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Resumen: e

Ligantes convencionales mas duros y aquellos
de alto indice de penetracién, comunmente
denominados “multigrado”, intentan desplazar
a los ligantes modificados con polimeros por
motivos econémicos y de actuacion.

Los procesos quimicos de oxidacién del
asfalto colaboran en el desarrollo de este

tipo de tecnologia.

Se realizo durante Agosto de 2.005 experiencias
de laboratorio para obtencion de asfaltos
oxidados y multigrados....Se presentan tablas
de rendimiento, descripcién de tecnologia y
de tratamiento de resultados

Autor: Ing. Gustavo C. Bacchetta

Direccién: Portela 501 (1406) Ciudad de Buenos Aires, Argentina
TEL/FAX: +5411-4612-7248

Entidad: ADELO Argentina SRL

e-mail: info@e-asfalto.com
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Tecnologias para Elaboracién Ligantes Alto indice Penetracion y Oxidados

ADELO Argentina S.R.L. fue seleccionada entre varias empresas a través del mundo para llevar a cabo
experiencias de laboratorio y a nivel planta piloto sobre la posibilidad de obtener “Asfaltos Oxidados” y de tipo
“Alto Indice de Penetracion” durante el 1° semestre de 2.005 para la empresa Australiana SAMY PTD LTD

Esto se tradujo en la compra de equipamiento a Planta Piloto y Transferencia de Tecnologia de Operacion y
adiestramiento de personal.

Proceso Oxidacién “Batch” Proceso Oxidacion “Continua”
* Presion operacion: 1 atm. Gases Aire  agitador
* Temp. trabajo: 250°C
* Proporcion de Aire: /\ La presion de operacion
1m3/minuto por m3 Nivel La proporcion de aire & normal del reactor
de volumen neto del |—~~>~~_{ Asfalto depende del tipo de @ B es 2.0 atm.
reactor alimentacion y la calidad —— Disminuyendo la presion
* Tiempos Oxidacion: producida, estando entre se extendera el tiempo
Superiores a los de 0.35y 0.55 m3/minuto por 1 de la reaccion.
produccion continua m3 de volumen neto del —
reactor. W Salida
y
S O—'
Aire Alimentacién
Salida Temperatura proceso 250°C.
Se ajusta a condicion de
proceso Optima
(230°C a 280°C).
VARIABLES del PROCESO & CONTROLES

* La calidad de la alimentacién (distribucion de asfaltenos, resinas, aromaticos y aceites)
* Tiempo de residencia (TRR)

* La temperatura de proceso, inicial (TIO) y final (TFO)

* La presion de la reaccion (P)

* Caudal de aire (CAU)

Es importante observar la relacién entre estos factores para determinar las ™
condiciones de operacion éptimas para la composicion de la alimentacion seleccionada. . 4 : . 2
phalt site on internet
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Dimensiones de Disefio de la Planta Piloto @, e-aspﬂ

1) Proceso de Oxidacién:

Es un proceso quimico que altera la composiciéon

quimica del asfalto. El asfalto esta constituido por una fina
dispersion coloidal de asfaltenos y maltenos. Los maltenos
actuan como la fase continua que dispersa a los asfaltenos.
Las propiedades fisicas de los asfaltos obtenidos por
destilacién permiten a los mismos ser ductiles, maleables y
reolégicamente aptos para su utilizacion como materias
primas para elaborar productos para el mercado vial. Al
"soplar" oxigeno sobre una masa de asfalto en caliente se
produce una mayor cantidad de asfaltenos en detrimento
de los maltenos, ocasionando asi de esta manera una mayor
fragilidad, mayor resistencia a las altas temperatura y una
variacion de las condiciones reoldgicas iniciales.

2) Alimentaciones
Se utilizé Asfalto para caminos que producen las refinerias
de petréleo tales Shell y Caltex

3) Temperatura de la Alimentacién:

Se debe calentar el asfalto a una temperatura no menor de
200°C y ser incorporado al oxidador por su boca superior.
Esta luego se cerrara de acuerdo a su uniéon doble danesa
y su sello correspondiente.

4) Datos de la alimentacion:

Se debera realizar los ensayos de penetracion a 25°C segun Norma ASTM D5 y la de punto de
ablandamiento Ring and Ball (R&B) de acuerdo a Norma ASTM D36 a cada partida que se utilice como
muestra a oxidar en la Planta Piloto. Estos datos, seran de importancia para poder comenzar a obtener
las curvas de oxidacion (variacidén de la penetracidon y el punto de ablandamiento con el tiempo de
residencia TRR en el equipo piloto) 3



Dimensiones Diseno Planta Piloto

5) Tecnologia de la
Oxidacion:

La Planta piloto esta
disefiada para trabajar en
sistema “batch” (proceso
discontinuo) . Los datos
obtenidos, seran los
utilizados para ultimar los
detalles de fabricacion a
escala industrial en
proceso continuo.

6) Tiempo de residencia
en el Reactor (TRR)

Se refiere al tiempo
necesario para obtener
las especificaciones a
cumplir de los productos
terminados

7) Caudal de aire a utilizar
(CAU) *

1.0 dm3 / kg asfalto /
minuto

8) Temperatura inicial

de oxidacién (TIO)

Es importante que la
temperatura inicial de
oxidacion sea superior a los
180°C. Si bien la reaccion de
oxidacion es exotérmica,
comenzar con temperaturas
menores a la determinada,
hara que el tiempo de
residencia en el reactor sea
mayor, aumentando los
costos de la reaccion.

9) Temperatura final

de oxidacién (TFO)

La temperatura final de
oxidacion no debe superar
los 290°C y debe
mantenerse en ese nivel
para la obtencion de asfaltos
sumamente oxidados.

e l l i-TM
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Dimensiones Diseno Planta Piloto

Sin embargo, para asfaltos levemente soplados

(es el caso de obtencion directa de asfaltos viales de alto
indice de penetracion), la temperatura de oxidacion estara
en el orden de los 250°C. Debera tenerse sumo cuidado
que la temperatura no supere los 300-320°C, dado que
estamos en temperaturas cercanas al punto de inflamacién
de los asfaltos de obtencion directa. Cuando el equipo esté
presurizado entre valores de 1 a 2 Kg./cm2 positivos, los
riesgos potenciales de sobre calentamiento, disminuyen.

10) Presion dentro de la planta piloto (P) *

Se mantendra en valores de un rango de 1.5 a 2.5 Kg./cm2
* CAU y P deben mantenerse constantes durante el tiempo
de residencia (TRR)

9) Operacionalidad del Equipo:

Construido en AISI 304 para realizar los ensayos piloto.
Las conexiones estan bridadas y selladas, reuniendo
las condiciones de seguridad en lo referente al
aislamiento térmico y mantenimiento de temperatura.

Diametro (cm.) 10
Altura (cm.) 80
Volumen (cm3) 6.280
Volumen de asfalto neto a oxidar (cm3) 4.710
Relacion Altura equipo / Diametro 8
Altura Neta de Asfalto a oxidar (cm.) 60
Relacion Altura Asfalto / Diametro 6
Caudal de aire (dm3 / Kg. asfalto / minuto) 1




Todas las conexiones
(entrada de aire, salida,
valvula de seguridad,
salida de asfalto, control
de la temperatura y
manometro) estan
colocadas en la tapa
superior y la inferior

del equipo.

La tapa superior esta
unida al equipo por una
union doble danesa que
permitira el ingreso del
asfalto caliente en forma
manual.

Luego de haber
ingresado el asfalto en el
cuerpo del oxidador, se
comienza a ingresar aire
abriendo la valvula del
compresor de aire en
forma constante,
tomando el tiempo
respectivo a cada ensayo
en particular (desde 30
minutos hasta 4 horas),
controlando la presiéon y
la temperatura final de
oxidacién.

Operacionalidad del Equipo

El aire ingresa por el
inferior de la planta
piloto, donde cuenta
con un dispositivo
dispersor de finas
burbujas de aire.
Permitiendo una fina
dispersion de aire,
provocando un intimo
contacto con el asfalto.

A medida que el asfalto
base se oxida con el
ingreso del aire, este
se va endureciendo,
disminuyendo su
penetracion,
aumentando su
viscosidad y su punto
de ablandamiento.

Es decir, que sus
propiedades reolégicas
se modifican.

Dado que la reaccién
es exotérmica (existe
aumento de la
temperatura), se
morigera la accién
de endurecimiento
del asfalto.



Los cambios quimicos que se producen en la estructura molecular
del asfalto se expresan de la siguiente manera:

* Aumento de la concentracion de asfaltenos
* Disminucion de la fase malténica

* Asfaltos de obtencidn directa en refinerias
* Sistema Coloidal Tipo SOL
* Asfaltos oxidados

* Sistema Coloidal Tipo GEL

Los asfaltos levemente oxidados
son sistemas coloidales Tipo Mixto.
Al aumentar la concentracién de
asfaltenos, se eleva el indice de
penetracién y disminuye la ductilidad
de los mismos, asi como también se
rigidizaran los mismos a bajas
temperaturas.

Otro dato importante es el caracter
que tienen las moléculas que
componen los asfaltos base para el
proceso de oxidacion:

Luego de terminada la fase

de ensayo, se desechan los

primeros 200 cm3 que se

obtienen desde la valvula Tipo de Performance a

de salida que esta en la tapa moléculas la oxidacion

inferior del equipo. Se Parafinicas Mala

guardan los otros 4.500 cm3 e

para realizar los ensayos Aromaticas Buena

correspondientes. Nafténicas Muy Buena 7




Blowing Bitumen SAMI Program

Agost, 2.005

Distintos asfaltos de tipo comercial se utilizaron en esta corrida de ensayos:

* Caltex C-170
* Shell pen 85-100

* Extractos Aromaticos
* Residuos de Aceites Lubricantes Usados

Date SP (start)

Pen (start)

Pl

SP

Pen

Observations

03Test 01 47,0

83

-0,7

68,0

18

Caltex C170 4,5 hs

485
04Test 02

73

55,0

43

Caltex C170 1,25 hs
temperature too high
(over 250°C)

440
0O5Test 03

110

49,5

69

Caltex C170 1,5 hs at
205°C, 2 bars 10
liters/minute air, 10%
extract used
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Blowing Bitumen SAMI Program Test 04 Agost, 2.005
Date: 08 C-170 Caltex + 20% Aromatic Extra Oil

Weight: 4,90 kilograms Start Finish
Air flow: 10 liters / minute
Pressure: 1,5 - 2,5 Bars

Pen 1/10 mm 128 25

Time: 4,5 hours SP °C 44,0 | 63,0
Pl -0,3 +0,1
250
/ Mmen Temperature
Cut Burning
200 7 k\
T Running Burning
o
> 150
=]
B
]
Q
§ 100
=
Exhaust Air Temperature
— e R,
0 ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) )

0O 05 1 1,25 15 1,75 2 2,25 2,5 2,75 3 3,25 3,5 3,75 4 4,25 4,5

e ! "m Hours
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Blowing Bitumen SAMI Program Test 05 Agost, 2.005
Date: 09 C-170 Caltex + 15% SOR

Weight: 4,90 kilograms Start Finish
Air flow: 10 liters / minute
Pressure: 1,5 - 2,5 Bars

Pen 1/10 mm 241 24

Time: 4,5 hours SP °C 35,5 80,5
Pl 1,4 | +2,7
200 ~ / \ g
Bitumen Temperature Running Burning Cut Burning
(@)
o
> 150
=]
B
@
o}
£ 100
-

Exhaust Air Temperature

0 I I I I I I I I I I I I I I I I I
0 02505 0,75 1 1,25 1,5 1,75 2 2,25 2,5 2,75 3 3,25 3,5 3,75 4 4,25

e ! "m Hours
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Blowing Bitumen SAMI Program Test 06 Agost, 2.005
Date: 10 C-170 Mobil / Shell

Weight: 5,05 kilograms Start Finish
Air flow: 10 liters / minute S i —
Pressure: 1,5 - 2,5 Bars en mm
Time: 4,5 hours SP °C 49 79
250 Pl -0,5 +1.2
Bitumen Temperature /'
Running Burning
200
(@)
o
> 150
=]
®
]
Q
£ 100
-
/ Exhaust Air Temperature
0 ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) )

0 02505 0,75 1 1,25 1,5 1,75 2 2,25 2,5 2,75 3 3,25 3,5 3,75 4 4,25 4,5

e l l i ™ Hours
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Blowing Bitumen SAMI Program Test 07 Agost, 2.005
Date: 11 C-170 Caltex + 0,7% PO4H3 w.

Weight: 4,98 kilograms Start Finish
Air flow: 10 liters / minute
Pressure: 1,5 - 2,5 Bars st 4 14
Time: 4,5 hours SP °C 48 79
PI -0,8 +1,2
250
/-\/ Bitumen Temperature
200
Obs:
1) Non-extra burnings at all tests. Only one flame to mantain temperature.
2) When test was finish, the exit gas tube explote when the exhaust gases valve was fully opened.
(@) 1 50 It was due to the fact, airflow encrease (10 to 20 liters/minute) into the column by low pressure. (2 to 0 bar)
o
o
5 Bitumen Temperature was 130C, 50 minutes to encrease at 210C (80C)
©
|
Q
Q.
5 100
-
/ Exhaust Air Temperature

0 02505 0,75 1 1,25 1,5 1,75 2 2,25 2,5 2,75 3 3,25 3,5 3,75 4 4,25 4,5

e l l i ™ Hours
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Blowing Bitumen SAMI Program Test 08 Agost, 2.005
Date: 12 C-170 Shell / Mobil + 0,7% PO4H3 w.

Weight: 5,03 kilograms Start Finish
Air flow: 10 liters / minute e - o
Pressure: 1,5 - 2,5 Bars en mm
Time: 4,5 hours SP °C 50 82
Pl -0,2 +1,4
e
Bitumen Temperature
200 -
(@)
° 150
® Bitumen Temperature was 120C, 40 minutes to encrease at 200C (80C)
8
£ 100
-
/ — -
0 / Exhaust Air Temperature
0 ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) )

0 02505 0,75 1 1,25 1,5 1,75 2 2,25 2,5 2,75 3 3,25 3,5 3,75 4 4,25 4,5

e l l i ™ Hours
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Blowing Bitumen SAMI Program Test 09 Agost, 2.005
Date: 15 40% C-170 Caltex + 62% SOR + 0,7% PO4H3 w.

Weight: 5,00 kilograms Start Finish
Air flow: 10 liters / minute
Pressure: 1,5 - 2,5 Bars

Pen 1/10 mm +250 926

Time: 4,5 hours SP °C - 25 94
Pl --1,4 +8,0
250
\ __ g
Bitumen Temperature
200 -
(@)
° 150
® Bitumen Temperature was 90C, 75 minutes to encrease at 193C (103C)
8
§ 100
-
0 7/ Exhaust Air Temperature
0 ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) )

0 02505 0,75 1 1,25 1,5 1,75 2 2,25 2,5 2,75 3 3,25 3,5 3,75 4 4,25 4,5

e l l i ™ Hours
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Blowing Bitumen SAMI Program Test 10 Agost, 2.005
Date: 16 80% C-170 Shell/Mobil + 20%EXxtract

Weight: 5,04 kilograms Start Finish
Air flow: 10 liters / minute
Pressure: 1,5 - 2,5 Bars ADAD Gl 180 18
Time: 4,5 hours SP °C 40 "

PI 05 | +07
250

\/

Bitumen Temperature

200

150

Bitumen Temperature was 133C, 70 minutes to encrease at 205C (72C)

Temperature °C

50 £

Exhaust Air Temperature

0 I I I I I I I I I I I I I I I I I
0 02505 0,75 1 1,25 1,5 1,75 2 2,25 2,5 2,75 3 3,25 3,5 3,75 4 4,25 4,5

e l l i ™ Hours
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Blowing Bitumen SAMI Program Test 11 Agost, 2.005
Date: 17 85% Shell / Mobil C-170 + 15% SOR

Weight: 5,03 kilograms Start Finish
Air flow: 10 liters / minute
Pressure: 1,5 - 2,5 Bars

Pen 1/10 mm 227 23

Time: 4,5 hours SP °C 40 77
250 Pl -0,6 +2,0
J i
Bitumen Temperature
200
(@)
° 150
® Bitumen Temperature was 120C, 77 minutes to encrease at 200C (80C)
8
§ 100
-
50 —/ .
/ Exhaust Air Temperature
0 ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) )

0 02505 0,75 1 1,25 1,5 1,75 2 2,25 2,5 2,75 3 3,25 3,5 3,75 4 4,25 4,5

e l l i ™ Hours
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Blowing Bitumen SAMI Program Test 12 Agost, 2.005
Date: 18 60% Shell / Mobil C-170 + 40% SOR + 0,7% PO4H3 w.

Weight: 5,01 kilograms Start Finish
Air flow: 10 liters / minute
Pressure: 1,5 - 2,5 Bars

Pen 1/10 mm +250 58

Time: 3,5 hours SP °C - 25 75
Pl --1,4 | +4,0
250
Bitumen Temperature
200
Start 180C /
Obs: Test 12’ fail, 45 minutes to increase temperature from 60C to 185C (125C)
/ High amount of foam from waste oil high rate. Too quick raise temperature.
(@) No air present when pressure strating up 0,5 Bar.
® 150 / g
S
B
3 |
Q Heating Bitumen Temperature was 100C, 60 minutes to encrease at 180C (80C)
5§ 100 £
-
Exhaust Air Temperature

0 02505 0,75 1 1,25 1,5 1,75 2 2,25 2,5 2,75 3 3,25 3,5 3,75 4 4,25 4,5

e l l i ™ Hours
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Blowing Bitumen SAMI Program Test 13 Agost, 2.005
Date: 18 100% SOR
Weight: 4,54 kilograms

Air flow: 9 liters / minute Start Finish
Pressure: 1,5 - 2,5 Bars T . -
Time: 4,5 hours Isca as
250 —
SOR Temperature
200
9 1 50 Start 150C SOR Temperature was 75C, 60 minutes to encrease at 150C (75C)
g
B
o
]
£ 100
2 y
. e
Heating p— ——
50
Exhaust Air Temperature
0 ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) )

0 0,250,50,75 1 1,251,51,75 2 2,252,52,75 3 3,253,53,75 4 4,254,54,75 5 5,255,5

e l l i ™ Hours
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Blowing Bitumen SAMI Program Test 14

Date: 22 C-170 Caltex + 15% SOR

Weight: 5,06 kilograms

Air flow: 5 liters / minute
Pressure: 1,5 - 2,5 Bars

Time: 4,5 hours

Agost, 2.005
Start Finish
Pen 1/10 mm 241 42
SP °C 35,5 60
Pl --0,1 +0,6

240

180

Start 200C

/

Bitumen Temperature

BIT Temperature was 105C, 105 minutes to encrease at 200C (95C)

Temperature °C

Heating
120 - /
mm— T
Exhaust Air Temperature
0 ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) )

0 0,2%,50,75 1 1,251,51,75 2 2,2%2,52,75 3 3,253,53,75 4 4,2%4,54,75 5 5,255,55,75 6 6,25,5

e l l im
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19



Final Test:

1) Caltex C-170 + SOR
2) Caltex C-170 + Extract
* Pressure: 1,5 -2,5 Bar

* Air Flow: 10 liters / Minute (1 liter Air / 1 liter Bitumen / 1 minute)

* Bitumen Mix Weight: 5,00 kilograms

Measurement:

* Start: pen 25/ SP / P1/ Viscosity

* Finish: pen 25 / SP / P1 / Viscosity

* Start Temperature Column: 190C

* Maximun Temperature Column: 240C

Graphics Data:

1) Plot pen25 and SP variation against time for each sample
2) Plot Bit Mix Temp against time

3) Plot Exhaust Gas against time

4) Plot Viscosity against time

* Heat Bitumen Mix from oven 120C to 190C into column in 60 minutes minimun

20

™

& ..l
THE asphalt site on internet
2 hours 4 hours 6 hours

Pen25 SP Pl Pen25 SP Pl Pen25 SP Pl
100% C-170 start
100% C-170 finish

Pen25 SP Pl Pen25 SP Pl Pen25 SP Pl
80% C-170 + 20% SOR start
80% C-170 + 20% SOR finish

Pen25 SP Pl Pen25 SP Pl Pen25 SP Pl
60% C-170 + 40% SOR start
60% C-170 + 40% SOR finish

Pen25 SP Pl Pen25 SP Pl Pen25 SP Pl
40% C-170 + 60% SOR start
40% C-170 + 60% SOR finish
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