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RESUMEN

Se ha demostrado que modificar un asfalto con polimero mejora las propiedades
termomecanicas del mismo® % 3. Aunque diversos estudios se han realizado sobre
asfalto modificado, ain no se han logrado establecer las condiciones precisas para
obtener el mejor sistema asfalto-polimero. Por lo tanto, en este trabajo se estudia el
efecto que tiene un copolimero comercial SBR, constituido a base de estireno-
butadieno, en las propiedades termomecanicas de un asfalto modelo (asfalto con
caracteristicas bien definidas), cuando este es modificado, incorporando el polimero en
el asfalto de tres formas diferentes.

Con el fin anterior, se presentan los resultados obtenidos después de aplicar
distintas técnicas de caracterizaciéon (Penetracion, Temperatura de Ablandamiento y
Microscopia de Fluorescencia) a asfaltos con distinta composicion, los cuales fueron
modificados con un copolimero comercial SBR. Las modificaciones se realizaron a dos
concentraciones de polimero (3% y 10%).

Los resultados muestran que las propiedades termomecanicas de un asfalto
dependen de la composicion del mismo y de la concentracion de polimero. Se
obtuvieron los valores mas altos de Temperatura de Ablandamiento, en el caso de
asfaltos con alto contenido de asfaltenos y asfaltos con alto contenido de polimero. Por
otro lado, se observaron los valores mas bajos de Penetracion para asfaltos con alto
contenido de asfaltenos, presentando variaciones irregulares al variar la concentracion
de polimero.

Comparando los resultados de las pruebas de caracterizacion de asfaltos
modificados por tres meétodos diferentes, se observdo que no existen diferencias
importantes en cuanto a Temperatura de Ablandamiento y Penetracion.

La Microscopia de Fluorescencia nos permite conocer la morfologia de un asfalto
modificado, lo cual, nos da informacién acerca de la distribucion del polimero en el
sistema asfalto/polimero. Esto es importante, ya que las caracteristicas finales de un
asfalto modificado dependen en gran parte de la morfologia del mismo.



l. INTRODUCCION

El asfalto es un material solido a temperatura ambiente y capaz de fluir a 40° C, es
el residuo de la destilacion del petréleo crudo. Quimicamente esta formado por C/H en
un 82-88%; la fraccion restante la componen el azufre, nitrdgeno, oxigeno y algunas
trazas metalicas de niquel y vanadio®.

Es un material adhesivo, resistente, impermeable y durable, ademas de que otorga
cierta flexibilidad a la mezcla de agregados minerales con los que es usualmente
combinado; debido a esto y a su bajo costo, este material es ampliamente utilizado para
la construccion de carreteras, adhesivos, impermeabilizantes, mastiques, selladores,
etc., destacando entre ellos el uso del asfalto en pavimentacion.

Por otro lado, el asfalto es un material muy susceptible a los cambios de
temperatura, sufre envejecimiento por intemperismo y es afectado por la oxidacion. Sus
propiedades mecéanicas son relativamente pobres, ya que es quebradizo a baja
temperaltgga y fluye a alta temperatura, ademas de tener una baja recuperacion
elastica™”.

Por lo anterior y debido a nuevos problemas a los que nos enfrentamos, como el
hecho de que la calidad del asfalto ha cambiado, los factores de trafico (nimero de
automoviles, cargas mas pesadas) se han incrementado y la necesidad de reducir
costos en la construccion de pavimentos; el asfalto ha sido modificado utilizando
diversos materiales con el fin de mejorar sus propiedades mecanicas.

El primer material utilizado en la modificacion del asfalto fue el hule natural; también
se han utilizado varios tipos de agentes modificadores como son el azufre, la fibra de
vidrio y distintos tipos de polimeros. Entre los polimeros utilizados en la modificacion de
asfalto destacan: polietilen-vinil-acetato (EVA), polietileno de baja densidad (LDPE),
polietiieno de alta densidad (HDPE), y los elastbmeros como: estireno-butadieno-
estireno (SBS), estireno-butadieno (SBR) y estireno-isopreno-estireno (SIS). Entre ellos,
los mas comUnmente utilizados son los elastomeros a base de estireno-butadieno,
debido a sus excelentes propiedades y relativo bajo costo®.

Al modificar el asfalto con polimero, es posible obtener un asfalto con mejores
propiedades mecénicas y una mayor recuperacion elastica; por lo cual, el aplicar este
tipo de asfalto en pavimentacion, se traduce en un asfalto mas resistente a las
deformaciones permanentes, con:

1. Un buen desempefio a altas temperaturas (evitando el reblandecimiento).

2. Buen desempefio a bajas temperaturas (evitando la fractura).

3. Reduccion en los costos de pavimentacion (ya que el espesor de la carpeta

asfaltica necesario para alcanzar cierta resistencia, es menor).

4. Disminuciéon de costos de mantenimiento



A pesar de que se han realizado numerosas investigaciones sobre asfalto
modificado con polimeros, aun no se ha logrado establecer cuales deben ser las
caracteristicas exactas que debe reunir un polimero, ni las condiciones 6ptimas para
llevar a cabo la modificaciébn. Es por ello que resulta indispensable continuar
desarrollando este tipo de estudios, a fin de poder determinar el tipo de polimeros que
se deben utilizar y las condiciones necesarias para lograr las caracteristicas deseadas
en un asfalto modificado.

Un factor importante que influye en la calidad final de un asfalto modificado, son las
condiciones a las cuales se realiza la modificacion. Uno de los requisitos para lograr
buenos resultados en el sistema final asfalto-polimero, es alcanzar un contacto intimo
entre las fases durante el proceso de mezclado, para lo cual, se le da al polimero un
tratamiento previo (generalmente pulverizarlo) a la modificacion. Lo anterior, permite
tener una distribucion mas homogénea del polimero en el asfalto ya que se incrementan
las posibilidades de que el polimero se hinche y posteriormente se disuelva, obteniendo
asi mejores resultados.

A fin de conocer si la manera de incorporar el polimero en el asfalto, al momento
de realizar la modificacién, es un factor que influya en las caracteristicas finales de un
asfalto modificado, se probaron tres formas distintas de incorporar el polimero en el
asfalto.

Por todo lo anterior, en este trabajo se estudid el efecto en las propiedades
termomecanicas de un asfalto, cuando este es modificado con un copolimero comercial
SBR; en funcion de la composicion del asfalto, de la cantidad de polimero y de la forma
en gue el polimero es incorporado al asfalto.



[lIl. ANTECEDENTES

lll. a. El Asfalto.

El asfalto es un material de bajo costo, es el residuo en el proceso de refinacion
del petroleo crudo. Este material se utiliza principalmente en la construccion de
carreteras, adhesivos, impermeabilizante, selladores, etc. Sin embargo, el asfalto es un
material con propiedades mecéanicas pobres; es decir, a temperaturas debajo de la
temperatura ambiente (<0° C) el asfalto se comporta como un sdlido quebradizo,
mientras que a temperaturas un poco arriba de la temperatura ambiente (30 y 45° C), el
material fluye.

En cuanto a su composicién, el asfalto es una mezcla quimica compleja de
moléculas, principalmente hidrocarburos, con cantidades minimas de grupos

funcionales que contienen atomos de azufre, nitrdgeno y oxigeno. Ademas contiene
trazas de metales (menos del 1%) como vanadio, niquel, hierro, magnesio y calcio”.

A continuacion se presenta el analisis elemental del asfalto:

Tabla 1. Analisis elemental del asfalto.

Elemento Porcentaje
Carbono 82-88
Hidrégeno 8-11
Azufre 0-6
Oxigeno 0-15
Nitrégeno 0-1

Debido a que la composicion quimica del asfalto es muy compleja, un analisis
quimico preciso resulta complicado. Sin embargo, de acuerdo a su solubilidad en n-
heptano el asfalto se puede separar en sus dos componentes principales: asfaltenos y
maltenos.



Asfalto

Asfaltenos Maltenos

A 4
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Figura 1. Composicion del asfalto.

Los asfaltenos constituyen la fraccion insoluble en n-heptano, son compuestos
altamente polares con pesos moleculares altos (4000-7000 g/mol) y que son sélidos a
temperatura ambiente. Contienen principalmente atomos de carbono e hidrégeno;
ademas, pequefias cantidades de nitrogeno, azufre y oxigeno.

Los maltenos son la fraccion soluble en n-heptano y estan formados por aceites y
resinas.

Los asfaltenos no son solubles en los maltenos, pero las resinas los mantienen
en suspension formando un sistema coloidal; su contenido se asocia a la dureza que
presenta un asfalto. Por lo tanto, un incremento en la cantidad de asfaltenos produce un
asfalto con valor bajo de Penetracion y un valor alto de Temperatura de Ablandamiento.

Las resinas con pesos moleculares de 1000 a 2000 g/mol mantienen a los
asfaltenos en solucién coloidal y estdn compuestas principalmente de carbono e
hidrégeno, con pequefias cantidades de oxigeno, azufre y nitrogeno. Son sélidas o
semisoélidas a temperatura ambiente y de naturaleza muy polar.

Los aceites son el medio en el que se encuentran las resinas y los asfaltenos y
se dividen en: arométicos y saturados.

Los compuestos aromaticos con pesos moleculares de 2000 a 4000 g/mol
comprenden a los compuestos nafténicos aromaticos y representan la mayor proporcion
del medio en el cual se encuentran dispersos los asfaltenos. Son liquidos viscosos café
oscuro y consisten en cadenas de carbono no polares en las cuales domina el sistema
de anillos insaturados. Ademas influyen en la facilidad que tiene un asfalto para admitir
polimeros modificadores.



Finalmente, los compuestos saturados comprenden a los hidrocarburos alifaticos
con ramificaciones junto con compuestos alquil-nafténicos y algunos compuestos alquil-
aromaticos. Son aceites viscosos no polares y presentan pesos moleculares de 600 a
1000 g/mol.

Las moléculas que constituyen un asfalto pueden ser clasificadas en dos
categorias: polares y no polares. Las moléculas polares forman una red y dan al asfalto
sus propiedades elasticas. Las moléculas no polares forman el cuerpo alrededor de la
red y contribuyen a las propiedades viscoelasticas del asfalto’. En la figura 2 se
presenta un ejemplo de las estructuras quimicas que se han propuesto para representar
a los compuestos aromaticos, saturados y asfaltenos que constituyen al asfalto.

E))
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CH CH
Ry H,c R~ CH =
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R R \C/H\Cl:/ \R R/H\(l:/H\ﬁ

R H2 R R 2
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Figura 2. Estructura de asfaltenos (a); maltenos: aromaticos y saturados (b).



Al asfalto se le ha representado como un sistema coloidal formado por miscelas
de asfaltenos que se encuentran dispersas en la fase malténica, en donde las resinas
se encargan de mantener en suspension a los asfaltenos, como se muestra en la figura.

Miscela
de
Asfaltenos
Miscela
de
Asfaltenos

Miscela
de
Asfaltenos

Y Tat=
Miscela
de
Asfaltenos
TS

Y T3

Miscela
de
Asfaltenos

Figura 3. Representacion esquemaética del asfalto.

La microestructura del asfalto queda definida entonces por la cantidad de
miscelas, su distribucién de tamafos y por las interacciones fisicas y quimicas entre
ellas. Los enlaces fisicos que mantienen unidas a los diferentes tipos de moléculas son
relativamente débiles, y son faciles de romper por calentamiento o por la aplicacion de
un esfuerzo, lo cual explica la naturaleza viscoelastica del asfalto.

Debido a que el asfalto utilizado en pavimentacion es sometido a diferentes
condiciones de temperatura y carga, es necesario que dicho asfalto presente la
resistencia necesaria para soportar los esfuerzos generados por la expansion y
contraccion térmica, asi como los esfuerzos de carga a los cuales el asfalto es
sometido.

Por lo tanto, un asfalto ideal debe presentar una susceptibilidad térmica muy
débil en toda la gama de temperaturas de trabajo y muy fuerte en la gama de
temperaturas de aplicacion, buena adherencia, alta resistencia al envejecimiento tanto
en la puesta en obra como en la carretera, ademéas de que la susceptibilidad a los
tiempos de carga debe ser débil, mientras que su resistencia a la deformacion
permanente, a la ruptura y a la fatiga debe ser alta.

Existen diversas formas de mejorar las propiedades del asfalto; sin embargo,
diversos estudios han demostrado que la modificacién con polimero es preferible si se
desea mejorar sustancialmente sus propiedades mecanicas, en especial su
recuperacion elastica®.



I1l. b. Modificadores de asfalto.

Como se menciond anteriormente, las propiedades termomecanicas de un
asfalto se pueden mejorar dando algun tipo de tratamiento al asfalto o bien mezclandolo
con algun material. Los problemas que se tratan de evitar al modificar un asfalto son:

e La deformacién permanente (formacién de surcos).
e La fractura térmica a baja temperatura.
e La fractura por fatiga.

La formacion de surcos es la deformacion permanente del pavimento, causada
por la aplicacion de cargas a altas temperaturas de servicio (>40° C). Esta deformacién
produce canales paralelos a la direccion del tréfico.

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.

La fractura asociada a la fatiga es causada por la aplicacion continua de cargas
durante un periodo largo y un volumen de trafico que excede al criterio que fue utilizado
en el disefio del pavimento, produciendo fracturas importantes.

Existen diversas formas de modificar un asfalto, una de las formas mas comunes
es oxidandolo; sin embargo, aunque este tipo de tratamiento aumenta la dureza del
asfalto, no mejora el comportamiento elastico del material®.

Por otro lado, se ha incrementado el interés en mejorar las propiedades del
asfalto adicionandole diferentes tipos de aditivos o0 agentes modificadores como son los
polimeros.

La materia esta formada por moléculas que pueden ser de tamafio normal o
moléculas gigantes llamadas polimeros. Los polimeros se producen por la union de
cientos de miles de moléculas pequefias denominadas monomeros que forman
enormes cadenas de las formas mas diversas.

Existen polimeros naturales como el algodén, formado por fibras de celulosas. La
celulosa se encuentra en la madera y en los tallos de muchas plantas, y se emplean
para hacer telas y papel. La seda y la lana son otros ejemplos. El hule de los arboles de
hevea y de los arbustos de Guayule, son también polimeros naturales importantes.

Sin embargo, la mayor parte de los polimeros que usamos en nuestra vida diaria
son materiales sintéticos con propiedades y aplicaciones variadas. Lo que distingue a
los polimeros de los materiales constituidos por moléculas de tamafio normal son sus
propiedades mecanicas. En general, los polimeros tienen una excelente resistencia
mecanica debido a que las grandes cadenas poliméricas se atraen.



La modificacion polimérica produce cambios importantes en el comportamiento
esfuerzo-deformacion del material; la capacidad de algunos polimeros para recuperarse
elasticamente proporciona durabilidad al asfalto.

Diferentes tipos de polimeros han sido utilizados para ser mezclados con el
asfalto, incluyendo los termoplasticos como el etilen-vinil acetato (EVA), polietileno de
baja densidad (LDPE), polietileno de alta densidad (HDPE) y los elastbmeros como el
estire3no-butadieno-estireno (SBS), estireno-butadieno (SBR), estireno-isopreno-estireno
(SIS)”.

Los polimeros termoplasticos al mezclarlos con el asfalto aumentan la viscosidad
del mismo, aunque practicamente no incrementan su elasticidad y al calentar la mezcla
puede ocurrir una separacion de fases’.

Dentro del grupo de los elastémeros, los copolimeros en bloque de estireno han
mostrado los mejores resultados al ser mezclados con el asfalto. Los elastébmeros se
caracterizan por su elasticidad, que les permite recuperar total o parcialmente su
dimensiéﬁn inicial después de haber sido sometidos a esfuerzos mecéanicos y/o
térmicos”.

Es importante que los polimeros utilizados en la modificacién de asfalto tengan
cierto grado de compatibilidad con el asfalto, ademas de no degradarse a las
temperaturas de mezclado. Algunos trabajos han demostrado que los polimeros mas
compatibles con el asfalto son aquellos con pardmetros de solubilidad en el intervalo de
7.6 - 8.6 tales como: los polibutadienos lineales, poli-isoprenos, los copolimeros de
butadieno y estireno lineales y ramificados y el hule natural. Polimeros con parametros
de solubilidad cerca de 7.6 se disuelven en asfaltos con alto contenido de saturados y
polimeros con parametros cerca de 8.6 requieren asfaltos con alto contenido de aceites
aromaticos.

Diversos estudios han demostrado que la modificacibn con polimero es
preferible, si se desea mejorar sustancialmente sus propiedades mecanicas, en
especial su recuperacion elastica®.

Algunos de los requisitos que debe cumplir un polimero para poder ser utilizado
como agente modificador son:

e Obtenerse facilmente.

e Serresistente a la degradacion a las temperaturas de mezclado y aplicacion.

e Tener cierto grado de compatibilidad con el asfalto, de tal forma que no ocurra
una completa separacion entre fases.
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[ll. c. Asfalto modificado con polimero.

El asfalto modificado es un material compuesto que consta de dos componentes
principales, el asfalto y el polimero.

La modificacién de asfalto se lleva a cabo adicionando a alta temperatura (180°
C) un polimero de alto peso molecular. Al entrar en contacto el polimero con la fase
malténica del asfalto, el polimero absorbe parte de esos maltenos aumentando hasta
nueve veces su volumen inicial, formando a bajas concentraciones de polimero
pequefios dominios de polimero dispersos en el asfalto; cuando la concentracion de
polimero aumenta el polimero se comienza a disolver lentamente formandose
pequefios filamentos de polimero que comienzan a unirse entre si hasta formar una red.
En algunos casos, dependiendo de la composicion del asfalto y del tipo y cantidad de
polimero, se alcanza la inversion de fases; es decir, que la red polimérica se convierte
en la fase continua del sistema y el asfalto se convierte en la fase discreta.

Las caracteristicas fisicas finales de la mezcla asfalto-polimero dependen tanto
del tipo de asfalto como de la cantidad y tipo de polimero, de la compatibilidad entre los
componentes del sistema y del proceso de mezclado. El polimero debe tener cierto
grado de compatibilidad con el asfalto; es decir asfalto y modificador deben coexistir
como sistema de acuerdo a lo planeado, para evitar que se lleve a cabo una separacion
completa de fases ya que esto impediria que las propiedades del compdsito sean
mejoradas; esta compatibilidad parcial se logra mediante la disoluciéon parcial del
polimero por los aceites malténicos del asfalto. Los asfaltos mas ricos en fracciones
aromaticas seran los méas compatibles, ya que estas son las que disuelven
principalmente al polimero. Por el contrario, los asfaltos menos compatibles son
aquellos que en su composicion son mas ricos en asfaltenos.

Algunas razones para utilizar polimeros en la modificacion de asfalto:

Mejorar la adhesividad (minimiza el deslave).

Aumentar la resistencia al envejecimiento (oxidacion).
Reducir la formacion de roderas.

Mejorar la resistencia a la fatiga.

Disminuir la susceptibilidad térmica.

Mejorar la recuperacion elastica.

Reducir los costos de mantenimiento.

Reducir el espesor de las capas requeridas en pavimentacion.

11



lll. d. Preparacion de asfalto modificado con polimero.

Las caracteristicas resultantes de un asfalto modificado dependen tanto de las
caracteristicas de los materiales precursores como del tratamiento que se le dé al
sistema durante el proceso de mezclado.

La modificacidon de un asfalto se realiza agregando una cantidad conocida de
polimero al asfalto que se encuentra en fase liquida, a una temperatura aproximada de
180° C, manteniendo dicha temperatura constante y utilizando un mezclador tipo
propela. Antes de incorporar el polimero en el asfalto, es necesario homogeneizar la
temperatura del asfalto y mantenerla constante, para ello se da un tiempo de mezclado
inicial de aproximadamente 20 minutos. Una vez incorporado el polimero en el asfalto,
el tiempo de mezclado que se requiere para tener un sistema homogéneo es de
aproximadamente 4 horas.

Ill. e. Caracterizacion de los asfaltos modificados.

La caracterizacion de un asfalto consiste en utilizar distintas técnicas para
determinar las propiedades tanto de los materiales precursores como de los asfaltos
modificados. La caracterizacion de un asfalto modificado nos da informacion acerca de
las caracteristicas finales del mismo.

A nivel industrial, la caracterizacion del asfalto modificado se lleva a cabo
mediante técnicas empiricas tales como: Temperatura de Ablandamiento (TA),
Penetracion (PE) y Viscosidad Aparente (). Sin embargo, en trabajos de investigacion
cada vez es mas frecuente recurrir a técnicas cientificas para el analisis del asfalto
modificado, como el andlisis Reologico, Cromatografia por Permeacion en Gel,
Espectroscopia por Infrarrojo y Microscopia de Fluorescencia.
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En este trabajo las técnicas de caracterizacion de asfalto utilizadas fueron:

Temperatura de Ablandamiento (ASTM D36)

Esta técnica nos permite determinar Temperatura de Ablandamiento, parametro
indicativo de la capacidad que tiene un asfalto a fluir a temperaturas elevadas.

Penetracion (ASTM D5)

La Penetracibn es una prueba que nos da informacion acerca de la
homogeneidad de nuestro material, asi como de la cohesion entre las moléculas
y la resistencia a la fractura.

Microscopia de Fluorescencia

La Microscopia de Fluorescencia nos permite observar tanto la distribucion del
polimero como su compatibilidad con el asfalto, aprovechando que estos
materiales responden de manera muy diferente al ser excitados con radiacion de
longitud de onda conocida. En este caso el componente que fluoresce es el
polimero observandose en color blanco mientras que el asfalto se observa como
un fondo en color negro’.
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Il. OBJETIVOS

Objetivo Principal

Obtener informacion acerca del comportamiento termomecanico de asfaltos con
diferente contenido de asfaltenos (asfaltos modelo) y de asfaitos modificados a partir de
estos asfaltos modelo, con un copolimero comercial SBR. Estas mezclas fueron
preparadas mediante los procedimientos siguientes: 1) Mezcla directa del polimero
granulado con el asfalto; 2) A partir de una mezcla de polimero/maltenos, la cual fue
preparada mezclando directamente el polimero granulado con los maltenos; 3) A partir
de una mezcla polimero/maltenos, que fue preparada disolviendo primeramente el
polimero en ciclohexano. Los asfaltos modificados fueron evaluados en términos de los
parametros: Temperatura de Ablandamiento, Penetracion; y de su distribucién de la
fase rica en polimero, obtenida ésta mediante el analisis de las muestras por
Microscopfa de Fluorescencia.



Objetivos Particulares

e Separacion del asfalto Ac-20 de Salamanca en: asfaltenos y rﬁaltenos; para
disponer de materiales que permitan obtener asfaltos con una composicion
conocida, razén por la cual, a dichos asfaltos se les denomin6 asfaltos modelo.

* Obtencidn de asfaltos modelo (Ac-10, Ac-15, Ac-20, Ac-25 y Ac-30).

o Caracterizacion de los asfaltos modelo, en términos de sus valores de Penetracién
y Temperatura de Ablandamiento.

» Modificacion de los asfaltos con un copolimero comercial SBR a base de estireno-
butadieno, variando la manera de incorporar el polimero en el asfalto, a dos
concentraciones de polimero (3% y 10%). Las distintas formas de incorporar el
polimero en el asfalto se explican a continuacién:

1. Asfalto modificado por el método tradicional (el polimero granulado se agrega
directamente al asfalto reconstituido).

2. Asfalto modificado a partir de una mezcla polimero/maltenos (se incorpora
inicialmente el polimero granulado a los maltenos y después se reconstituye
el asfalto).

3. Asfalto modificado a partir de una mezcla polimero/maltenos, disolviendo
previamente el polimero en ciclohexano (se disuelve el polimero en
ciclohexano y se agrega a los maltenos, finalmente se reconstituye el asfalto).

o Caracterizacibn de- los asfaltos modificados en términos de Penetracion,
Temperatura de Ablandamiento 'y Microscopla de fluorescencia.

« Comparacién de los resultados obtenidos, mediante las pruebas de caracterizacién,
de asfaltos modificados variando la manera de incorporar el polimero en el asfalto.



IV. DESARROLLO EXPERIMENTAL

IV. a. Procedimiento para la separacion de asfaltenos y maltenos.

De acuerdo a su solubilidad en n-heptano, el asfalto se encuentra constituido
principalmente por dos grandes componentes: asfaltenos y maltenos. Los asfaltenos se
definen como la fraccion insoluble del asfalto en n-heptano y son los componentes de
mayor peso molecular en el asfalto, por otra parte, los maltenos constituyen la parte
soluble del asfalto en n-heptano y presentan pesos moleculares menores. Los maltenos
estan constituidos por hidrocarburos saturados, resinas y aromaticos® °.

La separacion del asfalto, se llevd a cabo con base en los procedimientos
propuestos en las normas: ASTM D4124-86, ASTM D3279-90.

En base a la norma ASTM D3279-90, se pesa la cantidad de asfalto que deseamos
separar y se agrega el n-heptano en una razén de 100 ml de disolvente por 1g de
muestra. La mezcla se coloca en un reactor y se calienta con agitacion constante hasta
alcanzar la temperatura de ebullicién del disolvente n-heptano (aproximadamente 85°
C); esta temperatura se mantiene constante durante dos horas al igual que el sistema
de reflujo y la agitacion, para lograr asi, la separacion de los componentes. Una vez
transcurridas las dos horas, el sistema se deja enfriar a temperatura ambiente, se
procede a separar ambas fases: asfaltenos y maltenos. Mediante un embudo de
filtracidbn se obtienen los asfaltenos que son insolubles en n-heptano, la filtracion se
realiza a vacio utilizando un sistema Buchner-Kitasato y papel filtro, los asfaltenos se
lavan repetidas veces con n-heptano a fin de eliminar los residuos de maltenos que se
encuentren adheridos a ellos. Una vez obtenidos los asfaltenos, se introducen a la
estufa a una temperatura de 110° C durante 24 horas para eliminar los residuos de
disolvente.

Por su parte, los maltenos que se encuentran disueltos en n-heptano se separan por
medio de una destilacion, la cual, nos permite ademas de obtener los maltenos
recuperar el disolvente utilizado. La destilacién se lleva a cabo a una temperatura de
82° C aproximadamente a presion atmosférica, el disolvente n-heptano es recuperado
como el destilado y los maltenos quedan en el fondo del reactor con un pequefio
residuo de disolvente. A fin de eliminar dichos residuos, los maltenos se colocan en un
recipiente dentro de la estufa a una temperatura de 100° C, durante 12 hrs.
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IV. b. Procedimiento para la preparacion de los asfaltos modelo.

Esta etapa consiste en preparar asfaltos con distintas composiciones; esto se logra
variando las proporciones en las que se encuentran los asfaltenos y maltenos.

La reconstitucion de los asfaltos se llevo a cabo partiendo del asfalto Ac-20 de
Salamanca, cuya composicion es aproximadamente: 20% de asfaltenos, 80% de
maltenos. Es importante mencionar, que si se desea obtener asfaltos con una menor
cantidad de asfaltenos que aquellos que conforman el Ac-20, es necesario agregar
maltenos en la proporcion requerida. Por el contrario, si deseamos obtener un asfalto
con mayor contenido de asfaltenos que aquellos que conforman el Ac-20, es necesario
agregar asfaltenos al Ac-20 en la cantidad requerida.

Por lo tanto, fue necesario realizar un balance de materia para determinar la

cantidad de cada una de las fracciones antes mencionadas que debemos adicionar al
Ac-20, a fin de obtener diversas composiciones.

El procedimiento se describe a continuacion:

e Se conoce la cantidad y tipo de asfalto que deseamos obtener.

e Se realiza un balance de materia para conocer la cantidad de asfalto Ac-20,
asfaltenos y/o maltenos que vamos a mezclar.

Las ecuaciones para el balance son las siguientes:

Para asfaltos con contenidos de asfaltenos mayores al del Ac-20 (>20% de
asfaltenos)

BA: 0.2 (M aAc-20) + M asfaitenos = (X *10_2)X (mAcx)

BM: 0.8 (M ac-20) :[1—()( *107 )]X (M)

Para asfaltos con contenidos de asfaltenos menores al del Ac-20 (<20% de
asfaltenos)

BM: 0.8 (M ac-20) + M matenos = [1_(X *107? )]X (mAcx)

BA: 0.2 (M ac-20) =(X *10‘2)><(mAcx)
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Donde

BA: Balance de asfaltenos

BM: Balance de maltenos

M ac-20 = cantidad de asfalto Ac-20 (g)

M maitenos = Cantidad de maltenos (g)

M asfaltenos = Cantidad de asfaltenos (g)

X = % de asfaltenos que se desean obtener

e Se pesa la cantidad de Ac-20 obtenida en el balance y se calienta en un bafio de
aceite a 180° C, con agitacion constante.

e A continuacion, se calientan los maltenos hasta que fluyan y se agregan (en caso
de ser requeridos) al asfalto Ac-20 en la cantidad indicada por el balance. Se
deja mezclar durante media hora.

e Finalmente, se agregan poco a poco los asfaltenos previamente molidos, y

manteniendo la temperatura constante (180° C), se da un tiempo de mezclado de
2 horas.

IV. c. Modificacion de los asfaltos modelo.
La modificaciéon de un asfalto es la etapa en la cual, el polimero es adicionado al
asfalto con el fin de modificar las propiedades termo-mecanicas del mismo.

Es importante resaltar que los asfaltos fueron modificados variando la manera de
incorporar el polimero en el asfalto:

e Modificacion por el método tradicional

e Modificacion a partir de una mezcla polimero/maltenos

e Modificacion a partir de una mezcla polimero/maltenos disolviendo previamente
el polimero en ciclohexano.

Las tres formas de preparar asfaltos modificados se describen a continuacion.
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IV. d. Modificacion de los asfaltos modelo por el método tradicional.

e Se coloca en un recipiente de aluminio una cantidad conocida de asfalto (120g),
y se calienta gradualmente en un bafio de aceite. Una vez que el asfalto
comienza a fluir, se inicia la agitacion con un agitador tipo propela a
aproximadamente 500 rpm.

e Una vez que se alcanz6 la temperatura de 180° C (temperatura de trabajo) y que
se mantuvo constante durante 20 minutos, se comienza a agregar lentamente el
polimero previamente molido, dependiendo de la cantidad de polimero que
estemos utilizando este paso puede tardar de 20 a 30 minutos.

e Se da un tiempo de mezclado de 4 horas. Al finalizar, se toma una muestra de
asfalto modificado en una charolita de aluminio, la cual se utiliza para realizar las
pruebas de penetracién y microscopia de fluorescencia; una segunda muestra es
colocada en un anillo de laton, el cual serd utilizado durante la prueba de
temperatura de ablandamiento.

En la Tabla 2, se presentan las cantidades de asfalto y polimero utilizadas en cada
caso, asi como la composicion del asfalto y la clave asignada al mismo.

Tabla 2. Composicion de los asfaltos modelo, modificados por el método tradicional.

clave del asfaltenos asfalto concentracion polimero
asfalto (% en peso) (9) de polimero (9)
(% peso)
15SB3 15 120 3 3.71
25SB3 25 120 3 3.71
15SB10 15 120 10 13.4
25SB10 25 120 10 134

La clave del asfalto nos indica el porcentaje de asfaltenos, asi como el tipo y la
cantidad de polimero utilizado. Asi por ejemplo, la clave 15SB3 representa un asfalto
que tiene 15 % en peso de asfaltenos y que fue modificado con un copolimero de
estiren-butadieno, a una concentracion de 3 % en peso de polimero.
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IV. e. Modificacibn de los asfaltos modelo a partir de una mezcla
polimero/maltenos (M), preparada al 15% en peso de polimero.

Se ha demostrado en estudios anteriores que es la parte malténica de los asfaltos la
que interacciona principalmente con el polimero modificador?, lo que llevé a pensar en
incorporar previamente el polimero a los maltenos formando asi una mezcla
polimero/maltenos (M). Este procedimiento permite obtener una incorporacién mas
eficiente del polimero en el asfalto.

Para llevar a cabo la modificacion, es necesario realizar un balance de materia como
el que se mostré en el caso de la modificacion por el método tradicional (pero en esta
ocasion deberemos incluir a la mezcla polimero/maltenos), lo cual, nos permitira
determinar las proporciones en las que deben ser introducidos cada uno de los
componentes necesarios para poder obtener el asfalto que se desea. De la misma
forma, se debe determinar la cantidad requerida de polimero, el cual, como ya se
menciond anteriormente sera proporcionado por la mezcla polimero/maltenos.

El procedimiento se describe a continuacion:

Preparar un lote de mezcla polimero/maltenos al 15% en peso de polimero.

e Se calienta gradualmente, en un bafio de aceite, cierta cantidad de maltenos;
una vez que los maltenos se encuentren en fase liquida se comienza la
agitacion; esta debe ser a velocidad constante.

¢ Una vez que se alcanzan los 180° C y que han permanecido constantes durante
al menos 10 min., se adiciona lentamente el polimero granulado; esta operacion
tarda aproximadamente 1 hora. La cantidad de polimero que se debe adicionar
es la necesaria para obtener una mezcla polimero / maltenos al 15% en peso de
polimero.

e Al terminar la adicion del polimero se da un tiempo de mezclado de 2 horas,
manteniendo la temperatura y agitacion constantes. Al finalizar, se coloca la
cantidad necesaria de mezcla polimero/maltenos (dicha cantidad depende del
tipo de asfalto que sera preparado y se obtiene a partir de un balance) en cada
una de las latas en las cuales los asfaltos seran reconstituidos.
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Preparacion de asfalto modificado a partir de la mezcla polimero/maltenos.

e Se coloca la lata que contiene la mezcla polimero/maltenos en un bafio de aceite
y se comienza a calentar de manera gradual. Igualmente en fase liquida, se
adiciona la cantidad de asfalto Ac-20 indicada por el balance, continuando con la

agitacion.

e Dejamos mezclar durante aproximadamente 20 minutos.

e Lentamente y con agitacion continua, se agregan los asfaltenos

(aproximadamente 40 minutos, dependiendo la cantidad).

e Una vez realizado lo anterior, se da un tiempo de mezclado de 3 hrs.

¢ Finalmente, se toman las muestras que seran utilizadas para caracterizar el AM.

En la Tabla 3, se presentan las cantidades de cada uno de los componentes
utilizados en la preparacion de los asfaltos modificados a partir de una mezcla
polimero/maltenos.

Tabla 3. Composicion de los asfaltos modelo, modificados a partir de una mezcla polimero/maltenos (M).

clave del M Ac-20 maltenos | asfaltenos polimero
asfalto (9) (9) (9) 9) 9)
10SB3M 21 60 39 3.71
15SB3M 21 90 9 3.71
20SB3M 21 93.75 5.25 3.71
25SB3M 21 86.25 12.75 3.71
30SB3M 21 78.75 20.25 3.71
10SB10M 76 40 4 13.4
15SB10M 76 32.5 11.5 13.4
20SB10M 76 25 19 13.4
25SB10M 76 17.5 --- 26.5 13.4
30SB10M 76 10 34 13.4
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IV. f. Modificacibn de Ilos asfaltos modelo a partir de una mezcla
polimero/maltenos, disolviendo previamente el polimero en ciclohexano (MD).

Debido a que los polimeros son materiales muy elasticos resulta complicado
manipularlos. Anteriormente se mencion6 que para mezclar nuestros polimeros con el
asfalto es necesario que el polimero se encuentre finamente granulado, lo cual, en
ocasiones resulta muy dificil y requiere de un tiempo considerable.

Por lo anterior, se tomd la decision de disolver previamente el polimero en
ciclohexano, lo cual nos permite incorporar con mayor facilidad el polimero a los
maltenos. Esto se realizo después de haber verificado (gracias a una prueba de GPC)
que el polimero no sufre cambio alguno en su estructura al ser disuelto en ciclohexano,
es decir, que no se modifica el Peso Molecular del polimero.

Procedimiento para modificar asfalto a partir de una mezcla polimero/maltenos,
disolviendo previamente el polimero:

e Se disuelve el polimero en ciclohexano a temperatura ambiente y con agitacion,
con una razén de 1 g de polimero/10 ml de ciclohexano. Para lograr una
disolucion completa del polimero en el disolvente, debemos esperar
aproximadamente 2 horas.

e Los maltenos se calientan gradualmente hasta alcanzar una temperatura de 80°
C, temperatura a la cual el ciclohexano se evapora. Se comienza la agitacion.

e Una vez que la temperatura se mantuvo constante se comienza a agregar
lentamente el ciclohexano con el polimero disuelto, manteniendo la agitacion
constante.

e Una vez agregado el polimero a los maltenos, se aumenta la temperatura a 180°
C (temperatura normal de trabajo) y se da un tiempo de mezclado de 2 horas.

e A continuacion, se coloca la cantidad necesaria de la mezcla polimero/maltenos
en cada una de las latas en las que el asfalto sera reconstituido.

e Finalmente, se lleva a cabo la reconstituciéon del asfalto y se toman las muestras
correspondientes para la caracterizacion del asfalto.
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En la Tabla 4, se presentan las cantidades de cada uno de los componentes
utilizados en la preparacion de los asfaltos modificados a partir de una mezcla
polimero/maltenos, con el polimero previamente disuelto en ciclohexano.

Tabla 4. Composicion de los asfaltos modelo, modificados a partir de una mezcla polimero/maltenos,
disolviendo previamente el polimero en ciclohexano (MD).

clave del MD Ac-20 maltenos | asfaltenos | polimero
asfalto (9) (9) (9) (@) (9)
10SB3MD 21 60 39 3.71
20SB3MD 21 93.75 5.25 3.71
10SB10MD 76 40 4 13.4
20SB10MD 76 25 19 134

IV. g. Caracterizacion de los asfaltos modificados.

El objetivo principal del presente proyecto es estudiar el comportamiento de las
propiedades termomecanicas de un asfalto base Ac-20, cuando es modificado con un
polimero. Para este propdsito, se utilizaran como criterios de evaluacion los resultados
de los siguientes parametros:

e Temperatura de Ablandamiento (TA)
e Penetracion (PE)

e Microscopia de fluorescencia

IV. g.i. Temperatura de Ablandamiento (Método de anillo y balin, ASTM D36).

Para la determinacion de Temperatura de Ablandamiento, se coloca la muestra
de asfalto modificado en un anillo de laton, el anillo se monta en un soporte de aluminio
y se le coloca encima un balin de acero de masa conocida®. Este sistema que cuenta
con un termometro, debe ser sumergido en un bafio de etilenglicol (medio de
calentamiento) con agitacion lenta y constante.

La temperatura se eleva gradualmente, hasta que el balin envuelto en el asfalto
cae a través del anillo y toca la placa inferior del sistema. En ese momento, se toma
lectura de la temperatura, la cual, sera registrada como Temperatura de Ablandamiento
(TA) del asfalto.
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En las figuras siguientes se muestra detalladamente el sistema, asi como las
dimensiones de cada uno de sus componentes.

--419.8 Borde redondeado
-23.0|- - b

T+
[ -tts- J? '

e -19.0- -

Figura 4. Base del anillo (A), base del balin (B). Dimensiones en mm.

®)

Figura 5. Soporte para los anillos (C), Sistema ensamblado (D). Dimensiones en mm.
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Especificaciones del equipo:

Dos anillos de laton de 15.9 mm de didmetro interno.

Un plato de latén de latén de 50 por 75mm.

Dos balines de acero inoxidable de 9.5 mm de diametro, con una masa de 3.5 g.
Dos guias de laton para centrar el balin con un diametro de 23 mm.

Un vaso de precipitado de 800 ml para el bafio.

Un termometro de vidrio calibrado con error de £ 0.1° C.

IV. g.ii. Penetracion (ASTM D5)

El penetrometro consta de una aguja estandarizada, una caratula de lectura de
medicion y un soporte sobre el cual se coloca una pesa de masa conocida. Este
aparato nos permite conocer la distancia que una aguja estandarizada logra penetrar en
una muestra de asfalto bajo condiciones conocidas de carga, tiempo y temperatura.
Esta distancia se reporta en dmm y es conocida como la Penetracion de la muestra. El
penetrémetro tiene una capacidad de lectura de 0 a 400 (dmm)°.

Para realizar esta prueba, se deposita la muestra de asfalto en una pequefia
charola de aluminio y se monta en el penetrémetro. A continuacion se coloca la aguja
estandarizada justo sobre la superficie de la muestra de asfalto. Se deja caer la aguja
gue va a penetrar el asfalto durante un tiempo de 5s; transcurridos los 5s se detiene la
aguja y se toma la lectura que registra el aparato. Se toman 10 lecturas de cada
muestra y se calculan tanto el promedio como la desviacion estandar.

Debido a la alta susceptibilidad del asfalto frente a la temperatura, la prueba de
Penetracion se debe realizar a temperatura constante y dicha temperatura debe ser la
misma en todos los casos, si se desea comparar los resultados.

A continuacién se muestra el equipo y se indican las dimensiones de cada uno
de sus componentes.

1.00 2 1.02 mm 8°40" a 9°40° 0.14a0.16 mm
<--¢_- .\ /
!

-
! - Aprox. 6.35 mm —
e Segun requerimientos ---—--—--—--— - —- = —-- »

Figura 6. Aguja para la prueba de penetracion.
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Figura 7. Sistema ensamblado (Penetrémetro).

Especificaciones del equipo:

e Los valores de Penetracion se reportan en dmm.
e Elpeso del huso es de 47.5 +0.05 g.
e El peso del huso mas la aguja es de 50 + 0.05g.

e Se tiene un peso de 100 = 0.05 g.

e La aguja es de acero inoxidable resistente a la temperatura con 50 mm de largo

y un didmetro de 1 mm.

e La superficie en la cual se coloca la muestra es plana y forma un angulo de 90°

con la aguja.
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IV. g. iii. Microscopia de Fluorescencia

Las moléculas fluorescentes absorben la luz de una determinada longitud de
onda y emiten luz de otra longitud de onda mas larga. Si un componente de este tipo es
iluminado a su longitud de onda absorbente y visualizado a través de un filtro que sélo
permita pasar la luz de longitud de onda igual a la de la luz emitida, el componente
aparece brillante sobre un fondo oscuro. La intensidad y el color de la luz es una
propiedad caracteristica de la molécula fluorescente utilizada™®.

Actualmente, la Microscopia de Fluorescencia combina la elevada potencia de
los componentes Opticos con el control computarizado de los instrumentos y las
imagenes digitales, todo esto, con el fin de alcanzar un nivel de sofisticacién que nos
permita ir mas alla de donde puede alcanzar el ojo humano®*.

Esta técnica consiste en iluminar una muestra de asfalto modificado con una luz
de longitud de onda pequefia; en este caso se utilizd6 una lampara de luz ultravioleta.
Parte de esa luz es absorbida por la muestra y reemitida como fluorescencia.

La Microscopia de Fluorescencia nos permite conocer la morfologia de nuestro
material; es decir, que tanto han disuelto los maltenos al polimero, asi como la
compatibilidad existente entre los dos componentes principales del sistema asfalto-
polimero.

Un polimero es compatible con el asfalto cuando la heterogeneidad de la mezcla
no se puede apreciar a simple vista. La compatibilidad asfalto-polimero es un factor
importante; ya que en caso de no haber compatibilidad se daria una separacion de
fases que evitaria que el polimero transfiriera sus propiedades al asfalto.

Para realizar esta prueba se utiliz6 un microscopio de fluorescencia con fuente

de luz ultravioleta (390-420nm), las pruebas se realizaron a temperatura ambiente y se
utilizé un objetivo 20X.
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V. RESULTADOS Y DISCUSION

A continuacién se presentan los resultados obtenidos durante el desarrollo de los
experimentos asi como un analisis de los mismos.

Datos generales de los materiales utilizados
Polimero

El polimero comercial SBR, que serd denominado genéricamente como S4318, es
un copolimero lineal en bloque de estireno-butadieno constituido por 32% de estireno,

presente en su mayoria como un bloque de poliestireno, lo cual proporciona al polimero
un comportamiento termoplastico. Sus propiedades se presentan a continuacion.

Tabla 5. Caracteristicas del polimero utilizado.

Copolimero % Estireno Mn Tg
(g/mol) ()
SBR 32 146,000 -88.06

Nota: Las propiedades del polimero Mn y Tg fueron obtenidas a partir de las técnicas: Cromatografia de
Permeacion en Gel (GPC) y Cromatografia Diferencial de Barrido (DSC), respectivamente.

Asfalto Ac-20

En el presente trabajo se utilizo como asfalto base el asfalto Ac-20 de
Salamanca-Guanajuato. A continuacion se presenta una tabla mostrando sus
componentes principales y la proporcion en las que estos se encuentran presentes en
dicho asfalto™”.

Tabla 6. Composicion del asfalto Ac-20 de Salamanca.

Fraccién Peso Molecular Composicion
(g/mol) (%)
Asfaltenos 4000-7000 21.2
Resinas 1000-2000 29.0
Aromaticos 2000-4000 38.7
Saturados 600-1000 11.1

A patrtir del asfalto Ac-20 se reconstituyeron diferentes tipos de asfalto, variando
el contenido de asfaltenos y maltenos. La composicion y caracterizacion de dichos
asfaltos modelo se muestra a continuacion.
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Asfaltos modelo

Con el objetivo de obtener informacion de los asfaltos modelo, se les caracterizé
para de poder determinar los cambios producidos en dichos asfaltos una vez que fueron
modificados con polimero.

En la tabla siguiente se muestran los resultados de Temperatura de

Ablandamiento (° C) y Penetracion (5° C, dmm) de asfaltos con un contenido de
asfaltenos entre 10% y 30% en peso.

Tabla 7. Composicion y caracterizacion de los asfaltos Ac-10, Ac-15, Ac-20, Ac-25 y Ac-30.

Tipo de Polimero Asfaltenos Temperatura Penetracion
asfalto (% en peso) (% en peso) Ablandamiento | (T =5° C, dmm)
<)
Ac-10 0 10 38 31
Ac-15 0 15 45 19
Ac-20 0 20 52 10
Ac-25 0 25 62 8
Ac-30 0 30 78 5

En base a los datos reportados en la tabla anterior, podemos destacar que en el
caso de asfaltos con alto contenido de asfaltenos los valores de Temperatura de
Ablandamiento son altos y los valores de Penetracion son bajos. Esto es debido a que
los asfaltenos le confieren al asfalto sus caracteristicas elasticas; es decir, proporcionan
la dureza al asfalto.
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Asfaltos modificados por el método tradicional

Se presentan a continuacién los resultados de asfaltos modificados (y sus
blancos correspondientes), preparados a partir de los asfaltos Ac-15 y Ac-25. Es
importante destacar que estos asfaltos fueron modificados adicionando el polimero por
el método tradicional; es decir, el polimero se incorporé directamente en el asfalto

modelo.

En la tabla 8 se reportan los resultados de la caracterizacion en términos de
Temperatura de Ablandamiento y Penetracion, dichos resultados fueron graficados con

el fin de poder observar su tendencia (Figuras 8y 9).

Inmediatamente después, se presentan las micrografias correspondientes a cada
asfalto modificado; en las cuales es posible observar la distribucion del polimero en

cada sistema.

Tabla 8. Temperatura de Ablandamiento y Penetracién de los asfaltos Ac-15 y Ac-25.

Tipo de asfalto Temperatura Penetracion
Ablandamiento (T =5°C,dmm)
)
15SB0 45 19
25SB0 62 8
15SB3 62 11
25SB3 75 7
15SB10 89 21
25SB10 102 16
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Figura 8. Temperatura de Ablandamiento de los asfaltos Ac-15 y Ac-25.
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Figura 9. Penetracién de los Asfaltos Ac-15 y Ac-25.
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Figura 10. Sistema 15SB3 Figura 11. Sist a 15SB10
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" Figura 12. Sistema 25SB3 Figura 13. Sistema 25SB10
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De los resultados de Microscopia de Fluorescencia es importante destacar que
todos los sistemas estudiados son sistemas bifasicos, donde se puede observar que
para asfaltos con bajo contenido de polimero el sistema muestra una morfologia tipo
emulsion, en la cual, el asfalto constituye la fase continua del sistema, mientras que el
polimero, siendo la fase discreta, se encuentra disperso en toda la matriz de asfalto.

Mientras que, cuando se tienen asfaltos con alto contenido de polimero se
observa una inversion de fases, en la cual, el polimero se convierte en la fase continua
del sistema y el asfalto en la fase discreta; esto se traduce en un cambio importante en
los valores de Temperatura de Ablandamiento y Penetracién, como se discutira a
continuacion.

Para un mismo asfalto, con distintas concentraciones de polimero el valor de
Temperatura de Ablandamiento es mas alto cuando se tiene una mayor concentracion
de polimero. El valor mas alto se observa en los casos en que se tiene una
concentracion de 10% de polimero, ya que a dicha concentracion el polimero comienza
a unirse formando una red que otorga una mayor resistencia al sistema.

En lo referente a la prueba de Penetracion, se observa a baja concentracion de
polimero una disminucién en el valor de Penetracion, esto debido a que el polimero
absorbe parte de los maltenos del asfalto, propiciando que las miscelas de asfaltenos
sean mas grandes, todo lo cual da como resultado un asfalto mas duro.

Sin embargo, cuando tenemos concentraciones elevadas de polimero (10%), el
valor de Penetracion aumenta de manera importante. En este caso, el polimero forma
una red que es la fase continua del sistema, por lo que es mas probable que durante la
prueba de Penetracion la aguja actle sobre la fase rica en polimero que sobre la fase
rica en asfaltenos, dando como resultado valores mas grandes de Penetracion si se
compara con los sistemas en donde las miscelas de asfaltenos estan mejor distribuidas,
como es el caso de los asfaltos modificados con cantidades relativamente menores de
polimero (3 % en peso).

Por otro lado, para asfaltos con una misma concentracion de polimero, y con
altas concentraciones de asfaltenos se presentan valores altos de Temperatura de
Ablandamiento y valores bajos de Penetracion, esto se debe a que son los asfaltenos
guienes proporcionan la dureza al asfalto.

También es posible observar que en aquellos sistemas con un mayor contenido
de asfaltenos el polimero se encuentra mas disperso, debido a que el polimero es
compatible Unicamente con la fase malténica del asfalto. Por lo tanto, al aumentar la
cantidad de asfaltenos en el sistema estos comienzan a unirse entre si formando
dominios de asfaltenos (regiones oscuras), lo cual provoca una separacion de los
dominios ricos en polimero (regiones blancas).
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Asfaltos modificados a partir de una mezcla polimero/maltenos (M), preparada al

15% en peso de polimero.

A continuacion se muestran los resultados de asfaltos modificados (y sus blancos
correspondientes), preparados a partir de los asfaltos Ac-10, Ac-15, Ac-20, Ac-25 y Ac-
30. Estos asfaltos fueron modificados a partir de una mezcla polimero/maltenos al 15%

en peso de polimero.

En la tabla 9 se reportan las caracteristicas de dichos asfaltos en términos de
Temperatura de Ablandamiento y de Penetracion. Posteriormente, se presentan las

graficas correspondientes con el fin de poder observar su tendencia (figuras 14 y 15).

Ademas, se presentan las micrografias correspondientes a cada sistema; en las

cuales, es posible observar la distribucién del polimero.

Tabla 9. Temperatura de Ablandamiento y Penetracion de los asfaltos Ac-10M, Ac-15M, Ac-20M, Ac-25M

y Ac-30M.
Tipo asfalto T. Ablandamiento Penetracion
(9] (T=5°C,dmm)
10SBO 38 31
15SB0 45 19
20SB0O 52 10
25SB0 62 8
30SBO 78 5
10SB3M 50 15
15SB3M 62 13
20SB3M 59 11
25SB3M 70 8
30SB3M 75 8
10SB10OM 81 25
15SB10M 92 19
20SB10M 96 17
25SB10M 116 14
30SB10M 113 11
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Figura 14. Temperatura de Ablandamiento de los asfaltos Ac-10M, Ac-15M, Ac-20M, Ac-25M y Ac-30M.
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Figura 15. Penetracion de los asfaltos Ac-10M, Ac-15M, Ac-20M, Ac-25M y Ac-30M.
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Figura 16. Sistema 10SB3M Figura 17. Sistema 10SB10M
Figura 18. Sistema 15SB3M Figura 19. Sistema 15SB10M
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Figura 20. Sistema 20SB3M Figura 21. Sistema 20SB10M

Figura 22. Sistema 25SB3M Figura 23. Sistema 25SB10M
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En el caso de asfaltos modificados a partir de una mezcla polimero/maltenos
debemos destacar de acuerdo a los resultados de Microscopia de Fluorescencia, que al
igual que en el caso anterior, todos los sistemas estudiados son sistemas bifasicos,
donde se observa de manera general que para asfaltos con bajo contenido de polimero
el sistema muestra una morfologia tipo emulsion, donde la fase continua la constituye el
asfalto.

Por el contrario, cuando se tienen asfaltos con alto contenido de polimero se
observa que el polimero ha comenzado a disolverse y a unirse entre si llegando a
producirse en la mayoria de los casos una inversion de fases, lo cual, como se
menciond anteriormente, se traduce en un cambio importante en los valores de
Temperatura de Ablandamiento y Penetracion.

Tomando en cuenta la cantidad de polimero, se observa que para un mismo
asfalto con distintas concentraciones de polimero, los valores de Temperatura de
Ablandamiento méas altos corresponden a los sistemas que tienen una mayor
concentracion de polimero (10%), en donde, ha ocurrido una inversion de fases.

En cuanto a los valores de Penetracion, para un mismo asfalto con distintas
concentraciones de polimero, se observa que a bajas concentraciones de polimero hay
una disminucién en el valor de Penetracion. Lo anterior ocurre Unicamente cuando los
asfaltos tienen bajo contenido de asfaltenos y se debe a que el polimero absorbe parte
de los maltenos del asfalto dando como resultado un asfalto mas duro. Por el contrario,
en el caso de asfaltos con alto contenido de asfaltenos se produce un aumento poco
significativo en el valor de la Penetracidén, ya que estando el sistema saturado de
asfaltenos el efecto de agregar polimero provoca una ligera reduccion en la dureza del
mismo.

Por otro lado, cuando se tienen concentraciones elevadas de polimero (10%), el
valor de Penetracion aumenta debido a la formacién de una red polimérica, la cual, se
convierte en la fase continua del sistema, reduciendo la dureza del mismo.

Tomando en cuenta Unicamente la concentracion de asfaltenos, para asfaltos
con una misma concentracion de polimero y con altas concentraciones de asfaltenos se
presentan valores altos de Temperatura de Ablandamiento y valores bajos de
Penetracion, debido a que los asfaltenos le confieren mayor dureza al asfalto.

También es posible observar que en aquellos sistemas con un mayor contenido
de asfaltenos el polimero se encuentra mas disperso, debido a la separacion de los
dominios ricos en polimero que es provocada por el aumento en el tamafio de las zonas
ricas en asfaltenos.
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Asfaltos modificados a partir de una mezcla polimero/maltenos, preparada al 15%

en peso de polimero, disolviendo inicialmente el polimero en ciclohexano (MD).

A continuacion se presentan los resultados de asfaltos modificados (y sus
blancos correspondientes), preparados a partir de los asfaltos Ac-10 y Ac-20. Estos
asfaltos fueron modificados a partir de una mezcla polimero/maltenos, preparada a una

concentracion de 15% en peso y disolviendo previamente el polimero en ciclohexano.

En la tabla 10 se reportan los resultados de la caracterizacion de los asfaltos
antes mencionados en términos de Temperatura de Ablandamiento y Penetracion,
dichos resultados fueron posteriormente graficados con el fin de poder observar su

tendencia (figuras 24 y 25).

Por otro lado, se presentan las micrografias correspondientes a cada asfalto
modificado, en donde es posible observar la distribucion del polimero.

Tabla 10. Temperatura de Ablandamiento y Penetracion de los asfaltos Ac-10MD y Ac-20MD.

Tipo de asfalto T. ablandamiento Penetracion (T =5° C)
<) (dmm)
10SB0 38 31
20SB0 52 10
10SB3MD 45 16
20SB3MD 61 11
10SB10MD 79 23
20SB10MD 94 18
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Figura 24. Temperatura de Ablandamiento de los asfaltos Ac-10MD y Ac-20MD.
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Figura 25. Penetracion de los asfaltos Ac-10MD y Ac-20MD.
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Figura 26. Sistema 10SB3MD Figura 27. Sistema 1OSBloM
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En cuanto a los asfaltos modificados a partir de una mezcla polimero/maltenos,
disolviendo previamente el polimero en ciclohexano y en base a los resultados de
Microscopia de Fluorescencia, cabe destacar que al igual que en los casos antes
mencionados, todos los sistemas estudiados son sistemas heterogéneos.

En el caso de asfaltos con alto contenido de polimero se observa que el polimero
ha comenzado a disolverse y a unirse entre si llegando en ocasiones a producirse una
inversion de fases, lo cual provoca cambios significativos en los valores de Temperatura
de Ablandamiento y Penetracion.

Nuevamente, se observa que para un mismo asfalto con distintas
concentraciones de polimero, los valores de Temperatura de Ablandamiento mas altos
corresponden a los sistemas que tienen una mayor concentracion de polimero (10%),
en donde, el polimero ha comenzado a unirse entre si, o bien ya ha ocurrido una
inversion de fases.

En cuanto a los valores de Penetracion, para un mismo asfalto con distintas
concentraciones de polimero, se tiene que a bajas concentraciones de polimero hay
una disminucion en el valor de Penetracion, lo cual ocurre Unicamente cuando los
asfaltos tienen bajo contenido de asfaltenos y se debe a que el polimero absorbe parte
de los maltenos del asfalto. Por el contrario, en el caso de asfaltos con alto contenido
de asfaltenos hay un ligero aumento en el valor de Penetracion, ya que el efecto de
agregar polimero es minimo debido a que el sistema contiene una proporcién mayor de
asfaltenos.

Mientras tanto, a elevadas concentraciones de polimero (10%), el valor de
Penetracion aumenta debido a la abundancia del polimero en el sistema o bien a la
posible existencia de una red polimérica que se convierte en la fase continua del
sistema, reduciendo la dureza del mismo.

Tomando en cuenta Unicamente la concentracion de asfaltenos, para asfaltos
con una misma concentracion de polimero y altas concentraciones de asfaltenos se
presentan valores altos de Temperatura de Ablandamiento y valores bajos de
Penetracion, ya que los asfaltenos proporcionan mayor dureza al asfalto.

Ademas es posible observar, que el polimero se encuentra mas disperso, debido

a la separacién de los dominios ricos en polimero provocada por el aumento en el
tamano de las zonas ricas en asfaltenos.
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Comparacion de asfaltos modificados por el método tradicional y a partir de una

mezcla polimero/maltenos.

A continuacion se presenta una comparacion de los resultados de asfaltos
modificados (y sus blancos correspondientes), preparados a partir de los asfaltos Ac-15

y Ac-25.
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Figura 30. Temperatura de Ablandamiento de los asfaltos Ac-15, Ac-15M, Ac-25 y Ac-25M.
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Figura 31. Penetracion de los asfaltos Ac-15, Ac-15M, Ac-25 y Ac-25M.
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Comparacion de asfaltos modificados a partir de una mezcla polimero/maltenos,
sin disolver (M)y disolviendo previamente el polimero en ciclohexano (MD).

En la grafica siguiente se presenta una comparacion de los resultados de
asfaltos modificados (y sus blancos correspondientes), preparados a partir de los
asfaltos Ac-10 y Ac-20.
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Figura 32. Temperatura de Ablandamiento de los asfaltos Ac-10M, Ac-10MD, Ac-20M y Ac-20MD.
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En las Figuras 30 y 31 se presentan los resultados de Temperatura de
Ablandamiento y Penetracion de los asfaltos modelo Ac-15 y Ac-25, modificados de dos
maneras distintas. Los sistemas Ac-15 y Ac-25 fueron modificados incorporando el
polimero directamente en el asfalto modelo y los sistemas Ac-15M y Ac-25M fueron
modificados a partir de una mezcla polimero/maltenos, que fue preparada incorporando
directamente el polimero granulado en los maltenos.

De dichos resultados se destaca que en general no se presentan diferencias
notables, en cuanto al valor de Temperatura de Ablandamiento y Penetracion, si
comparamos los resultados de asfaltos modificados por cualquiera de los métodos
antes descritos.

En las Figuras 32 y 33 se presentan los resultados de Temperatura de
Ablandamiento y Penetracion de los asfaltos modelo Ac-10 y Ac-20, modificados de dos
maneras distintas. Los sistemas Ac-10M y Ac-20M fueron modificados a partir de una
mezcla polimero/maltenos, la cual, fue preparada mezclando el polimero granulado
directamente en los maltenos vy los sistemas Ac-10MD y Ac-20MD fueron modificados a
partir de una mezcla polimero/maltenos, que fue preparada disolviendo previamente el
polimero en ciclohexano.

Comparando los resultados de Temperatura de Ablandamiento y Penetracion de

asfaltos modificados por los métodos antes descritos, se destaca que no existen
diferencias notables entre los resultados obtenidos a partir de un método o el otro.
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VI. CONCLUSIONES

e Las propiedades de un asfalto modificado dependen tanto de las caracteristicas
del asfalto como de la concentracion de polimero.

e En el rango de composicién investigado, la Temperatura de Ablandamiento de un
asfalto aumenta conforme aumenta la cantidad de asfaltenos que lo constituyen.

e En el rango de composicion investigado, la Temperatura de Ablandamiento de un
asfalto modificado aumenta al agregar polimero al sistema, este efecto es mas
notorio a altas concentraciones de polimero (10% en peso).

e La Penetracion de un asfalto disminuye, si la cantidad de asfaltenos que
constituyen al asfalto aumenta.

e En asfaltos con alto contenido de asfaltenos (> 15 % peso), la Penetracion del
correspondiente asfalto modificado aumenta conforme se aumenta la cantidad de
polimero.

e En el caso de asfaltos con bajo contenido de asfaltenos (< 20% en peso), los
asfaltos modificados y con un contenido de polimero del 3% en peso, mostraron
una Penetracion menor que el asfalto sin modificar. Una tendencia opuesta se
observo cuando el contenido de polimero fue del 10% en peso.

e La morfologia de las muestras depende tanto del tipo de asfalto como de la
cantidad de polimero. En algunos casos, la concentracion de polimero es
suficiente para que se presente una inversion de fases en el sistema asfalto-
polimero.

e No hay diferencias importantes en el valor de Temperatura de Ablandamiento,
cuando comparamos asfaltos que fueron modificados por los tres métodos
distintos.

e En lo referente a la prueba de Penetraciéon, no se presentan cambios importantes
cuando comparamos asfaltos modificados por cualesquiera de los tres métodos.

e EIl hecho de que las propiedades de los asfaltos modificados investigados no
dependan fuertemente del método de preparacion indica que es posible utilizar
de manera indistinta dichos métodos para llevar a cabo la modificacion del
asfalto. No obstante, el hecho de disolver el polimero es ventajoso cuando se
trabaja con polimeros dificiles de granular.
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ANEXOS
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Sample : 4318N

Calibration file : EAHPCHEM\1\DATA\CALO5\Calibracion140905_1.CAL

Integration from: 5.525 ml Integration to : 6.014 mi
MHK - A (Cal.): 1.000E+0 MHK - K (CalL): 0.000E+0 ml/g
Eluent : not defined Flowrate : 1.000 mi/min
Concentration : 1.000 g/l Inject volume : 20.000 ul
Column 1: PLGel MIXED C Temperature : g.000C
Detector 1: RID A, Refractive Index Signal Delay volume : 0.000 mi
Operator : PAOLA Acquisition interval :  0.430 sec

6 -

5 =

4 3

3 3

2 _.:"_

13

0 =

Molar mass
rid1A

Mn: 146015 g/mol
Mw:  1.4878e5 g/mol
Mz: 1.5174e5 g/mol
Mv: 1.4878e5 g/mol
D: 1.0189¢0
[n}: 0.000000 mlig
Vp: 5.8678e0 mi
Mp: 1.4343e5 gimol
A: 5.0681e2 mi*V
10% 1.2400e5 g/mol
30% 1.3588e5 g/mol
50% 1.4600e5 g/mol
70% 1.5760e5 g/mol
90% 1.7711e5 g/mol
Path : EAHPCHEM\T\DATA\PAOLA\15020607.0
Date : Wednesday 02/15/06 16:08:26 Sign :

HP GPC-Addon Rev. ADT.03
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ABREVIATURAS

Ac-20: Asfalto Ac-20

AM: Asfalto modificado

M: Mezcla polimero/maltenos preparada al 15% en peso de polimero

MD: Mezcla polimero/maltenos preparada al 15% en peso de polimero,
disolviendo
previamente el polimero en ciclohexano

BM: Balance de maltenos

BA: Balance de asfaltenos

TA: Temperatura de Ablandamiento

PE: Penetracion

dmm: (1/10 mm)

Mn: Peso molecular promedio numeral

Tg: Temperatura de transicion vitrea
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