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RESUMEN

“Modificacion de asfalto grado PG64-22 con un elastomero termoplastico de

estireno butadieno con un contenido de poliestireno del 30% en bloque”.

Actualmente la principal aplicacion del asfalto esta en la construccion de carreteras. En
general, un camino pavimentado con asfalto esta compuesto de un agregado pétreo en
forma de gravilla, inmerso en una matriz de cemento asfaltico cuya proporcion puede
llegar al 5% m/m. El desempefio de la carpeta asfaltica esta determinado por las
propiedades del adherente asfaltico dado que el asfalto es la matriz continua y es el Unico
componente deformable. Debido a su caracter viscoelastico, a temperaturas
relativamente altas (50-60) °C el asfalto tiende a fluir, lo que provoca la formacion de
canales a lo largo de la carpeta asfaltica y monticulos transversales a lo ancho de la
carpeta. El flujo de material también es causado por el frenado de trafico pesado, en tanto
que a bajas temperaturas (< 0 °C) su comportamiento es el de un material fragil,
produciéndose fracturas de la carpeta. Por ello, el desempeiio y la vida util de la carpeta
de rodamiento estan asociados al comportamiento termo-mecanico del cementante

asfaltico.

La investigacion en torno a la modificacion del asfalto para mejorar sus propiedades es
constante debido al surgimiento de nuevos materiales. Entre los materiales modificadores
de mayor éxito estan los polimeros termoplasticos elastoméricos de estireno butadieno.
Para el presente estudio se empleara un copolimero en bloque con (30-32) % m/m en el
bloque de poliestireno. Estos copolimeros consisten de cadenas formando bloques que
exhiben una morfologia en dos fases, es decir, dominios de entrecruzamiento formados
por bloques rigidos de poliestireno con una matriz de polibutadieno elastomérico. Los
bloques de poliestireno imparten rigidez al polimero, en tanto que los bloques de
polibutadieno imparten flexibilidad.



En este estudio se modificara el asfalto clasificacion GP-6422 empleado en la zona
central del pais, que incluye a la Ciudad de México, con un copolimero en bloque SBR
comercial con un contenido de (30-32) % m/m en el bloque de poliestireno. Se
determinaran propiedades termo-mecanicas: temperatura de ablandamiendo vy
penetracion de muestras de asfalto modificado obtenidas mediante el procedimiento de
mezclado en caliente, determinando ademas la estabilidad de fases bajo condiciones de
almacenamiento estatico. La morfologia del asfalto modificado se analizara mediante
microscopia de fluorescencia. Las mezclas seran evaluadas bajo los criterios del indice
de penetracion de mezclas asfalticas. Las propiedades termo-mecanicas se determinaran

en el marco de los procedimientos ASTM.



1. INTRODUCCION

Esta plenamente probado que los asfaltos convencionales poseen propiedades
satisfactorias tanto mecanicas como de adhesién en una gama amplia de aplicaciones y

bajo distintas condiciones climaticas y de transito.

En nuestros dias sin embargo, los grandes volumenes de trafico y el exceso de carga,
asi como el incremento en la presion de inflado de las llantas y condiciones climaticas,
sobrepasan los criterios de disefio y hacen que utilizar asfaltos convencionales en la
construccion de carreteras actualmente no satisfagan las expectativas tales como cumplir
un determinado periodo de servicio, es decir, menor resistencia al envejecimiento,
reflejandose en deformaciones y figuraciones dentro de la carpeta asfaltica. Estos
problemas son causados ademas por la seleccion de materiales en los disefios, mal

proceso de construccion, mantenimiento y baja calidad del modificador.

La necesidad de optimizar las inversiones provoca que en algunos casos, las
propiedades de los asfaltos convencionales resulten insuficientes, por ejemplo, con
asfaltos convencionales aun con los grados mas duros no es posible eliminar el problema
de las deformaciones producidas por el transito, especialmente cuando se afrontan
condiciones de alta temperatura. Ademas, en asfaltos con mayor dureza se corre el riesgo
de formaciones por agrietamientos causados por efectos térmicos cuando las

temperaturas son muy bajas.

Una solucion es modificar las caracteristicas de los asfaltos para mejorar su
comportamiento en los pavimentos; ello dio origen a nuevos asfaltos que se han

denominado asfaltos modificados.

La modificacién del asfalto es una técnica que se realiza desde los afios 60’s del siglo
XX, pero se continua la investigacion por el surgimiento de nuevos materiales para la

pavimentacion de carreteras. Esta técnica consiste en la adicion de diversos polimeros a



los asfaltos convencionales con el fin de mejorar sus caracteristicas mecanicas, es decir,
su resistencia a las deformaciones por factores climatoldgicos y del transito (peso

vehicular). En particular, los polimeros elastoméricos han probado ser buenos

modificadores del asfalto.



2. MARCO TEORICO

2.1 Asfalto.

El asfalto es un componente natural de la mayor parte de los petroleos. El petréleo crudo
se destila para separar sus diversas fracciones y en estos procesos se recupera el asfalto.
Procesos similares producidos naturalmente han dado lugar a yacimientos naturales de
asfalto, en algunos de los cuales el material se encuentra practicamente libre de materias
extrafas, mientras que en otros estd mezclado con cantidades variables de minerales,
agua y otras sustancias. Las rocas porosas saturadas de asfalto que se encuentran en

algunos yacimientos naturales se conocen con el nombre de rocas asfalticas.[1]

2.1.1 Propiedades.

El asfalto es un material de particular interés para el ingeniero porque es un aglomerante
muy resistente, muy adhesivo, altamente impermeable y duradero. Ademas es altamente
resistente a la mayor parte de los acidos, alcalis y sales. Aunque es una sustancia solida
o semisélida a temperaturas atmosféricas ordinarias, puede licuarse facilmente por
aplicacion de calor, por la accion de disolventes de volatilidad variable o por

emulsificacion.[1]

2.1.2 Contexto historico.

e Prehistoria. Se han encontrado esqueletos de animales prehistéricos conservados
intactos hasta nuestros dias en depdsitos superficiales de asfalto en el pozo La
Brea, en Los Angeles California.

e 3200 a 540 a. C. Excavaciones arqueoldgicas recientes indican el amplio uso de
asfalto en Mesopotamia y en el Valle del Indo como aglomerante para albahileria
y construccion de carreteras y para capas de impermeabilizacion en estanques y

depdsitos de agua.



e 300 a. C. El asfalto se empleaba extensamente en Egipto para embalsamar
cadaveres.

e 1802 d. C. En Francia se emplea roca asfaltica para pavimentacién de suelos,
puentes y aceras.

e 1838 d. C. En Filadelfia se emplea roca asfaltica importada en la construccion de
aceras.

e 1870 d. C. (aproximadamente). Construccion del primer pavimento asfaltico en
Newark, Nueva Jersey, por el profesor E.J. De Smedt, quimico belga.

e 1876 d. C. Construccion del primer pavimento de tipo sheet asphalt en Washington
D.C., con asfalto de lago importado.

e 1902 d. C. En Estados Unidos se obtienen de la destilacion de petréleo
aproximadamente 20,000 toneladas de asfalto por afio.

o A partir de 1924. El asfalto de petroleo producido anualmente en Estados Unidos
ha crecido constantemente desde 3 millones de toneladas en 1924 a unos 9
millones de toneladas en 1946. A partir de esa fecha, se ha mas que duplicado,

llegando a unas 19 millones de toneladas en 1956.

En nuestro pais, la existencia de la piedra aceitosa, petréleo de base asfaltica, ya era
conocida por los pobladores del México prehispanico; diversas culturas usaban el asfalto
como pegamento, como medicinay como elemento religioso, ya que lo quemaban

delante de sus idolos.[2]

2.1.3 Definicion.

El asfalto, es definido por la American Society for Testing and Material (ASTM), como un
material aglomerante solido o semisdlido de color que varia de pardo oscuro a negro y
que se licua gradualmente al calentarse, cuyos constituyentes predominantes son
betunes que se dan en la naturaleza en forma sdlida o semisdlida o se obtienen de la
destilacién del petréleo; o en combinaciones de éstos entre si o con el petréleo o

productos derivados de estas combinaciones.[3]



2.1.4 Composicidén quimica.

Quimicamente, el asfalto puede definirse como una mezcla compleja de compuestos
hidrocarbonados, cuya composicion elemental arroja contenidos de aproximadamente
84% carbon, 10% hidrégeno, 1% oxigeno y 5% trazas de elementos como azufre, niquel,

vanadio y hierro.

La composicion especifica de un asfalto en particular dependera del origen del petréleo
del cual procede y el método empleado para la refinacion de dicho crudo. El asfalto tiene

un peso molecular promedio de (600-1500) g/mol.

La composicion quimica del asfalto es muy compleja, en un analisis detallado se han
encontrado desde moléculas sencillas hasta otras saturadas: radicales acidos, aldehidos,
cetonas, anillos aromaticos o bencenos hidrogenados. La nafta es una fraccién del

petréleo refinado que contiene un alto porcentaje de estos tipos de hidrocarburos.[4]

2.1.5 Estructura quimica. Fracciones malténica y asfalténica.

El analisis quimico del asfalto es muy laborioso, sin embargo, es posible distinguir dos
grandes grupos que lo constituyen: los asfaltenos y maltenos.[5] El asfalto puede ser
fraccionado por extraccion de disolventes; el analisis SARA (Saturated-Aromatics-
Resins-Asphaltenes) es un método que emplea la solubilidad para caracterizar los

componentes del asfalto separandolos en fracciones.[6]

De acuerdo a las normas ASTM D412-86 Y D3279-90 [7,8], la muestra de asfalto se
mezcla con el disovente n-heptano en una relacion normalizada: la fase que no solubiliza,
formada por materiales duros que precipitan constituye la fraccion de asfaltenos; mientras
que la fase que solubiliza constituye la fraccion denominada maltenos, también llamados
petrolenos y dentro de los cuales se puede distinguir a tres grupos estructurales con

propiedades definidas: las resinas, los aromaticos y los saturados.[5]



Asfalto
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Figura 2.1 Clasificacion de asfaltos.[5]

2.1.5.1 Asfaltenos.

Son estructuras complejas de compuestos aromaticos de color negro o marrén que
contienen ademas del carbono otros elementos quimicos tales como nitrégeno, azufre,

oxigeno cuya relacion de hidrogeno/carbono (H/C): ~ 1,1.

En general, son compuestos polares, de alto peso molecular (800-3,500) g/mol sélidos a
temperatura ambiente e insolubles en un disolvente parafinico normal (generalmente n-

heptano) que constituyen entre (5 y 25) % m/m del peso del asfalto.[5]



Figura 2.2 Asfalteno (ejemplo de crudo Irani).[5]

2.1.5.2 Maltenos.

Son sustancias muy polares color marrén, solubles en condiciones normales de

temperatura y presion en n-heptano. Estan constituidos por resinas, saturados y

aromaticos. Pueden ser solidos o semisdlidos, al igual que los asfaltenos, son

compuestos de carbono, hidrégeno con cantidades menores de nitrogeno, oxigeno y

azufre.[5]

(a) Resinas.

Las resinas son materiales muy adhesivas, constituyen entre (5 y 30) % m/m del asfalto.

Algunas de sus caracteristicas son las siguientes:

Compuestos muy polares, fuertemente adhesivos.
Solidos o semi-solidos: peso molecular de (780-1,400) g/mol.
Relacion de hidrégeno/carbono (H/C): ~ 1,3-1,4.

Son en su mayoria de tipo coloidal (sol o gel).



Figura 2.3 Resina polar-aromatica.[5]

(b) Aromaticos.

Los aromaticos son los componentes con mayor proporcion del asfalto: constituyen entre

(40 y 65) % m/m, son las fracciones de menor peso molecular en la estructura de los

mismos. Algunas de sus caracteristicas son las siguientes:

e Forman cadenas no polares donde predominan los anillos insaturados.
e Peso molecular de (570-980) g/mol.

¢ Alta capacidad para disolver otros compuestos de alto peso molecular.

Figura 2.4 Compuesto aromatico.[5]

(c) Saturados.

Los saturados son aceites viscosos no polares, constituyen entre (5 y 20) % m/m del

asfalto. Algunas de sus caracteristicas son las siguientes:

e Compuestos mayoritariamente formados por cadenas lineales y/o ramificadas
saturadas de hidrocarburos.

e Peso molecular de (470-88) g/mol.

10



e Peso molecular similar a los de los aromaticos.

e Muy baja reactividad.

o o,
eH H.
CH, CH, CH, CH,
CH,~CH,~CH~CH,~ CH~CH,~CH~CH,~CH~CH,~CH~CH,~CH~CH,~CH-CH,
CH, CH,
CH, CH,

CH,
CH,

Figura 2.5 Compuesto saturado.[5]

2.1.6 Modelo.

El asfalto concuerda en general, con un sistema micelar multidisperso (J. Satastua), es
decir, un sistema coloidal complejo de hidrocarburos en el cual es dificil establecer una

diferencia entre la fase continua y dispersa.[9]

Su estructura fue descrita por primera vez por Nellensteyn en 1924 [10] y mejorada por
Pfeiffer 1950 [10]. EI modelo adoptado para configurar la estructura del asfalto se
denomina modelo micelar, en él existen dos fases: una fase discontinua (aromatica)
formada por asfaltenos que esta rodeada de una fase continua (saturada) malténica

constituida por resinas y aceites.

El modelo explica el papel de los asfaltenos como particulas bituminosas sélidas
discretas (negras) de alta viscosidad que proveen tanto de elasticidad, de resistencia,
como de adhesién a la mezcla bituminosa. Las resinas son intermediarias en el asfalto,
tienen la funcién de homogenizar, coincidir y compatibilizar a los asfaltenos insolubles;
son fluidas cuando se calientan, fragiles cuando se enfrian; proveen ductilidad (visco-
elasticidad), son solubles en la mayoria de los solventes y aumentan la fluidez y

plasticidad del asfalto.[9]

Las resinas y asfaltenos existen como islas flotando en los aceites, como se muestra a

continuacion:

11



\ O\ ) “ -/~ Saturados
@\ 0, O Aromaticos
‘ (O Resinas

O @) Asfaltenos

( « e g
‘\, ° /,
fOOO/ //O//o

Figura 2.6 Diagrama coloidal de agregacién de un material asfaltico.[11]

S

2.1.7 Usos del asfalto.

El asfalto es un material utilizado extensamente por sus diversas aplicaciones debido a
su bajo costo, sus propiedades termomecanicas, su poder aglomerante y su
comportamiento visco-elastico, que significa que se comportan como sélidos y fluidos,

por lo que exhiben caracteristicas de ambos.

Entre las aplicaciones que se le dan al asfalto se encuentran: la pavimentacion de
carreteras (la cual es la de mayor uso con un 85%), impermeabilizacion y aplicaciones
de uso industrial como recubrimiento, relleno y sellamiento (que ocupan el 15% restante),
ademas de ser un buen aislante térmico, dieléctrico y acustico. A partir de la invencién
del automovil se necesitaron buenos caminos para mayor seguridad y comodidad, las
estadisticas muestran que México tiene 371,936 km de carreteras pavimentadas, de las
cuales, el 96% esta pavimentado con asfalto. La produccion anual de asfalto en el mundo
es de 115, 000, 000 ton/ano.

Entre muchas otras, son dos las funciones mas importantes ejercidas por el asfalto en
un pavimento: de aglomerante y de impermeabilizante. El primero porque proporciona
una ligamiento intimo entre los agregados, lo que permite resistir la accidn mecanica

producidas por las cargas de los vehiculos; la segunda porque garantiza al pavimento
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una accion eficaz contra la penetracion del agua proveniente, tanto de las precipitaciones

como del subsuelo por accion capilar.

Ningun otro material garantiza mejor que el asfalto una ejecucion econémica y simultanea
de esas funciones, al mismo tiempo que proporciona al pavimento caracteristicas de
flexibilidad que permitan su acomodo sin fisuramiento.[2]

2.1.8 Problematica del asfalto.

Como se menciond anteriormente, para mejorar las propiedades termo-mecanicas de un
asfalto se le proporciona algun tipo de tratamiento o bien, se mezcla con algun material.
Los problemas que se tratan al modificar el asfalto son los siguientes: la deformacién
permanente, la fractura térmica a baja temperatura y la fractura por fatiga.[12]

2.1.8.1 Deformacién permanente.

También llamada formacién de surcos, la deformacion permanente del pavimento es

causada por la aplicacion de cargas a altas temperaturas de servicio (>40 °C). Esta

deformacion produce canales paralelos a la direccion del trafico.

Figura 2.7 Deformacién permanente del asfalto.[12]
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2.1.8.2 Fractura térmica.

La fractura térmica, es causada cuando el asfalto se encuentra sometido a bajas
temperaturas, ya que en estas condiciones la mezcla se vuelve rigida, perdiendo la

capacidad de deformarse elasticamente y produciendo grietas en el pavimento.

Figura 2.8 Deformacion por fractura térmica del asfalto.[13]

2.1.8.3 Fractura por fatiga.

Este tipo de fractura asociada a la fatiga es causada por la aplicacién continua de cargas
durante un periodo largo y volumen de trafico que excede al criterio que fue utilizado en

el disefio del pavimento, produciendo fracturas importantes.

Figura 2.9 Deformacion de fractura por fatiga del asfalto.[14]

En los tratamientos superficiales existen restricciones en cuanto al empleo de los

cementos asfalticos:
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¢ No deben calentarse por encima de la temperatura tipica de procesamiento de la
industria (180 °C), ni aplicarse a menos de 10 °C.
¢ No deben aplicarse en tiempo de lluvia o en superficies humedas.

e Debe evitarse el recalentamiento del producto y calentamientos locales.

2.2 Polimero.

Polimero es una palabra derivada del griego clasico poly que significa “muchos” y meros
que significa “partes”. Por tanto, un polimero es una molécula grande (macromolécula)

hecha por la repeticion de unidades quimicas pequenas.[15]

polimerizacion vinilica

H H por radicales libres If I|{
EC:CI ol o

H H
estireno poliestireno

Figura 2.10 Formacion del polimero poliestireno. A la izquierda, el estireno (mondémero),

a la derecha, el poliestireno (polimero).[15]

2.2.1 Contexto historico.

Los polimeros han existido desde tiempos muy remotos, son parte de estructuras que
dan origen a diversas formas de vida. A pesar de ello, no fue sino hasta la mitad del siglo
20, con el desarrollo de los plasticos, que comenzé a comprenderse la naturaleza del
polimero. El uso de materiales poliméricos ha penetrado en cada faceta de nuestras vidas
que es dificil visualizar el mundo de hoy, con sus lujos y comodidades sin los materiales
poliméricos creados por el hombre. A continuacién se mencionan algunos de los

polimeros mas importantes desarrollados en las siguientes décadas y afnos.
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1868. Sintesis del nitrato de celulosa a partir de piroxina y acido nitrico con
alcanfor.

1909. Desarrollo del formaldehido de fenol, empleado en diversos materiales como
la plancha eléctrica, mangos de instrumentos de cocina, muelas y enchufes
eléctricos.

1920. Acetato de celulosa (cepillos de dientes, peines, lentes, marcos),
formaldehido de urea (botones, accesorios eléctricos), poli cloruro de vinilo
(suelos, tapiceria, alambre, aislamiento de cable, cortinas de bafio) y nylon (cerdas
de cepillo, medias, suturas quirurgicas).

1930. Resinas acrilicas (rétulos, vidrios), polietileno (juguetes, envases, articulos
para el hogar), resinas de melamina (vajilla, pinturas).

1940. Polietileno (materiales aislantes: cable de radar), resinas de poliéster
termoendurecible (barcos para uso militar), y terpolimero de acrilonitrilo-estireno-
butadieno (aparatos telefénicos, maletas, cascos de seguridad).

1050. Desarrollo de las familias de plasticos: acetal y policarbonatos, que junto
con los plasticos conocidos en ingenieria como termoplasticos tales como el nylon,
fenoxi, poliamida, poli 6xido de fenileno y polisulfona tienen un fuerte impacto
térmico y estabilidad dimensional.

1060 y 1070. Poliéster termoplastico (piezas exteriores de automoviles, botellas),

sulfuro de polifenileno y poliétersulfona (industria aeroespacial y de aviacion).

En los ultimos afos, como resultado de una mejor comprension de la relacidn estructura-

propiedad de un polimero, la introduccion de nuevas técnicas de polimerizacion y la

disponibilidad de los mondmeros nuevos y de bajo costo, es posible crear polimeros de

diferentes elementos de casi cualquier calidad deseada para un producto final. Algunos

polimeros son similares a los materiales convencionales existentes pero con mayor valor

economico, algunos representan mejoras significativas con respecto a materiales

existentes, y algunos se pueden describir como materiales unicos con caracteristicas

diferentes de cualquiera previamente conocida por el hombre.
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Los materiales poliméricos se pueden producir en forma de plasticos sdlidos, fibras,
elastbmeros o espumas, ser duros o blandos; ser peliculas, recubrimientos o adhesivos;
ser hechos de forma porosa o no porosa y se pueden fundir y fijar con calor. En los
proximos anos, los polimeros continuaran creciendo. El crecimiento no sera solo en el
desarrollo de nuevos polimeros, sino también en su modificacion fisica y quimica,
ademas de la mejora de las técnicas de fabricacion que daran lugar a productos de bajo
costo. Hoy, el reto de reciclaje planteado como una ayuda a los problemas ambientales,
da lugar a desarrollos que implican aleacion y mezcla de plasticos para producir una
diversidad de materiales utilizables a partir de lo que hasta ahora se consideran

residuos.[15]

2.2.2 Conceptos generales.

La molécula que puede ser convertida en un polimero mediante la combinacién de esta
con otra del mismo o diferente tipo es llamada mondémero. La unidad “entre corchetes” es

llamada unidad repetitiva.

El subindice designado, “n”, indica el numero de unidades de repeticion enlazadas en la
cadena polimeérica, es conocido como grado de polimerizacion y nos indica la longitud del
polimero. Cuando un mondémero reacciona con otro mondémero, debido a que la
polimerizacién ocurre por reacciones secuenciales de estos, primero se forma un dimero;
si esta nueva molécula reacciona con otro mondémero, el resultado es un trimero y asi
sucesivamente para el numero de mondmeros que se enlacen. A menudo la nueva
molécula polimérica es llamada cadena polimérica, la cual es resultado de la unién entre
las diferentes unidades repetitivas que existen. Los productos de polimerizacion de bajo
peso molecular como dimeros, trimeros o tetrameros son llamados oligémeros, los cuales

poseen propiedades termo mecanicas no deseables.

Se requiere normalmente de un alto grado de polimerizacién en un material para que se
desarrollen propiedades utiles con él y sea descrito apropiadamente como un polimero.

El grado de polimerizacion representa una forma de cuantificar la longitud molecular o
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tamafo de un polimero para lo cual también puede hacerse uso del término peso

molecular, el cual se describe mediante una ecuacion escrita a continuacion:

PM (polimero) = GP * PM(unidad) (2.1)

Doénde:

v" PM(polimero): peso molecular del polimero
v" GP: grado de polimerizacion

v" PM(unidad): peso molecular de la unidad de repeticion.

Existen casos en los que una muestra dada de polimero esta compuesta de millones de
moléculas poliméricas. Para la mayoria de los polimeros sintéticos, independientemente
del método de polimerizacion (formacion), la longitud de una cadena polimérica es
determinada mediante eventos puramente aleatorios. En consecuencia, cualquier mezcla
de polimero dada contiene una mezcla de cadenas con diferentes longitudes, esto

significa que existe una curva de distribucion de peso molecular para polimeros sintéticos.

Amount of polymer

Molecular weight

Figura 2.11 Curva de distribucion de peso molecular.[15]
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La existencia de la distribucion de peso molecular en una muestra de polimero implica
que cualquier medicion experimental de esta propiedad proporciona solamente un valor
promedio. Se consideran principalmente dos tipos de valor molecular promedio: el peso
molecular promedio en numero (Mn) y el peso molecular promedio en peso (Mw), el
primero deriva de mediciones que contienen el numero de moléculas en el ejemplo dado
mientras que el segundo esta basado en métodos en los cuales la contribucién de cada

molécula al efecto observado depende del tamafio de su propio tamafo.

La razén Mw/Mn, es ademas un indicador de cuan grandes son las diferencias en la
longitud de las cadenas de los constituyentes de una muestra de polimeros dada, una
medida de la polidispersidad que con frecuencia hace referencia a un indice de
hetereogeneidad. En un polimero ideal como una proteina, todas las moléculas de
polimeros son del mismo tamano, esto es: Mw/Mn = 1, para los polimeros sintéticos, el
valor numérico de Mw es siempre mas grande que Mn, la razén aumenta y la distribucién

de peso molecular es mas amplia.[15]

2.2.3 Clasificacion de polimeros.

Los polimeros pueden ser clasificados de diferentes formas, dependiendo de su

naturaleza, de la estructura del polimero o su comportamiento térmico.

2.2.3.1 Por su naturaleza.

Dependiendo su naturaleza los polimeros pueden ser naturales o sintéticos. Las
estructuras complejas que participan en procesos que ocurren en nuestro cuerpo tales
como las enzimas, acidos nucleicos y proteinas son polimeros naturales de origen
bioldgico, otros ejemplos son el almidon, la celulosa y el caucho natural. Los polimeros
sintéticos son aquellos elaborados de forma artificial, algunas de las familias de ellos son
las fibras, los elastémeros, los plasticos, los adhesivos, entre otros; cada familia tiene sus

propios subgrupos.[15]
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2.2.3.2 Por su estructura polimérica.
(a) Lineal, ramificado, entrecruzado, escalera, estrella, peine.

El polimero es lineal si no existen adosadas a la cadena principal otras ramas que no
sean aquellas correspondientes a los grupos laterales ya presentes en el monémero; es
ramificado si existen cadenas mas o menos largas, de constitucion idéntica a la cadena
principal, que emergen de forma estocastica a la cadena principal. Si las ramificaciones
entrelazan las cadenas unas con otras, de manera que todo el conjunto puede concebirse
como una sola macromolécula de tamafio limitado, es entrecruzado; un caso particular
de los polimeros ramificados es el polimero estrella, en el que tres o0 mas cadenas
emanan de una misma unidad central. El polimero peine contiene cadenas laterales de
igual o diferente longitud, dispuestas con una cierta regularidad a lo largo de la cadena

principal y el polimero en escalera esta constituido por una sucesion regular de ciclos.

ramificado entrecruzado
—y, pi
1 ¥
estrella peine escalera

Figura 2.12 Estructuras de polimeros.[16]

(b) Amorfo o cristalino.

Un polimero cristalino posee un arreglo tridimensional, ordenado y de largo alcance,
cadenas individuales plegables que se agregan entre si con la menor energia potencial

posible formando un sélido. Debido a que las cadenas de polimero son muy largas, es
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imposible que encajen en un arreglo perfecto por lo que se dice que existe un grado de
cristalinidad, el cual varia de unos pocos puntos porcentuales a aproximadamente 90%,
dependiendo de las condiciones de cristalizacion. Ejemplos de polimeros cristalinos
incluyen al polietileno, el poliacrilonitrilo, el politereftalato de etileno, y el

politetrafluoroetileno.

En contraste con los polimeros cristalizables o polimeros amorfos, estos poseen cadenas
que son incapaces de disponerse de manera ordenada. Poseen unidades de repeticion
de corto alcance y vitrifican formando un sdlido vitreo amorfo en el cual las cadenas
moleculares estan dispuestas al azar e incluso de forma enredada. El poli metacrilato de

metilo y el policarbonato son ejemplos tipicos.

Existen algunos polimeros en los que la estructura de las regiones ordenadas no se
encuentra del todo alterada. Estos son conocidos como polimeros cristalinos liquidos.
Tienen fases que se caracterizan por estructuras intermedias entre la estructura cristalina
ordenada y el estado fluido desordenada. El orden es suficiente para impartir algunas
propiedades solidas sobre el fluido, pero las fuerzas de atraccion entre las moléculas no
son lo suficientemente fuertes para evitar el flujo. Un ejemplo de un polimero cristalino
liquido es la polibenzamida. Los polimeros cristalinos liquidos son importantes en la
fabricacion de fibras y peliculas de peso ligero, ultra-alta resistencia y resistentes a la

temperatura.

(c) Homopolimero o copolimero.

Dependiendo de su composicion, los polimeros pueden ser homopolimeros vy
copolimeros. Los primeros estan compuestos por solo una unidad de repeticion en la
molécula del polimero mientras que los segundos tienen dos diferentes unidades de

repeticion.

Existen diferentes tipos de sistemas de copolimeros: aleatorio, si las unidades estan

acomodadas al azar a lo largo de la cadena polimérica; alternado, si existe un orden entre
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las dos unidades de repeticidén a lo largo de la cadena; en bloque, si hay secuencias
relativamente largas de cada unidad de repeticion alternadas e injertado, si la cadena de

un monomero esta insertada en la cadena principal de otro tipo de monémero.

—AABBABABBAAABAABRBA— (A) — ABABABABABAB—

(B)

—AAAAA—BEBEBBBBE —AAAAAAAAA —BEBE— (C)

— b ——d—d——I

—AAAAAAAMAAAMN —AAAAAAMA—

I — e — e — ) — I —
o —— e — i — e —

(D)

Figura 2.13 Estructuras de copolimeros. Aleatorio (A), alternado (B), en bloque (C) e injertado (C).[15]

(d) Fibras, plasticos o elastomeros.

La capacidad de una estrecha alineacion de las moléculas depende de su propia
estructura. Las moléculas con estructura regular pueden alinearse muy de cerca para que
las fuerzas intermoleculares de enlace secundarias sean eficaces. El resultado es la
formacion de una fibra. Las fibras son polimeros lineales con alta simetria y altas fuerzas
intermoleculares que resultan normalmente de la presencia de grupos polares. Se
caracterizan por un alto modulo, alta resistencia a la traccidn, y extensibilidades

moderados (por lo general menos de 20%).

Algunas moléculas poseen estructura irregular, fuerzas de atraccion intermoleculares

débiles, y cadenas de polimero muy flexibles. Estas moléculas se denominan
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elastomeros. Los elastbmeros poseen segmentos de su cadena con a una alta movilidad
local, pero la movilidad bruto de cadenas esta restringida, por lo general mediante la
introduccién de un par de enlaces cruzados en la estructura. En ausencia de esfuerzo
aplicado (a la traccion), las moléculas de los elastdmeros generalmente asumen formas
en espiral. Por consiguiente, los elastomeros presentan una alta extensibilidad (hasta
1,000%) a partir del cual se recuperan rapidamente en la eliminacién de la tensidn
impuesta. Los elastbmeros generalmente tienen bajo modulo inicial en tension, pero

cuando se estiran se ponen rigidos.

Los plasticos caen entre los extremos estructurales representadas por fibras y
elastémeros. Sin embargo, a pesar de las posibles diferencias en la estructura quimica,
la demarcacion entre las fibras y plasticos a veces puede ser borrosa. Los polimeros tales
como polipropileno y poliamidas se pueden utilizar como fibras y plasticos como por una

adecuada eleccion de las condiciones de procesamiento.[15]

2.2.3.3 Por su comportamiento térmico.

Con fines ingenieriles, la clasificacion mas util de polimeros se basa en su
comportamiento/respuesta térmica (termomecanica). Bajo este esquema, los polimeros
se clasifican como termoplasticos o termoestables. Como el nombre sugiere, los
polimeros termoplasticos se ablandan y fluyen bajo la accion de presion y temperatura.
Tras el enfriamiento, el polimero se endurece y asume la forma del molde (contenedor).
Los termoplasticos, cuando se combinan con los ingredientes adecuados, por lo general
pueden soportar varios de estos ciclos de calentamiento y enfriamiento sin sufrir ninguna
averia estructural. Ejemplos de polimeros termoplasticos son el polietileno, poliestireno,

y nylon.

Un polimero termoestable, es aquel que, cuando se calienta, sufre un cambio quimico
para producir un polimero reticulado, sdlido. Los termoestables generalmente existen
inicialmente como liquidos denominados prepolimeros; que se puede formar en las

formas deseadas mediante un aumento de temperatura o presion, pero son incapaces
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de experimentar ciclos repetidos de ablandamiento y endurecimiento. Ejemplos de
polimeros termoestables incluyen urea-formaldehido, fenol-formaldehido, y resinas

epoxi.[15]

2.2.3.4 Por su uso final.

Los polimeros pueden clasificarse de acuerdo con el uso final del polimero, el cual se
asocia a una industria especifica: los polimeros de dienos son asociados a la industria
del caucho; los polimeros de olefinas a la industria de las laminas, peliculas y fibras,
mientras que los acrilicos asociados a la industria de los materiales y recubrimientos

decorativos.[15]

2.3 Modificacion del asfalto.

Los materiales asfalticos modificados son producto de la disolucién o incorporacién en el
asfalto de diferentes aditivos, habiendo dado buenos resultados la adicion de un polimero
o hule molido de neumaticos, sustancias estables al tiempo, que se anaden al material
asfaltico para modificar sus propiedades fisicas, disminuir su susceptibilidad a la
temperatura, la humedad y la oxidacion. También aumentan la resistencia de las mezclas

asfalticas a la deformacion, a la fatiga y reducen el agrietamiento.

La obtencion de una buena mezcla de asfalto y polimero, dependera de factores como la
relacion maltenos/asfaltenos en el asfalto y la composicion de los maltenos,
particularmente de la cantidad de saturados de bajo peso molecular y de resinas
presentes. En cuanto al polimero, son importantes la estructura, el peso molecular y la
longitud de la cadena polimérica. En el caso de los copolimeros, se tienen adicionalmente
factores como la distribucion de las diferentes unidades estructurales, y en el caso de
los copolimeros en bloque, la cantidad de bloques, composicién y longitud de cadena de

cada bloque. Estos factores impactan sobre las caracteristicas termomecanicas del
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asfalto y en consecuencia sobre sus propiedades de desempefio en carpetas de

rodamiento vehicular.[17]

2.3.1 Estructura de los asfaltos modificados.

Los asfaltos modificados con polimeros estan constituidos por dos fases, una formada
por pequefas particulas de polimero hinchado y otra por asfalto. En las composiciones
de baja concentracién de polimeros existe una matriz continua de asfalto en la que se
encuentra disperso el polimero; pero si se aumenta la proporcion de polimero en el asfalto
se produce una inversion de fases, estando la fase continua constituida por el polimero
hinchado y la fase discontinua corresponde al asfalto que se encuentra disperso en ella.
Esta micro-morfologia bifasica y las interacciones existentes entre las moléculas del
polimero y los componentes del asfalto parecen ser la causa del cambio de propiedades

que experimentan los asfaltos modificados con polimeros.

Una consecuencia importante de afiadir polimeros a los asfaltos es el cambio en la
relacion viscosidad—temperatura (sobre todo en el rango de temperaturas de servicio de
las mezclas asfalticas) permitiendo mejorar de esta manera el comportamiento del asfalto

tanto a bajas como a altas temperaturas.

Si un polimero se anade a dos diferentes asfaltos, las propiedades fisicas de los
productos finales, pueden ser muy diferentes. Para mayor efectividad, el polimero debe
crear una red continua de trabajo en el asfalto; para que esto ocurra el polimero que se
encuentra formando ovillos entrelazados, debe ser penetrado por los aceites saturados

mas ligeros presentes en los maltenos.[17]

2.3.2 Cambio de propiedades en el ligante asfaltico.

El objetivo perseguido con las adiciones de polimero en el asfalto, es cambiar algunas de
sus propiedades, se busca:

e Aumentar la viscosidad, dependiendo de la cantidad y tipo de polimero.
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e Disminuir la penetracion y susceptibilidad a las variaciones de temperatura.

e Aumentar el punto de ablandamiento del asfalto.

e Subir entre uno y dos grados la clasificacion PG (Grado de Penetracién) del
asfalto.

e Ampliar el rango de temperatura en el manejo y almacenamiento.

e Mayor resistencia a la accion del agua y al envejecimiento.[17]

2.3.3 Modificacion con copolimeros en bloque SBS.

Los copolimeros SB son comunmente usados como modificadores de asfalto empleado
en la aplicacién de pavimento, cuando se mezclan con asfalto modifican sus propiedades
y forman una estructura quimica que incrementa el rango de temperatura a la que es

empleado.

Figura 2.14 Estructuras de copolimeros para asfalto modificado.[18]

Los termoplasticos SBS son copolimeros de estireno y butadieno con una configuracion
telebloque, es decir, son tribloques poliestireno-polibutadieno-poliestireno. Las cadenas
centrales de polibutadieno (de estructura linear o radial) tienen bloques de poliestireno

adheridos en sus extremos.
Los agregados moleculares son el resultado de diferentes moléculas que se asocian por

la formacién de dominios de poliestireno entre ellos. Son estos dominios rigidos los que

establecen una red de tres dimensiones que da a los copolimeros SBS un
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autoreforzamiento. Las cadenas centrales de polibutadieno, por el contrario, son flexibles

y proporcionan al polimero sus propiedades elasticas y flexibilidad a bajas temperaturas.

Figura 2.15 Estructuras linear y radial de copolimeros SBS.[18]

La morfologia de los copolimeros termoplasticos SBS consiste en dominios de
poliestireno de geometria esencialmente esférica de aproximadamente 300 Angstrom de

diametro incrustados en una matriz de polibutadieno.
Cuando los termoplasticos SBS son mezclados con asfalto en proporcion adecuada, los
dominios de poliestireno se hinchan por la absorcion de parte de las resinas y aceites

dentro del bitumen. El copolimero hinchado, bajo la accién combinada del calor y las

fuerzas de corte producidas en la mezcla, es dispersado en el asfalto.[18]

Figura 2.16 Morfologia de copolimeros termoplasticos. [18]
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2.4 Técnicas de caracterizacion.

La caracterizacion se refiere a las diferentes técnicas que se pueden aplicar para
determinarlas propiedades que posee un asfalto en especifico. Existen técnicas
estandarizadas (normas ASTM) que se utilizan para dichas caracterizaciones. A

continuacion se describen las pruebas que se realizaron en el presente trabajo:

2.4.1 Penetracion. Estandar de practicas para penetracion de materiales bituminosos
(ASTM D5).

La penetracion es la prueba mas comun, involucra la determinacion de la penetracion de
una aguja sobre una muestra de asfalto bajo condiciones especificas de temperatura,
carga y tiempo, que para este caso son de 25 °C, 100 gramos y 5 segundos. La distancia
que la aguja penetra se expresa en unidades de dmm (mm/10), medida entre valores de

0 a 300. Los asfaltos blandos pueden tener penetraciones mayores a estos valores.[19]

2.4.2 Temperatura de ablandamiento. Estandar de practicas para punto de
ablandamiendo de un bitumen. (ASTM D36, Método del anillo y el balin).

La temperatura de ablandamiento esta definida como la temperatura a la cual una pelicula
de asfalto fluye permitiendo que el balin (la carga) recorra, o penetre una distancia

estandar. Es usado para clasificar los asfaltos usados en el techado industrial.[20]

2.4.3 indice de penetracion.

El método seguido en esta para la determinacion del indice de penetracion es el debido
a Pfeiffer y Van Doormal, el cual proporciona un criterio para medir la susceptibilidad del
betun a los cambios de temperatura y su comportamiento reoldgico. El indice de
penetracion (IP) se calcula a partir del valor de la penetracion a 25 °C y del punto de

ablandamiento del método del anillo y el balin.
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Debido a que se observé un comportamiento lineal entre la penetracion (PE) y el
logaritmo de la temperatura (T), para calcular el valor del indice de penetracion (IP), se
hace uso de un término llamado susceptibilidad térmica (A), y se calcula mediante la

siguiente ecuacion:

— lOg( 1)

lo PET lo PET PE

1 g( 1) g( 2) T2 (22)
T,-T; T -T;

Se encontré, mediante relaciones experimentales la penetracién de un asfalto a la
temperatura de ablandamiento a una T1y T2 es de 800, que es cuando se presenta un
comportamiento liquido de altaviscosidad. Sustituyendo en la ecuacion la temperatura de
ablandamiento (TA), la penetracion a 25 °C (PEzs) y al extrapolar el valor de la

penetracion en este punto, la ecuacion queda de la siguiente forma:

log(800)—log(PE3s5) log(PB;O )
A= 25/ — 25 (23)
Ta—25 Ta—25

Al evaluar de forma empirica una expresion para la susceptibilidad térmica con un

parametro IP, se llega a la siguiente expresion:

1
_ (20-1P)+—
10+IP

(2.4)
Finalmente, despejando el indice de penetracién, la ecuacién para este valor queda:

_ 20—(500+4)
T 1+(50%4)

IP (2.5)

El diagrama mostrado en el anexo Il, empleado (preparado por la Unién Suiza de
Profesionales de la Carretera) (V.S.S.) se ha establecido admitiendo, por una parte, que
la variacion de la penetracién de un betun con la temperatura se puede representar por

una linea recta si se utiliza escala logaritmica.
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Diagrama del indice de penetracion.
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Figura 2.17 Las rectas inclinadas del diagrama corresponden a los valores del IP de -3 a +3,
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los siete campos destacados por rayado y limitados por los valores de la penetracion y del IP de -1 a +1

responden a los tipos de betdn normalizados por la V.S.S.[21]

30



Existe una estrecha relacion entre el indice de penetracion y el tipo de betun asfaltico, de

acuerdo con el IP, los betunes pueden clasificarse de la siguiente forma:

24311P <-1.

Estos asfaltos muestran un flujo puramente viscoso, poseen un comportamiento
mecanico analogo al de los alquitranes pues son ricos en resinas y tienen alta

susceptibilidad a la temperatura.

243.21P de-1a+1.

Los asfaltos muestran elasticidad y algo de tixotropia (propiedad de un fluido para reducir
su viscosidad por aplicacién de calor o energia mecanica en funcion del tiempo). Se les
denomina asfaltos tipo sol o asfaltos normales; |la mayoria de los betunes de penetraciéon
empleados en carreteras pertenecen a este grupo, es decir, son ideales para la

construccion y pavimentacion.

24331P > +1.

Debido a la forma de su estructura, estos asfaltos muestran elasticidad y tixotropia en
una gran amplitud. Se les denomina asfaltos gel o asfaltos tipo soplado. Tienen poca

susceptibilidad a la temperatura.[21]

2.4.4 Susceptibilidad térmica.

La susceptibilidad térmica (A) de un asfalto, indica la tendencia del mismo a cambiar sus
caracteristicas en funcion de la temperatura a la que es expuesto. Un valor de A mayor
con respecto a otro a otro implica, mayor susceptibilidad térmica, es decir, sus
propiedades mecanicas cambian mas rapidamente con una ligera perturbacion en su
temperatura y por tanto son mas inestables. Un valor de A menor con respecto a otro

implica, por tanto, menor susceptibilidad térmica y mayor estabilidad.[22]

31



2.4.5 Segregacion. Estandar de Practicas para la Determinacion de la Tendencia a la

Separacion de Polimero en Asfaltos Modificados con Polimero (ASTM D7173-5).

En el asfalto existe una relacion maltenos-asfaltenos que implica una relativa
compatibilidad entre ambos. Al agregar algun agente modificador al asfalto, éste
interactua directamente con los maltenos absorbiéndolos, se da entonces una

competencia entre los asfaltenos y el modificador por ellos.

La segregacion (SG) es el efecto de la separacion natural entre los componentes del
asfalto, este efecto se acelera con la temperatura y llega a su maxima segregacion teérica
a 180 °C en 24 horas. Se favorece ademas por condiciones de almacenamiento
estatico.[23]

2.4.6 Viscosidad.

Esta norma describe un procedimiento para la medicion de la viscosidad aparente de un
asfalto en un intervalo entre 38 °C y 200 °C, empleando un viscosimetro rotacional
(Brookfield modelo DV-III +).[24]

Esfuerzo cortante (S str): Es la fuerza por unidad de superficie requerida para mantener

. .. . . d
una velocidad constante de movimiento de un fluido. Sus unidades son: —

Rapidez de deformacién (S rate): Es una magnitud que mide el cambio de deformacién

de un fluido respecto al tiempo. Sus unidades son s™'.
2.4.7 Microscopia de fluorescencia.

El analisis de las muestras modificadas de asfalto por microscopia de fluorescencia da
una idea de la distribucién de la fase rica en polimero de la mezcla. En general, el tipo de

mezclas preparadas empleando copolimeros estireno-butadieno, al examinarse por
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microscopia de fluorescencia, generan imagenes de contraste, exhibiendo campos claros

Y OSCUros.

Las zonas claras corresponden a la fase rica en polimero, mientras que las zonas oscuras
corresponden a los maltenos, esto es debido a que unicamente la fase rica en polimero
manifiesta fluorescencia: la luz ultravioleta es absorbida por el asfalto, dando lugar a
puntos oscuros O negros, mientras que el polimero no solo absorbe, sino que
posteriormente reemite la energia en forma de luz fluorescente, dando lugar a zonas

blancuzcas en la imagen.[6]
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3. OBJETIVOS

3.1 Objetivo general

Modificar asfalto grado PG64-22 con un elastomero termoplastico de estireno butadieno,
tribloque SBR, con un contenido de poliestireno de 30% m/m en bloque, determinar la
estabilidad de fases de las mezclas, caracterizar sus propiedades termo-mecanicas:

temperatura de ablandamiento y penetracion.

3.2 Objetivos particulares

e Caracterizar el lote de asfalto PG64-22 mediante penetracién y temperatura de
ablandamiento.

e Preparar mezclas de asfalto empleando concentraciones al 1%, 2%, 5% y 10%
m/m de polimero.

e Caracterizar los asfaltos modificados mediante penetracién y temperatura de
ablandamiento.

e Determinar el parametro indice de penetracién mediante los datos combinados de
la temperatura de ablandamiento y de penetracién de los asfaltos modificados.

e Realizar pruebas de estabilidad de fases (prueba de segregacién) en los asfaltos
modificados.

e Caracterizar por penetracion y temperatura de ablandamiento las muestras de
segregacion.

e Determinar la viscosidad de los asfaltos modificafos mediante un viscosimetro
rotacional (Brookfield modelo DV-III +).

¢ Obtener imagenes de microscopia de fluorescencia de los asfaltos modificados.

e Reportar resultados y elaborar conclusiones.
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3.3 Metodologia experimental

Se hara la modificacion del asfalto mediante el método de mezclado en caliente, se
aplicara la prueba de estabilidad de fases en almacenamiento estatico y finalmente se
caracterizaran las muestras por temperatura de ablandamiento, penetracién, viscosidad

y microscopia de fluorescencia.
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4. DESARROLLO EXPERIMENTAL

4.1 Materiales.

4.1.1 Sustancias.

e Aceite inorganico, resistente a la degradacion térmica a mas de 200 °C.

e Agua.

e Asfalto grado PG64-22.

e Etilenglicol.

e Grasa de silicon.

e N-heptano.

e Polimero Solprene 4318.
Este polimero, descrito comercialmente como polimero telebloque 1,3-butadieno-
estireno o copolimero termoplastico 1,3-butadieno-estireno, es un polimero
termoplastico con bloques de estireno-butadieno, lineal, con un contenido de
estireno total de 32%, del cual en su mayoria se encuentra presente formando un
bloque de poliestireno.

Fue una donacion de la empresa Dynasol Elastomeros S.A. de C.V.

(a) (b)

Figura 4.1 Polimero y asfalto. (a) Polimero Solprene 4318 y (b) Asfalto Grado PG64-22.
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4 1.2 Instrumentos de laboratorio.

Aguja de acero inoxidable de 1 mm de diametro y 5 cm de profundidad
estandarizada para prueba de penetracion.[19]

Anillos centradores de balines para los anillos estandarizados.[20]

Anillos estandarizados para prueba de temperatura de ablandamiento.[20]
Balines estandarizados para prueba de temperatura de ablandamiento.[20]
Charolas de aluminio de 5 cm de diametro y 1.5 cm de profundidad.
Columpio para soportar los anillos estandarizados para prueba de temperatura
de ablandamiento.[20]

Contenedores de aluminio de 6.5 cm de diametro y 15.5 cm de profundidad.
Elevador mecanico de 11.43 cm.

Penetrometro marca HUMBOLDT. Modelo SHP 200 y pesa de 50 g.[19]
Propela de acero inoxidable de tres aspas.

Recipientes de mezclado de 6 cm de diametro y 5.5 cm de profundidad.
Soporte de camaras de muestra.

Spindle del numero 27.

Termometro digital marca BARNANT 90. Modelo 600-2830.

Termopar tipo J de 4 mm.

Tubo metalico de 2.5 cm de diametro y 12 cm de largo.

Tubo portamuestra de viscosimetro BROOKFIELD.

Vaso de precipitados de 1 litro.

4.1.3 Aparatos eléctricos.

Controlador de temperatura marca BARNANT.
Microscopio de fluorescencia.

Motor agitador marca CAFRAMO.

Parilla eléctrica marca NEUHOUSE.
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Parrilla eléctrica con agitacion magnética marca CIMAREC. Modelo Thermo-
Scientific con intervalo de 5°C a 530 °C.

Transformador de voltaje (variac) marca STACO ENERGY. Modelo 3EPN1010B.
Viscosimetro rotacional marca BROOKFIELD. Modelo DV-III +.

4.2 Modificacion del asfalto.

4.2 1 Asfalto sin modificar.

A una muestra del lote de asfalto original, sin modificar, se le dio el mismo tratamiento

térmico que a las demas muestras que si fueron modificadas, esto con el propdsito de

que todas tuvieran la misma historia térmica. Esta muestra sera considerada como un

asfalto de referencia, un blanco que nos permita establecer comparaciones con las

mezclas obtenidas por el mismo tratamiento térmico. El procedimiento que se llevo a cabo

se describe a continuacion:

a b~ 0N =

Montar el equipo como se muestra en la figura 4.2.

Fundir el asfalto PG64-22 (aproximadamente a 100 °C).

Colocar 100 gramos del asfalto en un recipiente de mezclado.

Poner el recipiente con asfalto en un bano de aceite.

Colocar la propela de tal forma que quede suelta y centrada sobre la superficie del
asfalto.

Calentar gradualmente hasta alcanzar 180 °C. La propela se hundira al fundir el
asfalto.

Levantar la propela medio centimetro y fijarla.

8. Seleccionar una agitacion de 200 RPM.

9. Mantener la temperatura constante con ayuda de un controlador de temperatura y

un transformador de voltaje (variac).

10. Mantener el asfalto bajo las condiciones de T y agitacién mencionadas 3 horas.

11. Al concluir el tiempo, detener la agitacion y apagar los equipos.
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12. Verter el asfalto en una charola de aluminio, en un anillo, en un tubo metalico y
en un tubo portamuestra, para las determinaciones de temperatura de
ablandamiento, penetracion, segregacion y viscosidad como se muestra en la

figura 4.3.

Figura 4.2 Equipo para modificacion de asfaltos.

Figura 4.3 Anillo, charola, tubo metalico y portamuestra Brookfield, conteniendo asfalto.

4.2.2 Mezclas de asfalto.

Se elaboraron 4 mezclas de asfalto grado PG64-22 con 1%, 2%, 5% y 10% m/m del
polimero Solprene 4318. Los recipientes de mezclado latas se llenaron de tal forma que
la cantidad total de asfalto mas polimero fuera de 100 gramos: 4 latas con 99¢g, 989, 95¢g
y 90g de asfalto a las cuales posteriormente se les agreg6 la cantidad de 1g, 2g, 5gy 10g

gramos de polimero respectivamente.
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Para la preparacion de las mezclas se consider6 que la cantidad resultante tenia que ser
suficiente para llevar a cabo todas las pruebas que se aplicarian a cada asfalto
modificado. Puede prepararse inicialmente una mayor cantidad previendo que algun
experimento puede salir mal o simplemente para repetirlo y verificar que el dato tomado

previamente es confiable.

4.2 .3 Asfalto modificado.

Para modificar el asfalto se llevd a cabo el mismo procedimiento que para la prueba de
asfalto sin modificar. Esta vez, después de fijar la propela, se seleccion6 una velocidad
de 300 RPM, se afnadio con ayuda de una espatula y durante un intervalo de 30 minutos
a 60 minutos el polimero, el cual fue previamente cortado finamente. A partir de ese
momento comenzaron las 3 horas de modificacion bajo condiciones, como se hizo

anteriormente, de 200 RPM y 180 °C, esto se puede observar en la fig. 4.4.

Figura 4.4 Modificacién de asfalto a 180 °C y 200 RPM.

Al concluir el tiempo de la modificacion, se llenaron nuevamente con el asfalto una charola

de aluminio, un anillo, un portamuetra Brookfield y un tubo metalico para llevar a cabo la
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prueba de segregacion, este tubo es de lamina metalica depresible, faciimente

seccionable mediante tijeras o navaja.

La modificacidon se llevo a cabo en un tiempo de tres horas, que es el considerable para

que el polimero se incorpore al asfalto. Se seleccioné la velocidad de agitador en 200

RPM, con estas revoluciones el polimero iba incorporandose de forma continua y la

velocidad era la adecuada para que no se derramara el asfalto sobre el equipo.

4.3 Pruebas de caracterizacion.

4.3.1 Prueba de penetracion.

La prueba se llevo a cabo mediante el siguiente procedimiento (ASTM D5).

2

8.
9.

Colocar en un bano de agua a 25 °C la charola de aluminio con asfalto modificado.
Esperar una hora para que la temperatura en toda la muestra sea uniforme.
Insertar la aguja en el penetrémetro vy fijarla.

Ajustar el penetrédmetro para que la lectura de penetracion sea de cero.

Colocar un elevador (gato) y encima de él la muestra.

Subir el gato hasta que la punta de la aguja toque ligeramente la superficie de la
muestra.

Presionar durante 5 segundos el mando (liberar la aguja) para que la aguja penetre
la muestra.

Tomar lectura de la penetracion.

Bajar el elevador para que la muestra se separe de la aguja.

10.Limpiar de forma vertical la aguja con estopa empapada de n-heptano.

11.Repetir los puntos del 4 al 10 10 veces, con la aguja en una parte de superficie

diferente.

12. Tomar el promedio de los datos y reportarlo como el valor de la penetracion.[25]

41



Figura 4.5 Penetrometro.

Algunas especificaciones del equipo de penetracion son que los valores de penetraciéon
se reportan en décimas de mm (1/10 mm), la masas de las diferentes partes del equipo
son: del huso (47.5 + 0.05) g, de la aguja (2.5 + 0.05) g, de la pesa (disco) colocado en
la parte superior del huso 50 g, lo que da un peso total de la carga de (100 + 0.05) g.[26]

Para realizar esta prueba, en caso de no contar con las charolas con las que se realiz6
este trabajo, se pueden elaborar manualmente pequenos recipientes para contener este
asfalto, lo que se pretende es que la superficie del mismo sea adecuada para realizar la
prueba.

La prueba se puede realizar sin el tratamiento previo del bafio de agua a 25 °C, si esta

temperatura es igual a la temperatura ambiente del lugar, en este caso hay que

cerciorarse que permanezca constante durante el tiempo en que se realiza la prueba.
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4.3.2 Prueba de temperatura de ablandamiento.

Para esta prueba, se llevé a cabo el siguiente protocolo (ASTM D36):

o~ N~

Verter en un vaso de precipitados de 1 litro, 700 mL de agua.

Colocar los anillos entandarizados con las muestras de asfalto en el columpio.
Centrar un balin en cada anillo con ayuda del anillo centrador.

Sumergir el columpio con las muestras colocadas en el bafo de agua.

Preparar una rampa de 5 °C/min, para este volumen de agua y temperatura

ambiente de (23 £ 1) °C, se programa la parrilla a 425 °C.

6. Calentar el bafio de agua en una parrilla eléctrica con agitador magnético.

7. Observar atentamente que el asfalto comienza a ablandarse.

Registrar la temperatura a la que el balin cae con el asfalto y toca la parte inferior
del rack.

— — Bafio
Termémetro
Al inicio de _ Al final de
la prueba la prueba

Lémina superior
2.5cm

Lémina inferior

o

bAgitador

Figura 4.6 Equipo de temperatura de ablandamiento.
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Para el experimento de ablandamiento, el anillo debe ser previamente preparado si es
que quedd un exceso de asfalto en la parte de arriba del mismo, es decir, el asfalto debe
quedar al ras de los bordes del anillo; este corte se debe realizar al menos un dia después
de que fue vertido y la prueba hacerse al menos un dia después de que fue cortado, esto

para permitir que el asfalto repose y el centro del mismo no esté caliente.[27]

Al iniciar la prueba, el balin debe estar bien centrado sobre el anillo para evitar que a la
hora de caer lo haga de lado o que se atore. La norma recomienda que a temperaturas
mayores a 80 °C se use etilenglicol en lugar de agua para que la formacién de burbujas
propias del cambio de estado no influyan en la caida del balin, debido a ello, el
experimento con la muestra segregada al 10% de polimero se repitio, empleando la

segunda vez etilenglicol.

3.3.3 Prueba de segregacion.

El procedimiento empleado se describe a continuacién (ASTM D7173):

1. Preparacién del bano de calentamiento. Verter aceite inorganico hasta
aproximadamente un tercio de un recipiente de aproximadamente 6.5 cm de
diametro por 15.5 cm de altura.

2. Para mantener sujetas verticalmente las muestras, atravesar con un alambre la
parte superior de cada tubo de metal depresible portamuestra. Es posible colocar
hasta cuatro portamuestras con asfalto.

3. Doblar el alambre de tal forma que en los extremos se pueda colgar de los bordes
del bafo.

4. Colocar el bafo con las muestras en una parrilla y colocar aislante térmico
alrededor del bafio.

5. Elevar la temperatura del aceite hasta 180 °C, auxiliarse de un controlador de
temperatura y un transformador de voltaje (variac).

6. Comprobar mediante un termopar que la temperatura permanezca constante por

tres horas.
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7. Transcurrido el tiempo, dejar enfriar, reposar, extraer los tubos portamuestra y
limpiar el aceite.

8. Cortar por la mitad el tubo con la muestra (la parte de arriba se denominara cabeza
y la parte de abajo se llamara cola).

9. Verter muestras de la cabeza y de la cola en charolas de aluminio y anillos por
separado.

10.Realizar a las charolas y anillos las pruebas de penetracién y ablandamiento ya

descritas.

PRUEBA DE ESTABILIDAD DE FASES
(Prueba de SEGREGACION)

Termopar fRec ipiente (Bafio)

Alambre
controlador de
temperatura —
et/// &Nivel de aceite

4_"_..l-"‘»::-r"h:lrnma.'r.'rr'u's, de
metal depresible
con asfalto

F

Contral de
voltaje

Parrilla Eléctrica Sencilla

Figura 4.7 Interior del equipo de segregacion.
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Figura 4.8 Vista “aérea” del equipo de segregacion.

Dos alambres con un total de cuatro portamuestras.

En la prueba de segregacion, se considero permitir la permanencia de las muestras de
forma estatica y a 180 °C por tres horas ya que con pruebas anteriores, se ha observado
que desde las dos horas se lleva a cabo (si es que la hay) la segregacién.[28] Puede
realizarse la prueba de segregacion de varios tubos al mismo tiempo, teniendo el debido
cuidado para evitar que el asfalto se derrame o que el aceite que se dilata pueda

contaminar las muestras.

4.3.4 Medicién de viscosidad.

El procedimiento que se siguio para esta prueba es el siguiente (IRAM 6837):

1. Encender el equipo para realiza la prueba, el cual consta de un horno controlador
de temperatura y el viscosimetro Brookfield.

2. Seleccionar una temperatura de 180 °C en el controlador del horno (termocelda),
esperar a que se estabilice.

3. En el Brookfield, presionar cualquier tecla para tarar en cero el equipo
(autozeroing).

4. Colocar el tubo portamuestra dentro del horno (termocelda).
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5. Presionar SELECT SPDL para seleccionar el numero del spindle (husillo) a utilizar
y presionarlo.

6. Colocar el spindle en el cabezal del eje del viscosimetro y manipular el elevador,
gato, para que la muestra cubra hasta la parte superior de la forma cilindrica,
donde disminuye su diametro el spindle.

7. Seleccionar las revoluciones por minuto (RPM) para comenzar el ensayo.

8. Registrar los valores para los que el torque esté entre 10 y 90 por ciento.

9. Presionar el boton SELECT DISP para cambiar en la pantalla el valor que
deseamos (torque, viscosidad, efuerzo e indice de corte).

10.Pararealizar una medicion a diferentes RPM, presionar MOTOR ON/OFF, ingresar
el numero de revoluciones, oprimir la tecla ENTER y nuevamente MOTOR
ON/OFF.

11.Terminada la experimentacion retirar el spindle y sacar la el tubo portamuestra del
horno.

12.Apagar el Brookfield y el controlador de temperatura.

Figura 4.9 Brookfield y termocelda. Componentes del equipo de viscosidad.
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Para el uso de este equipo hay que considerar ciertos criterios, por ejemplo, sobre a qué
altura del usillo debe quedar la muestra de asfalto y ya que no se cuenta con un manual
que especifique ello, para este trabajo se eligié que al comenzar a reducirse el tamafio
del diametro por lo que es importante que todas las mediciones se realicen de la misma

forma para reducir el error.

Un error tipico asociado a los viscosimetros es el porcentaje del torque dentro del cual se
debe trabajar, el manual del equipo nos indica que debe de ser a torques mayores de 10
y menores de 90 por ciento, que es cuando nos asegura que el equipo nos proporcionara

datos confiables y con un menor error asociado.

4.3.5 Morfologia del asfalto modificado.

El procedimiento para analizar la morfologia del polimero en el asfalto mediante

microscopio es el siguiente:

1. Preparar el programa Acquire en la computadora.

2. Introducir la muestra en una charola de aluminio de 61 mm de diametro interno y
25 mm de altura.

Colocar la charola en el microscopio.

Centrar el objetivo y comenzar a buscar el polimero.

Capturar la imagen y guardarla con la extension deseada (.jpg).

2 T

Continuar tomando otras micrografias.

La lampara puede utilizarse un maximo de 2 horas y s6lo ha de encenderse de nuevo
después de una hora. Los datos técnicos son: microscopio de la marca Karl Zeizz con
lampara de luz ultravioleta de (390-420) nm, objetivo de 10x, 20x y 50x y temperatura

ambiente de (23-26) °C aproximadamente.[22]
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5. RESULTADOS Y ANALISIS

5.1 Determinacion de la penetracion.
Para cada muestra de asfalto modificado se determiné el valor de la penetracién como el
promedio de las diez mediciones efectuadas, el valor final fue redondeado a un numero

entero. La tabla 5.1 y la figura 5.1 muestran los valores obtenidos:

Tabla 5.1 Penetracion.

Muestra (% polimero) Valor de penetraciéon (1/10 mm)
0 51+1.83
1 42 +0.82
2 39 +0.69
5 36 +1.25
10 33+2.19

55

51
50
45

42
40 39
36

35 l ’

0 1 2 5 10

Concentracion (% m/m)

Penetracion

Figura 5.1 Penetracion vs. concentracion de polimero.
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Los resultados y la grafica permiten realizar el siguiente analisis:

e Elvalor de la penetracion del asfalto sin modificar, el cual definimos como el blanco
(ver pag. 38) no se conserva en las mezclas, ya que la presencia del polimero
incide sobre la penetracion del asfalto modificado.

e El valor de la penetracion varia también a diferentes concentraciones de polimero.

e A mayor concentracion de polimero, la penetracion disminuye.

e EI mayor cambio en el valor de la penetracién fue del blanco a 1% m/m de
polimero: 9 unidades.

e A partir de 1% m/m y hasta 10 % m/m de polimero, la penetracion disminuye 3

unidades en cada caso.

5.2 Determinacion de la temperatura de ablandamiento.

Para cada muestra de asfalto modificado se determiné el valor de la temperatura de
ablandamiento mediante el procedimiento antes descrito. Las incertidumbres asociadas
a los valores de la prueba de temperatura de ablandamiento, son las que indica el
estandar ASTM D36 de 2 °C (ver Anexo lll). En la tabla 5.2 y la figura 5.2 se muestran

los valores obtenidos:

Tabla 5.2 Temperatura de ablandamiento.

Muestra (% polimero) Temperatura (°C)
0 51+2
1 54 £ 2
2 5712
5 64 +2
10 802
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Figura 5.2 Temperatura de ablandamiendo vs.concentracién de polimero.

Los resultados y la grafica permiten realizar el siguiente analisis:

o Latemperatura de ablandamiento del blanco no se mantiene para las mezclas, ya
que la presencia del polimero incide sobre la temperatura de ablandamiento del
asfalto modificado.

e El valor de la temperatura de ablandamiento varia también a diferentes
concentraciones de polimero.

¢ A mayor concentracion de polimero, la temperatura de ablandamiento aumenta.

e EI mayor cambio en el valor de la temperatura fue de 5% m/m a 10% m/m de
polimero: 16 °C.

e A partir del blanco hasta 2%, la temperatura aumenta 3 °C y de 2% m/m a 5%

m/m de polimero, aumenta 7 °C.
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5.3 Calculo del indice de penetracion.

Con los resultados anteriores, se obtuvieron los siguientes valores de indice de
penetracion IP para las diferentes muestras que se muestran en la tabla 5.3. Para
visualizar y analizar la tendencia que sigue el indice de penetracidén se elaboré la figura
5.3.

Tabla 5.3 indice de penetracion.

Muestra (% polimero) Susceptibilidad A indice de penetracién IP
0 0.05 £ 0.01 x10" -0.9 £ 0.8 x10""
1 0.04 £ 0.01 x10" -0.6 £ 0.4 x10"
2 0.04 £ 0.01 x10™" -0.2 £ 0.4 x10"
5 0.03 £ 0.01 x10" 1.0 £ 0.7 x10"
10 0.03 £ 0.01 x10" 3.3+1.2x10"
3.5
® 33
y=0.42x - 1.00 g
3.0 R?2=0.9978

indice de penetracién

11

Concentracion (% m/m)

Figura 5.3 indice de penetracion vs. concentracion de polimero.
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Los resultados y la grafica permiten realizar el siguiente analisis:

¢ Elindice de penetracion del blanco es menor que los correspondientes indices de
los asfaltos modificados.

e A mayor concentracion de polimero, el indice de penetracion aumenta.

e El mayor cambio en el valor del indice de penetracion fue de 5% m/m a 10% m/m
de polimero: 2.3 unidades.

e Del blanco al 1% m/m de polimero, el indice de penetracién aumenta 0.3 unidades;
de 1% m/m a 2% m/m de polimero, 0.4 unidades y de 2% m/m a 5% m/m de
polimero, 1.2 unidades.

¢ A mayor concentracion de polimero, disminuye la susceptibilidad térmica A (ver
pag. 31).

e El blanco, que tiene un valor mas grande de susceptibilidad térmica, cambia mas
rapidamente su comportamiento termomecanico con alguna perturbacion.

e El asfalto con 10% m/m de polimero que tiene la mayor susceptibilidad térmica A,
tendra la menor resistencia a cambiar sus propiedades mecanicas por efecto de
la temperatura.

e Latendencia que se observa en la figura 5.3 obedece a un comportamiento lineal,
con una ecuacion y = 0.42x — 1.00 y una R? de 0.9978.

e La ordenada al origen que proporciona la ecuacién anterior, que tiene un valor de
-1.0098, indica el indice de penetracidon que tiene en teoria el asfalto sin modificar,
mismo que es unicamente 0.10 unidades menor que el valor del indice de
penetracién experimental obtenido, que es de -0.9.

e La pendiente que proporciona la ecuacion anterior, que tiene un valor de 0.42,
indica el aumento proporcional del indice de penetracion con respecto al cambio
de concentracion del polimero en la muestra. Lo anterior, significa que por cada
1% m/m de polimero agregado al asfalto, el indice de penetracion aumentara 0.42
unidades, esto se comprueba con el cambio de (1-2) % m/m de polimero en el cual
el indice de penetraciéon aumenté 0.4 unidades, lo que significa una diferencia de

0.02 con respecto al valor teorico esperado.

53



Con la informacién de la grafica, al interpolar y dada cierta concentracion de
polimero, se puede conocer el indice de penetracion o viceversa.

Gracias a lo anterior, se conoce el valor limite tedrico de concentracién de polimero
en el cual un asfalto se considera tipo sol o normal, el ideal para la construccién y
pavimentacion, el cual es de aproximadamente 5% m/m de polimero (sin tomar en
cuenta aun el efecto de la segregacion).

El rango dentro del cual se encuentran también los asfaltos tipo sol involucran los
que estan al 1%, 2% y 5% m/m de polimero.

Los resultados obtenidos son validos para el diagrama del IP que normalizé la
V.S.S. (que se mostrd en el capitulo 2 del presente trabajo): conociendo el IP y un
valor, ya sea penetracién o ablandamiento, se puede conocer el otro con ayuda

del diagrama sin la necesidad de realizar calculos.

5.4 Prueba de segregacion.

A partir de las muestras de la prueba de segregacion se obtuvieron los valores de

penetracion y temperatura de ablandamiento que se muestran en las tablas 5.4 y 5.5 para

cada porcentaje de polimero, tanto de las muestras de la cabeza como de la cola.

Con el fin de comparar los resultados de las muestras segregadas con la mezcla sin

segregar y observar de forma mas facil estos datos, se muestran también las figuras 5.4,

5.5 que se muestran cada una después de su grafica.

Tabla 5.4 Penetracion de las muestras segregadas.

Muestra (% polimero) Cabeza (1/10 mm) Cola (1/10 mm)

1 42.00 + 2.56 41.00 +1.15
2 39.00 £ 2.77 37.00 £ 2.03
5 48.00 +1.89 32.00 £ 0.69
10 64.00 + 1.37 19.00 £ 1.07
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Figura 5.4 Comparacion de la penetracion de las muestras sin segregar (mezcla) y las cabezas (SG

cabeza) y colas (SG cola) de las muestras segregadas vs. concentraciéon de polimero.

Los resultados y las graficas permiten realizar el siguiente analisis:

e En el caso de 1% m/m y 2% m/m de polimero, el asfalto no segrega ya que los
valores de penetracion no cambian para las muestras segregadas en la cabeza y
cola.

e La segregacion se da en las muestras de 5% m/my 10% m/m de polimero.

e Cuando el asfalto segrega, la penetracion aumenta en la muestra de la cabeza y
disminuye en la muestra de la cola.

e Con lo anterior se deduce que el polimero segrega hacia abajo: debido a que la
parte de abajo es la que tiene mayor resistencia a ser penetrada, se asegura que
por causa del calentamiento, el polimero migré hacia esta parte; caso contrario
ocurre con la muestra de la cabeza, ya que al perder parte del polimero que

contenia, opone menor resistencia a ser penetrada.
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Temperatura (°C)

Tabla 5.5 Temperatura de ablandamiento de las muestras

segregadas.
Muestra (% polimero) Cabeza (°C) Cola (°C)
1 54 + 2 5512
2 57 2 58 £ 2
5 68 + 2 752
10 81+2 92+2
95
90
85
80
75
—@— Mezcla
70 —ll— SG cabeza
65 SG cola
60
55 /
/
50
1 3 5 7 9 11

Concentracion (% m/m)

Figura 5.5 Comparacioén de la temperatura de ablandamiento de las muestras sin segregar (mezcla) y las

cabezas (SG cabeza) y colas (SG cola) de las muestras segregadas vs. concentracion de polimero.

Los resultados y las graficas permiten realizar el siguiente analisis:

En el caso de 1% m/m y 2% m/m de polimero, el asfalto no segrega ya que los
valores de temperatura de ablandamiento no cambian para las muestras
segregadas en la cabeza y cola.

La cola tiene una mayor temperatura de ablandamiento, opone mayor resistencia

a que el balin la deforme; sucede lo contrario con la muestra de la cabeza, ya que
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al perder parte del polimero que contenia, opone menor resistencia a que el balin

la deforme, es decir, que la haga fluir.

o Los asfaltos modificados del presente estudio que no presentan separacion de

fases cuando se almacenan, o son transportados a las temperaturas tipicas de

procesamiento, intervalo de130°C a180°C, bajo condiciones estaticas, son los que

tienen 1% m/m y 2% m/m de polimero.

¢ Los asfaltos modificados del presente estudio que presentan separacion de fases

y por tanto deben mantenerse bajo agitacion constante cuando se almacenan, o

son transportados a las temperaturas tipicas de procesamiento (30°C a 180°C),

son los que tienen 5% m/m y 10% m/m de polimero.

5.5 Medicion de la viscosidad.

Se midid la viscosidad para cada muestra de asfalto modificado a diferentes

concentraciones de polimero y a su vez a diferentes revoluciones por minuto, con el

objetivo de conocer la relacién entre ellos. Los valores obtenidos se muestran a

continuacién en la tabla 5.6.

Tabla 5.6 Medicion de la viscosidad.

0% m/m polimero

Viscosidad (cP) 1381 1104 989 934
RPM 150 200 230 250
Temperatura (°C) 180 180 180 180
Torque (%) 11.0 124 13.3 139
S str (d/cm?) 61 714 765 792
S rate (1/s) 51 68 78.2 85
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Tabla 5.6 Medicion de la viscosidad (continuacion).

1% m/m polimero 2% m/m polimero
Viscosidad (cP) 156.7 125.3 1122 100 165 142.5 138 137
RPM 150 200 230 250 150 200 230 250
Temperatura (°C) 180 180 180 180 180 180 180 180
Torque (%) 11.9 13.4 13.9 141 10 11.4 12.7 13.7
S str (d/cm?) 77.7 92.2 974 991 833 969 1079 1164
S rate (1/s) 51 68 78.2 85 51 68 78.2 85

Tabla 5.6 Medicion de la viscosidad (continuacion).

5% m/m polimero 10% m/m polimero
Viscosidad (cP) 276.7 2725 269.6 268 970 915  872.8 830
RPM 150 200 230 250 150 200 230 250
Temperatura (°C) 180 180 180 180 180 180 180 180
Torque (%) 16.6 21.8 24.8 26.8 58.7 73.8 81.1 83.5
S str (d/cm?) 1411 1853 210.8 227.8 4879 616.2 680.8 702.1
S rate (1/s) 51 68 78.2 85 51 68 78.2 85

Para visualizar mejor los datos anteriores, se muestran las siguientes figuras, en las que
se observa el comportamiento de la viscosidad contra la concentracion (figura 5.6) y la

viscosidad y esfuerzo cortante contra la rapidez de deformacion (figuras 5.7 y 5.8).
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Figura 5.6 Comparacion viscosidad vs. concentracién de polimero.

Los resultados y las graficas permiten realizar el siguiente analisis:

e La presencia de polimero afecta el comportamiento viscoso del asfalto, de manera

250 RPM
230 RPM
200 RPM
150 RPM

que los asfaltos modificados presentan mayores valores de viscosidad que los

valores correspondientes del blanco.

e La viscosidad de las muestras varia a diferentes concentraciones de polimero.

e A mayor concentracion de polimero, aumenta la viscosidad de la muestra.

e El mayor cambio en la viscosidad se dio de 5% m/m a 10% m/m de polimero: 720

cP aproximadamente.

e Los incrementos en la proporcion de polimero en las mezclas, al pasar de 0% m/m

en el blanco a 1% m/m, de 1% m/m a 2% m/m, y de 2% m/m a 5% m/m de polimero,

generaron incrementos aproximados de 15, 18 y 130 cP respectivamente.
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Figura 5.7 Comparacioén de viscosidad vs. rapidez de deformacién de polimero.

De la grafica anterior se observa que a diferente rapidez de deformacion, la viscosidad

del fluido se comporta de forma distinta:

A mayor rapidez de deformacion, para el caso de la muestra con 10% m/m de
polimero, la viscosidad disminuye. El fluido se comporta como un fluido no
newtoniano pseudoplastico, esto es, que no depende del tiempo de aplicacion de
la fuerza si no de la rapidez de deformacion y que es caracteristico de asfaltos
modificados con polimero a altas temperaturas.

Al aumentar la rapidez de deformacion, para las muestras de 5%, 2%, 1% m/my
el blanco, la viscosidad se mantiene constante, lo que se traduce como un fluido
de tipo newtoniano, caracteristico de los asfaltos convencionales a altas

temperaturas.
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Figura 5.8 Comparacion del esfuerzo cortante vs. rapidez de deformacion.

grafica anterior se observa que a diferente rapidez de deformacion, el esfuerzo

cortante del fluido se comporta de forma distinta:

A mayor rapidez de deformacion, para el caso de la muestra con 10% m/m de
polimero, el esfuerzo cortante aumenta. El fluido se comporta como un fluido no
newtoniano pseudoplastico, esto es, que no depende del tiempo de aplicacion de
la fuerza si no de la rapidez de deformacion y que es caracteristico de asfaltos
modificados con polimero a altas temperaturas.

Al aumentar la rapidez de deformacion, para las muestras de 5%, 2%, 1% m/my
el blanco, la viscosidad aumenta de forma proporcional, lo que se traduce como

un fluido de tipo newtoniano, caracteristico de los asfaltos convencionales a altas

temperaturas.
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5.6 Microscopia de fluorescencia.

Al iluminar las muestras de asfalto modificado con una luz ultravioleta, el asfalto
absorbera la radiacion y la disipara en forma de calor, ofreciendo una imagen obscura,
mientras que el polimero del presente estudio absorbera la radiacién y la reemitira en
forma de fluorescencia, la imagen se observara blanca. En las imagenes obtenidas de
asfalto modificado, se distinguen dos fases: una clara y una oscura, que corresponden a

la fase rica en polimero y a la fase rica en asfalto respectivamente.

La proporcion del area que ocupan las fases ricas en polimero y ricas en asfalto,
dependen de la concentracion del polimero en la mezcla: en general, la cantidad de
superficie clara es directamente proporcional a la concentracion de polimero presente en

ella.

Las figuras 5.9 a 5.13 muestran micrografias de fluorescencia representativas del

presente trabajo:

Figura 5.9 Muestra al 5% m/m de polimero (10x). Figura 5.10 Muestra al 5% m/m de polimero (20x).
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Figura 5.11 Muestra al 5% m/m de polimero (40x).

A partir de las imagenes obtenidas se pueden realizar el siguiente analisis:

Cuando la concentracién es menor (muestra de asfalto al 5% m/m de polimero):

e El polimero presenta una morfologia con particulas de forma esférica
e Tamafos relativamente pequefios de particula (10 um)

e Distribucion del polimero de forma aislada y poco uniforme.

Figura 5.12 Muestra al 10% m/m de polimero (10x). Figura 5.13 Muestra al 10% m/m de polimero (40x).

A partir de las imagenes obtenidas se pueden realizar el siguiente analisis:
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Cuando la concentracidn es mayor (muestra de asfalto al 10% m/m de polimero):

e El polimero presenta en aglomeraciones en forma de lineas intercaladas.
e La distribuciéon de ambas fases es mas uniforme.

e La distribucion del polimero se debe al hinchamiento del mismo.

En ambos casos el asfalto permanece como la fase continua, ya que se observa la
presencia de un velo blanco, sin embargo, comienza a integrarse mejor la red polimérica

cuando el polimero se encuentra al 10% m/m, se forman velos mas espesos y listones

de polimero hinchado.

64



6. CONCLUSIONES

Habiendo hecho el respectivo analisis de resultados, se han obtenido las siguientes

conclusiones:

A mayor concentracion de polimero en el asfalto, menor penetracion ya que
polimero le da al asfalto mayor resistencia a ser penetrado.

A mayor concentracion de polimero en el asfalto, mayor temperatura de
ablandamiento ya que el polimero hace al asfalto oponer mayor resistencia al flujo
y el sistema necesita mayor temperatura para ablandar el asfalto para que el balin
lo haga caer.

A mayor concentracion de polimero en el asfalto, menor susceptibilidad térmica,
esto es, menor sensibilidad a algun cambio provocado por efecto de la
temperatura.

A partir de los datos de temperatura de ablandamiento y penetracion de asfaltos
modificados con polimeros a diferentes concentraciones de polimero, se puede
conocer el indice de penetracion y con la recta que resulta de unir estos puntos se
puede interpolar para diferentes datos no conocidos.

La segregacion es un factor importante a tomar en cuenta. Los asfaltos
modificados con 5% m/my 10% m/m de polimero presentaron separacion de fases
al permanecer almacenados sin agitacion, es decir, segregaron, por lo que para
ser empleados sera necesario que sean mantenidos en recipientes agitados, ya
sean tanques de almacenamiento o pipas de transporte.

El asfalto seleccionado como el mejor en el caso de que se usara Solprene 4318
como modificador es el que tiene una concentracion de 2% de polimero el cual
tiene una penetracién de 39, una temperatura de ablandamiento de 57 °C y un
indice de penetracion de -0.2, lo que clasifica a nuestro asfalto como tipo sol o
normal que es el ideal para la construccion y pavimentacion.

La microscopia de fluorescencia indica que a mayor concentracion de polimero, la
distribucién de las fases ricas en asfalto y en polimero sera mas uniforme, lo que
indica que el asfalto se integrara de mejor forma a la red polimérica y que lo

anterior se debe al hinchamiento del polimero por efecto de la temperatura.
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Las proporciones de polimero empleadas en el presente estudio fueron
seleccionadas a fin de tener un intervalo de concentraciones de polimero
relativamente amplio, no obstante, los valores tipicos de proporcion de polimero
para modificar asfalto para carpeta vehicular se encuentran en el intervalo de 2%
m/m a 3.5% m/m de polimero, principalmente por razones de costos, por lo que se
ratifica que el mejor asfalto modificado de este estudio, para aplicacion en carpeta
vehicular es el que contiene 2% m/m de polimero termoplastico Solprene 4318.

Los asfaltos con la proporcién de polimero 5% y 10% p/p de polimero pueden tener
diferentes aplicaciones, principalmente como impermeabilizantes, debiéndose

tener en cuenta lo observado respecto a la agitacion.
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8. ANEXOS

Anexo l. Hoja técnica del polimero Solprene 4318.
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Anexo Il. Modelo micelar original: asfalto tipo sol y tipo gel. [29]
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Anexo lll. Estandares ASTM D 5-86 y D 36-86 (reaprobados en 1989)
traducidas.[25]

ASTM. Designadon: D5-86. Metodo Estandar para Prueba de Penetracion de Materiales
Bituminosos’
Este metodo estAndar &5 emitico bajo la desigracion 03: el nmers inmeadisto despuss de la asiznadon indica el ako de

I= Bprobacion o, &0 caso de revision, & sho de B Oikima reyvisidn, £ nlmero sntre perdntasis indics =1 aho de s Oitima
ra-aprodsdon. El supsrindice &psilon (] indica un camoio oe editorial sasge |3 ditima ravision o re-sprobacian.

Este metoso ha sido aprobaco para su uso por agercas del Daportomente de Dafanso v para el ingice Dol o=
Especificocionas y Estandares.

1. Alcance

1.1. Este metodo comprende el proceso para la determinacion de penetracion en materiales
bituminosos solidos y semi-solidos. Materiales cuya penetracion esté debajo de 350 dmm pusden
ser caracterizados en equipos estandares de medicion bajo el procedimiento experimental
descrito a continuacion. Para los materiales gue presenten penatraciones entre 350 y 500 dmim se
usaran equipas especiales o modificaciones al procedimiento, ambas modificaciones se muestran
en el apartado 9.3.

1.2. Este estandar puede involucrar materioles, procedimientos y equipo peligrosos. Este estandar
no pretends ahordar todos los problemaos asociados con su uso; esto &5 responsabilided del uswario
al establecer Ias condiciones de segquridod y solud apropiodas a las procticas, asi como determinar
Io aplicabilidod de las imitaciones reguigtorios a pricn @ su uso.

2. Documentos de Referencia

2.1. Estandares ASTM:

C670 Estandar de Practicas y Estatutos de Precision para |la Preparacion de Prusbas en Materiales
de Construccion”.

02398 Metodo Estandar para Prueba de Temperatura de ablandamiento de Betun en Etilenglicol
{&nillo-balin)®.

E1 Espedficacidn para Termdmetros ASTM".

E77 Meétodo Estandar para la Inspeccion y Verificacion de Termometros "Liquido en vidrio”.

2.2, Estandares AN
Bas5.1 Textura Supsarficial.

2.3. Estandares iP:
Estandar para Termometros IP.
3. Definicion

3.1. Penetrocion. Expresado a un material bituminoso, se refiere a la distancia en décimas de
milimetra que una aguja estandarizada, en posicion vertical, penatra una muestra de material bajo
condiciones conocidas de peso, tiempo y temperatura.



4, Resumen del Metodo

4.1. La muestra es derretida v enfriada bajo condiciones controladas. La penetracion es medida
€on un penetrometro usando un meétodo que emplea una aguja estandarizada aplicada sobre la
muestra bajo condiciones especificas.

5. Imiportancia y Aplicaciones

5.1. La prueba de penetracion es usada como una medida de consistencia. altos valores de
penstracion indican una consistencia mas suave.

6. Equipo

6.1. Equipo de penetrocion. Cualquier equipo de penetracion gue permita al soporte del aguja
[husilla) moverse verticalmente sin friccion v sea capaz de indicar la profundidad de la penetracion
con exactitud de 0.1 mm, sera apto. €l peso del husillo debera de ser de 47.5 £ 0.05 g. El peso total
del aguja y &l husillo en conjunto debera de ser de 50.0 20.05 g. Pesas de 50 £ 0.05 gy 100 £ 0.05
g deberan seran colocadas para las cargas totales de 100 g v 200 g, requeridas para condiciones
experimentales especiales. La superficie de cada contenedor de muestras debera de ser plana y &l
angulo comprendido entre el émbolo del husillo debera ser de 90° aproximadaments. El husilla
debera ser faciimente desprendido para verificar su peso.

6.2. Agujo de penetrocion:

6.2.1. El aguja de penetracion [Ver Figura 0.1) debera estar hecha completamente de acero
inoxidable regular v temperado, grado 440-C o igual, HRC de 54 3 60. Debera medir 50 mm (2 in)
de largo aproximadamente v de 1 a 1.02 mm [0.0384 & 0.0402 in] de diametro. Debera tener
geometria conica en &l extremo afilado, conteniendo un angulo entre 8.7 v 9.7° sobre |a longitud
conica. El cono deberd ser coaxial con el cusrpo recto del aguja. La variacion axial total de |3
insercion entre las superficies conica y recta del aguja no debera exceder los 0.2 mm (0.008 in). La
punta truncada del cono debera ser de un diametro entre 0.14 y 0.16 mm [0.0055 v 00063 in) v
alineado con &l eje del aguj en 2°. El borde entero de |la superficie truncada debera estar afilado v
lire de asperezas. Cuando la textura de la superficie es medida de acuerdo con el ANS (American
Mational Standard] B46.1 o &l equivalents del Reine Unido, la altura superficial promedio de la
rugosidad en la parte conica debera estar entre 0.2 y 0.3 pum (8 y 12 pin). El aguja debera estar
montada en una férula de laton o acero inoxidable de 403 45 mm (1.57 a 1.77in).

50.A mm ., Rasmm
Figura 0.1. Agujs de Penetracion

La férula debera de tener 3.2 0.05 mm (0.12 * 0.003 in) de diametro y 38 £ 1 mm (1.5  0.04 in)
de longitud. £l aguja debera estar ngidamente montada en |a férula. €l indicador de lectura de la
punta de la aguja v cualquier parte de ésta unida al eje de la férula no debera exceder 1mm (0.04
in). El peso en conjunto de la férula v el aguja debera de ser de 2.50 £ 0.05 g (un tornillo al final de
la férula o un orificio al costado es indispensable para controlar el peso del aguja). Las marcas de
identificacion deberan de ser colocadas en la férula para cada aguja. Las mismas no deberan de
estar repetidas por el fabricante por un periodo de 3 anos.
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£.2.2. Las agujas usadas en prusbas de materiales deberan cumplir estos requerimientos conforme
a las especificaciones mostradas, probadas previamente por una agenca certificada.

MWofa 32. En los Estados Unidos, el fabricante o los mboratorios comercimles certificaran @ms sgujas conforme s las
warisntes permitidas. En el Reing Unido &l Laooratorio Macional oe Fisics sers & enmrgado de certificar kas agujas.

6.3. Recipiente de g Muestra. Se debera usar un cilindro de metal o cristal, con fondo plano de las
siguientes dimensiones:

Para penetracones deoajo de 200 [@mmi:

Digmetro [mmi] L]

Profundided interna [mmi] 3%
Pars penatradones aptre 200 y 330 [dmmi:

Dismatrg [mm] 70

Profundided interna [mmi] 43

Mota 33. En los Estadas Unidos, los contenedores conocidos como lstas de sstaho o recipientes pars pomads deberan
de tener dimensionss aproximacss a las requeridas. Un contenedor de 3 oz e5 usado pars penetraciones deoajo de 200
dmm y un contenador de & 0T SEME USAGO DArE peretracones de 200 & 330 dmm.

6.4, Bafio de Agus. Un bahio con una capacidad minima de 10 litros v capaz de mantener wna
temperatura de 25 £ 0.1 °C o cualguier otra temperatura de prusba con una variacion no mayor a
0.1 °C. El bafio debera tener un soporte perforado para colocar las muestras en una posicién no
menor @ 50 mm del fondo ¥ no menor a 100 mm bajo la superficie del agua en el baho. 5ila
prueba de penetracion es efectuada en el mismo bano, 52 necesitara un soporte capaz de resistir
la prusba con 2l penetrometro. Para pruebas de penetracdion con temperaturas muy bajas, debera
de usarse una solucion de salmuera.

Mot 34. Es recomandabls usar mgus destilada para =i batio. Eviter s confRminacion por sgantes tersoactivos y otros
quimicos &n &l Dano de mzus; SuU presencia podna afectar los valores obtenidos.

£.5. Pigto de Transferencia. Cuando sea necesario, &l plato debera tener una capacidad minima de
350 mL y una profundidad suficiente para cubrir por completo el recipiente de la muestra. Debera
de contar con un soporte firme capaz de prevenir movimientos. Un soporte de tripode con tres
puntos de contacto para el recipiente de la muestra es ideal para garantizar lo anterior.

6.6. Medidor de Tiempo. Para penetrometros manuales cualquisr cronometro eléctrico, un
temporizador o cualquier dispositivo de cuerda que pueda medir un intersalo de 60 5 con una
incertidumbre de £ 0.1 5 o0 menos. Un contador audible ajustado para un pulso cada 0.5 5 podra
ser usado. El tiempo para wn intervalo de 11 pulsos debera de ser de 5 % 0.1 5. Cualguier
temporizador automatico incorporado al penetrometro debera estar calibrado para proporcionar
el intervalo dessado con £ 0.1 s de precision.

6.7. Termametros. Liquido en vidrio calibrados a las condiciones adecuadas con subdivisiones tales
para medir con una incertidumbre maxima de 0.1 °C (0.2 °F) o cualguier otro dispositivo
termometrico de igual exactitud.

Los termometros deberan de cumplir los requerimientos de Especificacion E1.

6.7.1. Los termometros adecuados mas usados son-

MUmEn ASTH Rango
17Coi7F 198 X7 °C [66 = BO *F)
SE3ICoE3F -2m+432 "C (18 885 °F
S4CoF a3 (TTa L3 %)
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6.7.2. El termdmetro usado para el baho de agua debera ser calibrado periddicamente de acuerdo
al métodao E77.

7. Preparacion de la Musstra

7.1. calentar cuidadosaments la musstra con agitacien constante para evitar sobrecalentamiento
local hasta convertirla en liquido. Bajo ninguna circunstancia la temperatura debe sobrepaszar
60 °C por encima de la temperatura de ablandamiento estimada de acuerdo al Método D2338, o
mayores a 90 °C por arriba de la termperatura de ablandamiento del asfalto. Mo calentar muestras
por mas de 30 min. Evitar la formacicn de burbujas dentro de la muestra.

7.2. verter la muestra en el recipients hasta la profundidad deseada, cuando se enfrie hasta la
temperatura para realizar la prueba, la profundidad de la muestra debera ser por lo menos 10 mm
mayor que la profundidad esperada de penetracion del aguja. verter dos porciones separadas
para cada variacion en las condiciones experimentales.

7.3. cubrir contra el polvo cada recipiente (la forma mas conveniente de hacerlo es cubrirlo con un
vaso de precipitados) y permitir el enfriamiento en una atmosfera a una temperatura entre 15 y
30 °C para 1 @ 1,2 h para el recipiente pequeno v 1 1/2 6 2 h para el mas grande. A continuadion
colocar las dos muestras con el plato de transferencia, en caso de ser usado, en &l banho de azua
controlando la temperatura a las condiciones experimentales. Mantener el recipiente mas
pequeno (3oz]jde1a11/2 hydel 1/ a 2 h para el mas grande (& 0z).

&, Condiciones Experimentalas

E.1. Donde las condiciones experimentales no estan especificadas a la temperatura, carga v
tiempos indicados de 25 °C (77 °F), 100 g, ¥ 5 5, respectivamente. Oftras condiciones puaden ser
usadas para experimentos especiales tales como se muestran a continuacion:

Temperatura [T ["Fj) Carga [ Tiemoo [5]
l:ll:lll 204 B0
4392 200 &0
46.1 [111) L11] 5

Estas condiciones deberan de ser reportadas en caso de ser empleadas.
9, Procedimiento

%.1. Examinar &l soporte de la aguja v la guia para asegurar |z ausencia de agua y otras sustancias
ajenas. Limpiar 2l aguja de penetracion con tolueno u otro solvents adecuzdo, sscar con un pano
limpio & insertar &l aguja en el penetrometro [Mota 35). A menos que otro procedimiento sea
especificado, colocar la pesa de 50 g encima del aguja, asegurando que |a carga total sea de 100 &
0.1 g. 5i la prueba es realizada con el penetrometro en el bafio de agua, colocar el recipients de la
muestra directaments an el soporte sumergido del penetrometro. Bantener el recipients de la
muestra completaments cubierto por el agua del bafio. 5i la prusba es realizada con el
penatrémetro fuera del bano, colocar el recipiente de la muestra en &l disco de transferencia,
cubrir completamente el recipients con agua a la temperatura del banho v colocar el disco de
transferencia en el recipiente del penetrometro. Esto se lograra al colocar la punta del aguja en
contacto con su propio reflejo en la superficie de la muestra, el lugar debera de contar con la
cantidad de luz adecuada para garantizar lo anterior (Mota 36). Tomar nota de la lectura en &
lector o tarar el marcador en cero. Rapidamente liberar el soporte del aguja para el periodo de
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tiempo especifico ¥ ajustar el instrumento para medir la distancia penetrada en décimas de
milimetro. 5i el recipiente de la muestra se musve de su lugar, ignorar 2l resultado.

Nofa 35, Para dertos tipos de asfaltos, algunes veoss seran ootenidos resulados ematicos, cuando esto sucede, |o
acpstumbraco en el R=ino Uniso =5 dar un pre-tratamisnto @ |as sgujas, sumergisndalas un solucon al 1 % e Addo
aleice por 3 min, postericrmente secar y correr ks prusba. Esta practics no s= efechis en los Estados Unidos.

Noka 36. La colocacion del aguja pusds ser asistids usando wn tube iluminaso de metacritato de metilo.

©.2. Hacer minimeo tres determinzaciones en distintos puntos en la superficie de la muestra, a no
menos de 10 mm de la pared del recipiente y separadas entre si 3 no menos de 10 mm. 5i 52 usa
plato de transferencia, regresar al bafo de agua la muestra junto con el plate de transferencia
entre cada determinacion. 5i la penetracion es mayor a 200, usar por lo menos tres agujas, hasta
completar tres determinaciones en cada una.

Nofa 37. Pare propasito de medican, las peretracionss 2 temperaturas distintas 23 °C {77 °F| deberan ser hechas sin
remover la mussstrs dal Dafo de mzus.

9.3. Las agujas, recipientes y otras condiciones descritas en este meétodo estan considerados para
penstracionses superiores @ 350, Sin embargo, 2l método esta previsto para determinaciones
directas superiores a 500 utilizando recipientes v agujas especiales. El recipiente debera tener
coma minimo 60 mm de profundidad. El velumen total del material en el recipiente no debera
exceder 125 mL para permitir el control de |a temperatura por transferencia de energia.

2.3.1. Las agujas especiales usadas para cada determinacion debera de cumplir con los
requerimientos de paso y dimensiones dal punto 6.2, exceptuando la longitud minima expuesta
del aguia, la cual debera de ser de S0 mm.

9.3.2. Una magnitud aproximada de la penetracion para materiales con alta penetracion puede ser
obtenida usando el aguja estandar y un recipiente de & oz, pero con una carga de 50 g La
penetracion sera calculada multiplicando el resultado obtenido de la carga de 50 g por la raiz
cuadrada de 2. Esto es:

PeEnstracon de canga menor m 100 g

= PERetracion con cergs menor & 30 g € 1414

Tabila 0.1. Criterios e Precision

Deseimcian Rango Aceptabis
Estandar o pam Dos
Material Coeficiente de Resuitados
ariscion Experimantaias
115) o 15 %] [D2s] o (D25 %)
Frecision. Operadar individual:
Asfaltos & 77 °F (23 °C), debajo de 30, wridades. 0.33 i
Asfaftos a 77 °F (23 "C), penetracion de 30 y superior, 11 3
poncerinje promedia.
Alquitran a 77 °F |23 LA porceninje promedia. 3.2 13
Frecision. Operagares miRiples:
Asfaltos & 77 °F (23 *C). debajo de 50, unidades. 14 4
Asfaltos @ 77 °F (23 UC), penetracion de 30 y superior, k3] 2
poncerinje promedia.
Alguitren a 77 °F (23 "C]", unidades. 14 4

" Los astimados de precision pars skquitranss astin bazsdas en resuEadcs pars o5 muUssEras con penstracion de 7y 24,
Los estimados no G=ben sar aplicados pars materisles mas duros 0 mas susves,
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El reporte de los resultados obtenidos con este procedimiento debera indicar el fundamento de
esta prushba.

10. Reporte

10.1. El reporte mas cercano en unidades de penstracion [dmm], debera ser el promedio de tres
penatraciones cuyas valores no difieran mas alla de los siguientes valores:

Fenetracion D=4s 0m 145 130 8 245 250
Diferencia maxima entre la determinacan mas 2 4 ] B
=iy b= mas bajo
10.1.1 5i las diferencias exceden estos valores, repetir [a prueba usando una segunda muestra.

10.1.2. 5i la tolerancia maxima es excedida nuevamente, ignorar los resultados y repetir el
exparimanto en su totalidad.

11, Precision y Consideraciones [Mota 38)

11.1. El criterio para calificar |a confiabilidad de los resultados de penetracion obtenidos a partir
de este método son dados en la Tabla 0.1. Los valores dados en la Columna 2 de la Tabla 0.1 son
las variaciones estandar o los coeficientes de variacion mas apropiados que han sido encontradas
para los materiales y las condiciones de experimentales descritas en la Columna 1. Los valores
dados en la Columna 3 son los limites que no debenan de exceder las diferencias entre los
resultados de prusbas que s comporten de acuerdo a lo esperado. El rango entre dos resultados
aceptables para una operacion individual indica que es necesario repetir la prueba. El rango para
una operacion multiple indica que es necesario repetir la prueba. Un resultado es el promedio
entre las determinaciones aceptables descritas en la Seccion 10.

Mota 38. For definicdon de tarminos y significancia de ios paremetros de referencia indicacas, debersn ser hechas de
mrusrco sl Estandar de Fracticas C670.

1 Este metodo =5t beEjo B jurisciooion del Comits ASTM O-4 oe Materinler oe Acdsmisnto Vehioulr y es
responsabilidad dirscts del Subcomite 004,34 =n Fruebas Reoldsicas.

La mchssl adidon fus aprobsda en Abril 39, 1526, Fublicads =n Mayo, 1386 Originalments pubbcada como D3-95T.
URima edicion previa B3-53.

2 "Libro Anual de EftAndares ASTM™. Volumen 04.03.

3 Descontinuedo. Ver 1584 "Libro Anual de Estindares ASTM®. Volumen 0404,

4 "Libro Anual de EtAndsres ASTM™. Violuman 14.03.

ASTM [Americon Sociely for Tasting and Mateniols| mo 59 hoce rRIDONEILE rasgeto o s '.-'n..'.l'ﬂn:' ga cunigwiar cerecho oa
[DORNER OSOCa0c CON CuOiguwier G MEncionmdo @n este estordor. Los usuaros 0 afte astamdar guacian IJLTJ:EI al.'.':rcl_r
buj'ﬁ- T I:lr|:|l|:||'i.7 resgonschifdog por o determinocion Os o voiides oe r:ut:.'.'.:l-a.lin" dengcho da potente, § &l riugﬁ- de .'.'1_|'I'|n-g.'."
dicias deracios.

Extg psfancdar ests swiehs o ravisian an n..'.:llqufm' mamante hi:_li:- ri'.clumsnﬂl'n'in'n..-d i Comite teCmico F dihgra o ser
revisooo codo Citoo GROS, @N 0050 OF RO SEr revVscdo daberd o e ra-gprohode o retiroco. Lot comentorios Jpiore i
revision oo este estdncor deberdn ser @RWEOCOS O T Oficing Centrol de ASTM. Dichos comentorios serce Comados ew
coRsdRaranon cuidadosemanta por & comite tecnico. En coso o que uFhad considers qUe SUF comeahanios no fuaron
tomadios g cuento, debord Aocar sur obrgrvanones of Comite do Extondores ASTAM, 1515 Roca Stroof, Fivilodeionin, OF
15105,
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ASTM. Designacion: DE-91. Terminologia Estandar Reladonada a Materiales de Rodamiento
vehicular y Pavimento®

Este metodo estandar ex emitido bajo Ia designacion DE; el nbmers inmedisto desouss de Ia asignadan indica el afa de
Ix Bprobacion o, &n cAso de revision, &1 ano de b Afima revision, El nimers entre parsnbesis indica &1 aho S 1s Gkima
re-sprobecon. El supsrindics &psilon (] indioa un camaio Ge editoral desde I Uitima revizsion o re-sprobacian.

MATERIALES BITUMUNDOSOS
Relocionado en General @ Materigles Bituminosos.

anionic emulsion [emulsion anicnica): un tipo de emulsion tal gue el agents emulsificants
establece el predominio de cargas negativas en la fase discontinua.

bitumen [betun]: sustanca cementante negra o de color oscuro [solida, semisclida, o viscosa),
natural o fabricada, compuesta principalmente por hidrocarburos de alto peso molecular, de los
cuales, los asfaltos, alguitranes, breas y asfaltitas son comunes.

bituminous [bituminoso], od).: que contiene o ha sido tratado con betun [bituminizado). Ejemplos:
concreto bituminoso, fieltro bituminoso, pavimento.

bituminous emulsion [emulsion bituminosa]: (1] suspension de globulos diminutos de material
bituminoso en agua o en solucidn acuosa, (2} suspension de glébulos diminutos de agua o de
solucicn acuosa en un liquido bituminoso.

cationic emulsion [emulsicn cati¢nica): tipo de emulsion tal que &l agente emulsificants establece
&l predominio de cargas positivas en la fase discontinua.

cut-back asphalt [asfalto reducido mezclado]: residuc del petraleo (asfalto reducido) que ha sido
combinado con destilados dal patrdleo.

DISCUSHIN: Loz msteriales de cursdo bento se producen directamente medisnte destiadan y algunes weces son
nombrados como aceites de rodamisnto.

cut-back products [productos reducidos mezclados): residucs de petroleo o alquitran que han sido
combinados con destilados.

flux: material bituminoso, generalments liquido, usado para al ablandamiento de otros materiales
bituminosos.

Relacionode Especificamente g Petroleo o Asfaltos

asphalt [asfalto]: sustancia cementante negra o de color oscure constituida principalmente por
betin natural o que ha sido obtenido de la refinacion del petrélen.

asphalt cement [cemento asfaltico]: asfalto que pusde haber sido tratado o no con flux,
especialmente preparado en calidad y consistencia para ser usado en la fabricacion de pavimentos
bituminosos, y que tiene una penetracion a 25 °C (77 °F) entre 5 y 300, bajo una carga aplicada de
100 g durante 5 s.

asphaltenes [asfaltenas]: la fraccidn de hidrocarburos de alto peso molecular predpitados del
asfalto por un solvente nafta-parafinico en una proporcion especifica de asfalto-solvente.

DISCUSHIN: e fraccion de asfafe=nos dabers seridentificaca por = solvents y I8 proporcion asfalto-solvents usads,
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3 Ests terminoingia est® bajo |a jurisdicoon del Comite ASTM D-2 de Materisies de Construccion para Techado,
impermenabilizacion y Materisles Bituminosos, y =5 responsabilidad directs del Subcomit2 DO4.31 en Editorsl y
Definiciones.

Lm mchusl ecicion fue sprobads en Feorers 15, 1991 Publicacs en Abel, 1391 Oviginaiments puslicass como DE-12
URima =dicion previs DE-23.

Este estoncar estd sujetc o revision an cwalguiar momento bojo responsobiiidod del comite tecnico § doberd o sor
revisooo codo Citoo GROS, &N D050 O MO Ser revisodo debers oe e rec-srobodo o ratirodo. los comentaros v ia
revision do este estancor deberan s anwocos o i Ofiding Centrol de ASTM. Dichos comentorios sevon tomados an
considerocon cuidodosemants por af comite teonioo. En ooso oe que usied CONSIOeNe qUO SUS comentarios no fuaron
tomaocios an cusnto. debend hocar sus ohsarvocones of Comite ge Estondoras ASTM, 1525 Roce Streat. Fhilcdelehio, CF
15103,
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5. EqQuipo

5.1. Anillos. Dos anillos de laton con las dimensiones mostradas en la Figura 0.2 (a).

5.2. Plocg para Verter. Una placa de |aten plana v lisa aprozimadamente de 50 por 75 mm (2 por 3
inj.

5.3. Balines. Dos balines de acero, 9.5 mm [(3/8 in] de diametro, cada uno con una masa de 3.50 +
0.05E.

5.4. Anillo Centrodor Guig. Dos anillos centradores de laten para centrar los balines de acero, uno
para cada anillo, con [a forma vy las dimensiones mostradas en |a Figura 0.2 (B).

5.5. Bano. Un vaso de cristal, capaz de ser calentado, no menor a 5 mm de diametro interior y no
menor @ 120 mm de profundidad desde 2l fondo a la superficie del liquida.

HNota 39. En vaso e predpitsdos tipo Griffin de 200 mL, de oistal resistente 8l calentsmiento cumple con estos
requerimisnbas.

5.6. Soporte de los Anillos y Montodo. Un soporte de [atdn disefizdo para colocar los dos anillos en
posicion horizontal, de acuerdo a |a forma v dimensionss mostradas en la Figura 0.2 (c), colocados
y montados como 52 muestra en la Figura 0.2. [d) Montaje del Equipc Mostrando Dos
Anillos . €l fondo de los anillos debera estar a 25 mim (1 in) por encima de la superficie superior
del fondo del plato, y la superficie inferior del mismo plato debera estar a 16 £ 3 mim (58 £ 1/8 in)
del fondo del bafo.

5.7 Termametros:

5.7.1. Un Termometra ASTM para Bajas Temperaturas de Ablandamiento, cuyo rango es de -2 &
+E0 °C (30 @ 180 °F), conforme a los reguerimientos del Termometro 15C ¢ 15F de la Especificacion
EL.

5.7.2. Un Termometra ASTR para Altas Temperaturas de ablandamiento, cuyo rango es de 30 a
200 *C (85 a 382 °F), conforme a los requerimientos del Termdmetro 16C ¢ 16 F de la
Especificacion E1.

5.7.3. Un Termometro ASTR para Temperatura de Ablandamiento de Materizles Bituminosos,
Cuyo rango 85 de -1 a +175 °C (30 a 350 °F], conforme a los reguerimientos del Termometro 113C
0 113F de la Especificacion E1.

5.7.4. El termometro apropiado debera estar montado como se muestra en la Figura 0.2, [d] por
lo tanto el fondo del bulbo estara al nivel del fondo de los anillos y a 13 mm (0.5 in) entre allos, sin
tocar el soporte del anillo.

6. Reactivos y Materiales

6.1. Liguidos para Bafio:
6.1.1. Agua Destiloda Recién Hervida.

Mot 80, Es ss=ncial usar agus destilacs recisn hervids pars eyitar s caoturs de burbajas de mire &n 8 supesficie de 8
Musestra gue pusdan afectar kas resultados.

6.1.2_alicering USP [United States Pharmocopeia), o

Mofa 41 PRECAUCIGN: La gicerina tiene un punto e inflamecion de 160 °C (320 °F| o acusrdo sl Matodo OS2

6.1.3. Etilenglicol, cuyo punto de sbullicion esta entre 195 y 197 °C (383 y 387 °F).
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Mota 44. Una parrills eléctrica gue brinde wun calantamisnto minime por unidsd de Sres de 37 KW,/ sers satistactoria
oare asts propasito.

EA.1. Calentar la musstra de asfalto por no mas de 2 h hasta alcanzar la temperatura para
verterla; en ningun caso esta debera de ser mayor a 110 °C (200 °F] por encima de la temperatura
de ablandamiento esperada para el asfalto.

E.1.Z. Calentar la muestra de alquitran por no mas de 30 min hasta alcanzar |a temperatura para
verterla; en ningun caso eésta debera ser mayor a 55 °C {100 °F) por encima de |a temperatura de
ablandamiento esperada para el alguitran.

£.1.3. 51 es necesario repetir la prueba, no recalentar la muestra; usar un recipiente limpio para
preparar nUevas musstras.

£.2. Calentar los dos anillos de bronce (pero no la placa para verter) hasta la temperatura a la gue
s& vierte la muestra, colocarlos en la placa para verter con alguna de los agentes de remacion.

E.3. Verter un ligero exceso de betun caliente dentro de cada anillo v permitir &l enfriamiento de
las muestras con aire del ambiente durante 30 min como minimo. Para materiales cuya
temperatura de ablandamiento sea menor a la temperatura del [aboratono, enfriar [as muestras
durante 30 min como mmimo usando aire a 10 °C [1E °F] por debajo de |3 temperatura de
ablandamiento esperada. Durante el tiempo en gue los discos de la muestra sean vertidos, no
debearan de transcurrir mas de 240 min antes de que |a prusba sea complatada.

E.4. Ccuando las muestras se hayan enfrizdo, cortar &l exceso de beton con un cuchillo calients o
una espatula de tal modo gue cada disco esté nivelado con la parte superior de cada anillo.

9, Procedimiento

9.1. seleccionar &l bafho liquido y termometro apropiado para la temperatura de ablandamiento
esperada.

9.1.1. Agua destilada recien hervida para temperaturas de ablandamiento entre 30 v 80 °C [E& ¥

176 °F); usar el Termometro 15C 0 15F o el Termometro 113C o 113F. La temperatura inicial del
bano deberaserde 3£ 1°C{41 22 °F).

912 Glicerina USP [United States Pharmacopeia) para temperaturas de ablandamiento
superiores a 80 °C (176 °F) hasta 157 °C (315 °F}; usar el Termometro 16C o 16F o el Termometro
113C 0 113F. La temperatura inicial del banho debera de serde 302 1 °C (86 + 2 °F.

©.1.3. Etilenglicol para temperaturas de ablandamiento entre 30 y 110 °C (86 v 230 °F); usar el
Termametre 113C ¢ 113F. La temiperatura inical del bafo debera de serde 511 °C (41 £ 2 °F).

Hota 45, Fara propositos de mediacion, todos las temperstums de sblandsmi=nto hastm 20 °C (176 °F| cebersn sar
determinades &n Dano o= agua y todos las t=mpematuras de ablandamisnto por encme de 30 °C (176 *F| deberan sar
detarminedas &n baho de glicerina.

%2, Montar el eguipe en la ampana de |aboratorio con los anillos con muestra, los anillos
centradores guia v &l termometro en posicicn, llenar el bahio hasta que la profundidad sea de 105
* 3 mm (2 1/8 * 1/8 in) con el equipo en posicion. 5i se usa etilenglicol, asezurarss de gue &l
ventilador de escape esté encendido v funcicne correctamente para remover los vapores toxicos.
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Usando pinzas, colocar los dos balines en el fondo del bafio para garantizar que tengan la misma
temperatura inicial del resto del equipo.

9.3. Colocar &l bano en hislo, 5i es necesario, calentar levements para conseguir la temperatura
adecuada para iniciar &l bafio de temperatura por 15 min con el equipo en posicion. Teniendo
precaucion de no contaminar el liquido de bafo.

9.4, Usar de nueva las pinzas para tomar los balines del fondo del bafio hasta colocarlos en cada
anillo centrador guia.

9.5. Calentar el bano desde |a parte inferior de tal forma que la temperatura indicada por el
termometro 58 incremente a rapidez constante de 5 °C [ *F)/min (Mota 46). Proteger &l bano de
correntes de aire, usando aislantes =i s necesario. Mo promediar |a rapidez de calentamiento
durante el periodo de la prusba. La variacion maxima permisible para cada minuto después de los
primeras 3 min debera de ser de £0.5 °C (£ 1.0 °F). Rechazar cualquier prueba en donde la rapidez
de calentamients no cumpla esté dentro de estos limites.

Mofa 86. El apezo estricto @ & ragidez de calertmmisnto desorita =5 essncial pEre la corrects reproduccion de ks
resulbados. ¥a Dem B UR QUETACOr A EAS O B UN calantador slectrico el usado, s= dade dejar un calentamisnts bajo parm
mantersr I3 rapides de calentamiento desorita.

9.6. Registrar para cada anillo v balin la temperatura indicada por el termometro en el instante en
gue &l betun que rodes &l balin togue el fondo del plato. Mo hacer ninguna correccion para los
resultados obtenidos por el termometro. 5i la diferencia entre las dos temperaturas exceds 1 °C [2
*F|, repetir el experimento.

10. cakculo

10.1. Para una musstra de betun dada, la temperatura de ablandamients determinada en bafo de
agua sera menor que la determinada un bafio de glicerina. Por lo tanto la determinacion de la
temperatura de ablandamiento es forzosamente arbitraria, ésta diferendia es importante solo para
temperaturas de ablandamiento ligeramente superiores a 30 *C (176 °F).

10.2. El cambio de agua a glicerina para temperaturas mayores a 80 °C orea una discontinuidad, se
sabe que la menor temperatura de ablandamiento de asfalto posible reportada en glicerinag es de
E4.5 °C [1B4 °F), v la menor temperatura de ablandamiento posible reportada en alquitran es de
E2.0 °C (180 °F). Las temperaturas de ablandamients en glicerinag menores que éstas traducidas a
temperaturas de ablandamients en agua a B0 °C (176 °F), o menores, deberan ser reportadas.

10.2.1. La correccion para asfalto es -4.2 °C [-7.6 °F), v para alguitran es de -1.7 *C [-3.0 *F). Para
propositos de mediacion, repetir el experimento en bano de agua.

10.2.2. En cualguier circunstancia, si el promedio de dos temperaturas determinadas en glicering
es de B0.0°C [176.0 °F) o menor para asfalto, o 77.5 *C(171.5 °F) o menor para alquitran, repetir sl
experimento en bano de agua.

10.3. Para convertir las temperaturas de ablandamiento ligeramente superiores a 80 °C (176 °F)
determinadas en agua a estas determinadas en glicerina, la correcdon para asfalto es de +4.2 °C
[+7.6 °F) v para alguitran es de +1.7 °C [+3.0 °F). Para propositos de mediacion, repetir el
experimento en bano de glicerina.
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10.3.1 En cualquier circunstancia, 5i el promedio de dos temperaturas determinadas en agua es de
E5.0 "C [185.0 °F) o mayor, repetir la prusba en baho de glicerina.

10.4. Los resultados obtenidos usando bano de etilenglicol deberan variar de éstos mismos usando
agua y glicerina por cantidades calouladas de las siguientes formulas:

Asfalta:
TA [glicerina) = 1.026583 X TA [etilenglicol) - 1.33496E °C
TA [agua) =0.974118 X TA [etilenglicol) - 1.44459 °C

Alguitran:

Ta (glicerina) = 1.044795 X TA [etilenglicol) - 5.063574 °C
*Ta [agua) = 1.061111 X TA |etilenglicol) - §.413488 °C
*Coirecddn di li altosal.

11. Reporte

11.1. Cuando 58 use el Termometro A5TM 15 C & 15F. reportar &l promedio mas cercano a 0.2 °C o
0.5 °F o el promedio corregido de las temperaturas registradas en &l punto 9.6, como temperatura
de ablandamiento.

11.2. Cuando se use el Termometro ASTR 16C ¢ 16F, o el Termometro ASTR 113C o 113F,
reportar el promedio mas cercano a 0.5 "C 0 1.0 °F o el promedio corregido de las temperaturas
registradas en el punto 3.6, como temperatura de ablandamiento.

11.3. Reportar el bafo liguids usado en el experiments.
12, Precision

12.1. Con agua destilada o glicerina USP, se usara el siguiente criterio para calificar la confiabilidad
de los resultados (95 % de probabilidad):

12.1.1. Precision. Operador individual. La desviacion estandar para una operacion individual sera
encontrada hasta ser 0.41 °C (0.73 °F). Por lo tanto, los resultados de dos experimentos realizados
correctaments por un mismo operador @ una misma muestra de betun, no deberan diferir por
mas de 1.2 *C (2.0 °F)."*

12.1.2. Precision. Operadores Moftiples. La desviacion estandar para una operacion multiple sera
encontrada hasta ser 0.70 °C (1.26 °F). Por lo tanto, los resultados de dos experimentos
correctamente realizados a una misma muestra de betun por dos laboratorios, no deberan diferir
por mas de 2.0 *c (35 °F)."

12.2. con etilenglicol, se usara el siguiente criterio para calificar la confiabilidad de los resultados:

12.2 1. Precision. Operador individugl. La desviacion estandar para una operacion individual sera
encontrada hasta ser 0.72 °C (1.29 °F). Por lo tanto, los resultados de dos experimentos
correctamente realizados por un mismo operador @ una misma muestra de betun, no deberan
diferir por mas de 2.0 °c (3.5 °F)."

12.2 2. Precision. Operadores Moftiples. La desviacion estandar para una operacion multiple sera
encontrada hasta ser 1.08 °C (195 °F). Por lo tanto, los resultados de dos experimentos
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correctamente realizados a una misma muestra de betun por dos laboratorios, no deberan diferir
por mas de 3.0 *cC (5.5 °F)."

5 Este método estA bajo B jurisdiccion del Comite ASTM -5 de Materi=les de Construccion pars Techado,
iImpermenabilizacion y Materisles Situminosos, y =5 responsabilicad directs del Subcomits DOS.03 en Superfides y
Miateriales Eituminosos pars Mambrenes de impermesnilizacion y Techads de Edifimciones.

Lm mchusl mcicion fus mprooesda &n Febrenn 10, 1585, Fubliceds an Aoril, 1586, Origineimeants pudkcads como DIS-E2T.
URima =dicion previa D3§-34.

7 "Libro Anusl de EstAndares ASTR". Volimanes 04041, 04.02, 04.04 y 04.08.

£ "Libro Anusl de EstAndares ASTR". Volimanes 0404, 09.04 y 20003,

2 "Libro Anual de Etandares ASTW™. Vollmanes 04.03, 04.04 y 04 08,

10 "Linro Anual de EstAndares ASTM™. Vollmensas 05,03 y 1404

11 Estos ndmenos represantan, respectivamente, los limites |25) y (B25] descritos &n el Estandar de Practicss CE70

ASTM |'.d..':l1n.ru'm Eﬂcinl.:r_;l'ur T'iﬂ:iﬂs ang .I.-rahm'i:a'j mo 5@ hocw r?slumsuh'n raspecho o A valides da :uu:'qa.liw' derecho o
potente asociads CoN CUgigEier G Menconedo @n @ste astancar. Los wswenics de aste estanciar quedan hu_|'|:- i ke ¥
bu_|'|:- L) ,:l.rnlul'i: rasponsshibdod gor ic determinaocion da io voiidas de :uﬂ?uin' derecho de patente, § al .".;Hgn da |'l1j'.'|'.iugir
dichos derachos.

Este estoncar estd sujety o rewsion en cwaljuier momants boje responsabilidod dof comitd Eeovico ¥ oeberd O ser
revisooo codo CARCO GROS, @N COS0 OF RO Ser reviscdo debers oF er rac-srobodo o retirodc. Lot comentorios Jpura da
revision do este estancor debordn ser enviooos o io Offcnn Centrol do ASTM. Dichos comentarios serdn fomocos an
CoRsdenonon CUiCadosemants por & Comita Beonico. En cose oF uo ushid Consicen qUe SuS comentaros no fueron
tomaodios an cusnto, debend hocar sus obsanvadones of Comite da Extondores ASTA, 1745 Roce Streaef, Fhilodeiphio, CP

15103,
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