acido
clorhidrico, 0,2 mol/l (4.13.7) hasta alcanzar un marcado tinte rojizo.

NOTA - Sila valoracion se realiza con un pH-metro registrador no es necesario filtrar la disolucion.
18.4.4 Calculo y expresion de los resultadoSalcular el contenido en cal libre del arido, expresado como CaO en %
en masa, por medio de la siguiente expresion:

k V

Cal libre (en %) =——x—12.x100
1 000 m16
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Vi, es el volumen consumido de &cido clorhidrico en la valoraciéon, en mililitros;
m;e  es la masa de la muestra de ensayo, en gramos;

k es el factor definido en 4.13.7, que representa el nimero de miligramos de CaO libre por mililitro de la
disolucion patrén de acido clorhidrico.

19 DETERMINACION DE LA INESTABILIDAD DE LAS ESCORIAS DE HORNO ALTO Y DE LAS
ESCORIAS DE FUNDICION DE ACERO

19.1 Determinacion de la desintegracion de las escorias de horno alto enfriadas en el aire por el silicato
bicélcico

19.1.1 GeneralidadesEste capitulo describe un método para determinar la susceptibilidad a la desintegracion de las
escorias de horno alto molida, producida por la inversion de la forma 3 metastable del silicato bicalcico ayla forma
Este fendbmeno se denomina, a veces, de un modo incorrecto "desintegracion de la cal".

19.1.2 Fundamento del métodd.as superficies de las escorias molidas, cuando se las expone a la luz ultravioleta en
el campo de la luz visible, son fluorescentes. El aspecto y el color de la fluorescencia permiten detectar las escorias
susceptibles que podrian experimentar la disgregacion del silicato.

19.1.3 MuestreoEmplear el procedimiento operatorio descrito en 11.2.

19.1.4 Preparacion de la muestra de ensayBeducir la muestra de laboratorio hasta obtener una muestra de ensayo
de, al menos, 30 porciones. A continuacion, lavar y secar la muestra de ensayo. Dividir cada porcién en dos partes para
obtener superficies de fractura recientes.

19.1.5 Procedimiento operatorioRealizar el ensayo para determinar la disgregacion del silicato bicalcico sometido
a la accién de la luz ultravioleta (5.15.1).

19.1.6 Expresion de los resultadosAnotar las observaciones efectuadas sobre el aspecto que presentan las
superficies de fractura recientes.

Las escorias con motas pequefias o grandes brillantes de color canela, bronce o amarillo, aisladas o agrupadas, sobre u
fondo violeta se deben considerar como susceptibles de experimentar la desintegracién producida por la disgregacion
del silicato.

Las escorias que presentan una coloracion violeta uniforme, asi como las que muestran manchas uniformes y brillantes
en un namero limitado, distribuidas de modo uniforme, se prejuzga que son estables.

19.2 Determinacion de la desintegracion de las escorias de horno alto enfriadas en el aire por el hierro

19.2.1 GeneralidadesEn este capitulo se describe un método de ensayo para determinar la susceptibilidad a la
desintegracion de las escorias de horno alto molidas, producida por la hidrolisis de los sulfuros de hierro y de
manganeso.

19.2.2 Fundamento del métodd.a disgregacion del hierro se produce por envejecimiento en una atmésfera hUumeda
o bajo la lluvia y mas rapidamente cuando la escoria esta sumergida en agua, que se aprecia examinando los
mencionados trozos de la escoria que han estado sumergidos en el agua.

19.2.3 MuestreoEmplear el procedimiento operatorio descrito en 11.2.

19.2.4 Procedimiento operatorioPoner en agua 30 trozos de escorias cuyo tamafio nominal esté comprendido entre
40 mm y 150 mm, durante dos dias y a una temperatura de (20 + 2) °C.
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19.2.5 Expresion de los resultadosAnotar cualquier fisura o desintegracién observada. Si ningln trozo se ha
desintegrado o fisurado se considera que la muestra ha superado el ensayo. Si aparecen uno o dos trozos fisurados
desintegrados se debe repetir el ensayo con una nueva muestra de ensayo con otros 30 trozos. La mera aparicion de u
solo trozo con grietas o desintegraciones en este segundo ensayo decretara que el arido no ha superado el ensayo.

19.3 Determinacion de la expansion de las escorias de fundicion de acero

19.3.1 GeneralidadesEn este capitulo se describe un método de ensayo para determinar la susceptibilidad a la
expansion de la escoria molida, producida por la hidratacion lenta de la cal libre y/o del 6xido de magnesio
sobrecocidos.

19.3.2 Fundamento del métoddJna muestra compactada de escoria, compuesta por tamafios de grano conocidos, se
somete a la accién de una corriente de vapor a 100°C, en una camara de vapor a la presion atmosférica. De este modo
se asegura que la humedad necesaria para favorecer la reaccion con la cal libre y con el éxido de magnesio libre es
permanente. Las variaciones de volumen producidas por estas reacciones se leen en un comparador situado en el centr:
de la cara superior de la muestra de ensayo. El aumento de volumen se calcula y expresa en % con relacién al volumen
original de la muestra compactada de escoria.

19.3.3 MuestreoTomar la muestra de laboratorio segun los procedimiento operatorio descritos en la Norma EN 932-1.

19.3.4 Preparacion y compactacion de las muestras de ensa$ecar inmediatamente la muestra de laboratorio a
una temperatura de (110 £ 5) °C hasta constancia de masa (6.5).

Para el ensayo al vapor, utilizar muestras de ensayo de 0 mm a 22 mm de escoria seca mezcladas y combinadas d
acuerdo con la curva de Fuller. Las proporciones, en masa, de cada tamafio de particulas se incluyen en la tabla 3.

Tabla 3
Proporciones, en masa, de cada clase
de tamafio de particulas

Tamarfios % en masa
mm
0 ao0,5 15
05 a 2 15
2 ab6 19
56 a 8 10
8 all2 11
11,2 a 16 15
16 a 22 15
Total 100

Las diferentes clases de los tamafios de particulas se deben preparar a partir de los aridos molidos.

La reduccion de la muestra se realizar4 segun los procedimientos operatorios descritos en el Proyecto de Norma
prEN 932-2.

La expansién se determina, al menos, en dos muestras de ensayo. Cada porcion individual se debe mezclar
separadamente con la distribucién granulométrica mencionada. La cantidad de material necesaria para cada muestra
individual es de 4,5 kg. Adema4s, se debe preparar otra muestra para determinar la densidad aparente, de acuerdo con e
Proyecto de Norma prEN 1097-6.

Cubrir la base perforada del cilindro de ensayo con un filtro circular y, utilizando una espatula (paleta de laboratorio),
transferir la muestra de ensayo preparada al cilindro (5.16.1), que se representa en la figura 5. A continuacion,
compactar en la mesa vibratoria (5.16.5) la muestra secada de escoria, durante 6 minutos con una frecuencia de
(48 + 3) Hz (amplitud de + 1,5 mm) y con una carga estatica de 0,035°Njmempor ejemplo, se puede conseguir por

presién hidrdulica. En estas condiciones de ensayo se tiene en la muestra de escoria un volumen de huecos del 20% a
25% (en volumen), valores que estan de acuerdo con la practica.
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De modo alternativo, la muestra se puede compactar por otros métodos siempre que proporcionen el mismo grado de
compactacion, tal como el martillo Proctor o cualquier otro martillo automético manual. Si se afiade agua para facilitar
la compactacion, el ensayo debe comenzar 24 h después de la terminacién de proceso de compactado.

Una vez realizado el compactado, determinar el volumen de la muestra de esgodadq\és la diferencia entre el

volumen del cilindro (¥) y el volumen del aire (M) que existe entre la muestra de escoria y el borde superior del
cilindro. Calcular el volumen del cilindrocW el del aire () a partir de las medidas de la altura hechas con la varilla

de la sonda (5.16.6), tomando la media de cuatro lecturas efectuadas en los extremos de dos diametros que se crucen e
angulo recto.

Por dltimo, cubrir la superficie de la mezcla de escorias con un filtro circular y, después, con una capa de esferas de
vidrio (5.16.3) que antes de la realizacién del ensayo se habran lubricado con aceite de silicona para reducir la friccion
entre ellas. La masa total de la capa de esferas debe ser de (1,5 + 0,01) kg. Distribuir las esferas de vidrio
uniformemente dentro del cilindro de ensayo con el fin de formar una superficie plana.

NOTA - 1,5 g de aceite de silicona es suficiente para un lote de 1,5 kg de esferas.

Renovar la lubricacion de las esferas de vidrio después de cada ensayo al vapor. Teniendo en cuenta que la cal se he
depositado en las esferas de vidrio es necesario eliminar dicha cal, con acido clorhidrico diluido, después de cada serie
de cuatro ensayos al vapor.

19.3.5 Procedimiento operatorio del ensayo al vapobespués de que la muestra de ensayo de las escorias se haya
cubierto con la capa de esferas de vidrio, conectar el cilindro de ensayo al generador de vapor y ajustar la manta
calefactora a la pared exterior del cilindro de ensayo. A continuacion, colocar la placa perforada, la cruz de presion y el
peso de lastrado encima de la capa de las esferas de vidrio. Fijar el comparador o el captador de desplazamiento, que
registra el desplazamiento de la superficie de la muestra, a un soporte rigido de la unidad de vapor. Después de conectal
la manta calefactora y el generador de vapor, la muestra de ensayo de la escoria comienza a calentarse, experimentand:
un aumento de volumen. Con el fin de no tener en cuenta estas deformaciones, no registrar el desplazamiento antes de
que el vapor pase libremente a través de la muestra.

La duracién total del ensayo al vapor es de 24 h para las escorias LD y de 168 h (7 dias) para las escorias de horno de
arco eléctrico y de horno abierto (escorias de aceria). Transcurridos estos tiempos de ensayo, se lee el aumento
experimentado en la superficie de la muestra de ensayo y se calcula el volumen en % con relacién al volumen original
(véase 19.3.6).

El depésito de agua de la unidad de vapor debe tener unas dimensiones tales que permitan realizar un ensayo al vapo
durante 24 h. Cuando sea necesario recargarlo con agua, tomando las precauciones necesarias para evitar una caida
la temperatura que podria interrumpir la produccién de vapor.

NOTA - En muchos casos, es Util registrar la evoluciéon del aumento de volumen en funcion del tiempo. Teniendo en cuenta quie, dglprinci
ensayo, los movimientos se producen intensamente, se recomienda tomar las lecturas cada 15 min. Pasadas las 4 priageras horas, |
lecturas se pueden tomar cada 60 min. Si el aumento de volumen se representa en funcién del tiempo, se puede regliztacida inter
detallada de los resultados a partir de los diagramas (aumento inicial, aproximacion asintética de un valor limite).

19.3.6 Calculo y expresion de los resultado€alcular el volumen de la muestra de ensayo de las escogps (V
antes de realizar el ensayo al vapor, por medio de la siguiente expresion:

VE=VC'VA
donde

Ve  es el volumen de la muestra de ensayo de las escorias en el cilindro de ensayo, una vez compactada, expresadc
en cnf;

Ve es el volumen del cilindro de ensayo, expresado én cm

V,  es el volumen de aire comprendido entre la muestra de ensayo de las escorias y el borde superior del cilindro de
ensayo, en ci
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Vc Yy Va se calculan a partir de las medidas de la altura hechas con la varilla de la sonda y del didmetro del cilindro
(210 mm).

Después de la compactacion, determinar la densidad aparente, en seco, y el contenido de huecos en la mezcla
compactada por medio de las siguientes expresiones:

100 W

=—————— (en megagramos por metro cubico
V(100 + w) ( g9ag P H

Pm

Vj (en volumen, %){ 1—pMJ>< 100
&
donde
pv  es la densidad aparente, en seco, de la mezcla compactada, en megagramos por metro cubico;
w es la masa de la mezcla compactada, en gramos;
Vu  es el porcentaje de huecos de la mezcla compactada, en % en volumen;

p es la densidad de la escoria, determinada segun se describe en el Proyecto de Norma prEN 1097-6, en
megagramaos por metro cubico;

w es el contenido en agua de la muestra, en % en masa.
Después de realizar el ensayo, calcular la expansion en % en volumen de acuerdo con la deformacion de la muestra

leida en el comparador o en el captador de desplazamiento y del didmetro interno del cilindro de ensayo (210 mm), por
medio de la siguiente expresion:

. mx hx d?
Expansién (en volumen, 9%)———  x 100
4 x VS
donde
h es la deformacion de la muestra después del ensayo al vapor, en milimetros;
d es el diametro interno del cilindro de ensayo (210 mm).

Anotar el resultado como la media aritmética de la expansion en volumen de dos muestras de ensayo, redondeado al
0,1%.
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ANEXO A (Informativo)

PRECISION

A.1  Simbolos

ry es el limite de repetibilidad definido en el Proyecto de Norma prEN 932-6.

Ry es el limite de reproductibilidad definido en el Proyecto de Norma prEN 932-6.

X es la media de los resultados del ensayo.

A.2 Determinacién de los cloruros solubles en agua por el método de volhard (método de referencia) (véase
capitulo 7)

La exactitud de la determinacion de los cloruros solubles en agua (% de iones cloruro por masa de arido) es:

r, = 0,0004 + 0,029 X y R=0,0006 + 0,124 X

A.3 Determinacion de los cloruros solubles en agua por potenciometria (método alternativo) (véase capitulo 8)
La desviacion tipica de repetibilidad, r , es del 0,001%.

La desviacion tipica de reproductibilidad, R , es del 0,003%.

A.4 Determinacion del contenido en azufre total (método de referencia) (véase capitulo 11)
La exactitud de la determinacion del contenido en azufre total (% de azufre por masa de arido) es:

r,=0,017 + 0,081 X y R= 0,062 + 0,204 X

A.5 Determinacion del contenido en sulfatos solubles en acido (método de referencia) (véase capitulo 12)
La exactitud de la determinacion del contenido en sulfatos solubles en acido (%p® 8@sa de arido) es:

r,=0,021 + 0,200 X y R= 0,000 + 0,812 X
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ANEXO B (Informativo)
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