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RESUMEN

Este reporte fue preparado para presentarse en el 2" International Symposium on Asphalt
Emulsion Technology (ISAET), Washington, D.C., en Noviembre de 1999.

Emulsiones asfalticas cationicas conteniendo latex a base de estireno-butadieno fueron
preparadas y el proceso de secado fue estudiado a temperaturas tipicas de aplicacion. Resultados
de ratas de secado bajo temperatura ambiente y aire forzado demuestran que el agua se evapora
libremente de la superficie de la emulsion hasta que un total de sélidos del 90% es alcanzado. La
observaciéon con el microscopio electronico reveld la formacién espontanea de una red
microscépica de latex polimérico alrededor de las particulas de asfalto al momento del secado. La
presencia de la misma red polimérica fue también confirmada dentro del asfalto cuando la
emulsion CRS-2 se rompid al mezclarse con finas particulas de silica. La toma con el microscopio
electrénico de barrido muestra una estructura tipo panal de abejas del complejo latex polimérico-
cemento rodeando particulas de asfalto.
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I INTRODUCCION

El empleo de emulsiones asfalticas modificadas con polimeros para pavimentado en frio,
para aplicaciones tales como tratamientos superficiales, micropavimentos y mortero
asfaltico, ha estado ganando constantemente en popularidad™. Varios polimeros, tales
como el SBS, el EVA y el SBR pueden ser usados en la fabricacion de emulsiones
asfalticas modificadas con polimeros. Sin embargo el latex de SBR, debido a su forma
fisica, tiene una ventaja Unica en el sistema de emulsion. Puede ser co-molido con el
asfalto, adicionado a la solucion jabonosa o inclusivo adicionado posteriormente a la
emulsion ya terminada. Esto resulta en una gran flexibilidad para el fabricante de
emulsiones asfalticas.

Latex sintético es usado ampliamente como un ligante en diversas aplicaciones, tales
como pinturas arquitectonicas e industriales, recubrimiento de papel, tratamiento posterior
de alfombras, adhesivos, etc. y en modificacion de asfaltos. La formacién de pelicula del
latex al momento del secado es un factor clave en todas estas aplicaciones’.

La obtencion de mejores propiedades visco-elasticas del asfalto modificado con polimero
por el sistema de mezcla en caliente han sido asociadas a la formacién de una red
polimérica dentro del asfalto®. En este estudio, presentaremos clara evidencia de la
formacion de una red polimérica dentro de la pelicula asféltica obtenida secando una
emulsion asfaltica modificada con polimero. La dispersion de latex espontaneamente se
transforma de peliculas microscopicas rodeando particulas de asfalto, a una red
polimérica. Esta formacion de red puede ser apreciada tanto en la pelicula de asfalto
producida de esta manera, asé como también en una muestra producida al romperse la
emulsién asféltica con la adicion de cargas. Esta red polimérica es similar en tamafio a las
particulas asfalticas en la emulsion. Esto resulta en una estructura significativamente mas
fina que aquella creada por el proceso de mezcla en caliente. Encontramos que esta red
polimérica microscopica de SBR mantiene su fina estructura adn si se calienta y almacena
a temperaturas entre 160 y 180°C.

Dispersiones de latex sintético son bien conocidas por su caracteristicas de secado rapido
a temperatura ambiente. Las ratas de secado medidas de la emulsion asfaltica CRS-2 con
y sin la modificacion con el polimero de latex SBR demuestran que el agua se evapora
libremente de la superficie de la emulsion hasta que un total de solidos de
aproximadamente 90% es obtenido a las tres horas a temperatura ambiente. Una unidad
de secado con aire forzado fue desarrollada para mejorar ain mas la rata de secado. Esto
significa que las emulsiones asfélticas pueden ser facilmente secadas para producir
muestras de residuo para la caracterizaciéon del ligante. Actuales procedimientos de
evaluacion para emulsiones asfalticas estdn basadas mayormente en mezclas de



agregado y asfalto. Pruebas descritas aqui conduciran a métodos de caracterizacion del
ligante para el proceso basado en emulsion.

El proceso SHRP fue aplicado para caracterizar las propiedades a alta temperatura del
residuo de emulsibn empleando el redmetro dindmico de cizallamiento. Los resultados
demuestran que el sistema de micropavimento proporciona 2 a 3 grados mayores de
temperatura PG en la resistencia al ahuellamiento.

Il EMULSIONES CRS-2

[a] Secado bajo temperatura 25
ambiente: La emulsion asfaltica CRS 2
empleada para este estudio tenia un
tamanio de particula promedio de 2.0? m
de didmetro y un total de sélidos del
65%. Una emulsion asfaltica en base a
un AC-5 fue empleada y fue modificada
poliméricamente por la post-adicion de
BUTONAL® NS198 [un latex catiénico
de poliestireno-butadieno de
aproximadamente  66% de soélidos
totales]. Las ratas de secado de la
emulsion original y de la emulsion
modificada con  polimero  fueron
determinadas midiendo el peso del
agua evaporada. Para este fin, una 0 : : : :
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El gréafico 1 ilustra el comportamiento de secado medido en una emulsion asfaltica y la
misma emulsién conteniendo 3% de BUTONAL® NS198. La pérdida de peso es una
funcion lineal del tiempo en los primeros 80 a 100 minutos, indicando que el agua se
evapora libremente de la superficie de la emulsion durante este periodo inicial de secado,
hasta que un total de sélidos de aproximadamente un 90% es obtenido.



A mayores contenidos de sélidos totales, el flujode agua debajo de la superficie es
restringido, resultando en una menor rata de secado. Esta menor rata extiende el tiempo
hasta un secado completo en unos 90 a 120 minutos adicionales. La presencia de
particulas de latex no afecta la rata de secado de la emulsion asfaltica. La figura 1 también
incluye el comportamiento de secado medido de agua destilada. La rata de secado del
agua es casi idéntica a aquella de la emulsién por los primeros 70 minutos. En este
experimento observamos que la emulsion se seca en cinco horas. .

[b] Recuperacion de Aire Forzado: Un prototipo de una unidad de recuperacion de
residuo por medio de aire forzado fue desarrollado en BASF Corporation, Charlotte
Technical Center. La unidad de secado es una cadmra de 460mms. de alto, 330mms de
ancho y 280mms. de profundidad, conteniendo dos estantes para la muestra de la
emulsion (ver apéndice). Dos ventiladores eléctricos fans (PAPST, tipo 4606X, 115 voltios,
20watts) estan adheridos a la espalda de la camara para atraer aire a través de ella,
creando una velocidad del aire lineal de aproximadamente 60mts./min. Las dos repisas
estan colocadas a un nivel justo debajo de los ventiladores para permitir un flujo ideal de
aire sobre la superficie de las muestras. Los ventiladores estan colocados 160 mms. detras
de las repisas para asegurar un flujo uniforme de aire. La unidad se opera a temperatura
ambiente.

Aproximadamente 60 grs. de una emulsion asfaltica es colocada en una bandeja de
silicona que tiene las dimensiones internas de 5 mms. de profundidad por 175 mms de
ancho. La bandeja y su contenido son luego colocados en la unidad de secado de aire
forzado por cinco horas. Mas del 90% del agua se evapora dentro de las primeras tres
horas, formando un residuo de emulsion de aproximadamente 2 mms. de grueso. La
emulsion se seca cinco veces mas rapido en esta unidad. El residuo seco es simplemente
pelado de la bandeja para una posterior evaluacion de ligante SuperPave.

[c] Microfotografia de la formacion de una red polimérica: Una gota de la emulsion
asfaltica conteniendo 5% de BUTONAL® NS198 es colocada entre dos placas de vidrio de
microscopio. Los bordes de los vidrios no estan sellados, permitiendo que el agua se
evapore lentamente y que se pueda observar el proceso bajo un microscopio Optico (Zeiss
Axioplan). La fotografia 1a muestra una etapa temprana de la coalescencia de la emulsion
asfaltica tomada en una magnificacion a 100 veces. Particulas individuales de asfalto
pueden ser aun vistas en la parte inferior derecha de la foto. La emulsion seca mostrada
en la fotografia 1b (x400 aumentos) claramente muestra peliculas de latex polimérico
rodeando las particulas de asfalto.



Fotografia 1a. Microfotografia mostrando una  Fotografia 1b. Microfotografia de la red
fase temprana de la rotura de la emulsién. polimérica formada en el asfalto luego del
secado completo de la emulsion.

La formacion de la red polimérica fue también observada cuando la rotura de la emulsion
fue provocada por la adicion de finos de silica. Una microfotografia fue tomada a una
magnificacion de 100 veces cuando la red polimérica dentro del asfalto, rodeando los finos
de silica, puede ser claramente vista (ver fotografia 2 ).

Fotografia 2. Microfotografia mostrando que la red polimérica del latex de SBR se forma
durante la rotura de la emulsion por la adicion de finos de silica.



[d] Estabilidad al calor de la red polimérica: Una pequefia cantidad del asfalto
modificado con polimero obtenido por el secado de la emulsion fue colocada entre dos
vidrios de microscopio y luego puesta sobre un dispositivo capaz de calentar la muestra a
temperaturas de mezcla en caliente (hasta 200°C). Luego de calentar la muestra a
aproximadamente 100°C la red polimérica resultante mostr6 una muy fina estructura con
hilos individuales de polimero de menos un ? m de diametro. Esta fina estructura de red se
mantuvo intacta aun cuando la temperatura fue elevada a 180°C por 30 minutos.

[e] Reometria dinamica de corte: Las propiedades reoldgicas del residuo recuperado de
emulsion a temperatura ambiente fueron determinadas empleando el reométro de corte
dinamico, DSR por su sigla en inglés, (Rheometrics RDA-700) a temperaturas entre 25 y
90 °C. Muestras de residuo de asfalto conteniendo 3, 5 y 10% de BUTONAL® NS198
fueron preparadas usando el procedimiento descrito arriba.

Resultados de valores G*/sen(?)
medidos a 10 rad/s para estas
muestras estan resumidos en el
grafico 3, y comparados con
asfalto sin modificar. Un fuerte
incremento de G*/sen(?) puede
ser visto con la modificacion
polimérica a cualquier
temperatura, pero especialmente
a altas temperturas. De acuerdo a
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SHRP (Strategic Highway No Polymer L
Research Program), el asfalto

proveera suficiente resistencia al 0.1 : : : : :
ahuellamiento a valores de 20 0 40 50 60 70 0

G*/sen(?)>1kPa. Por ello el
beneficio de Ila modificacion
polimérica en la resistencia al
ahuellamiento puede ser vista Grafico 3. Valores G*sen(?) para residuos de
claramente. La temperatura de emulsion  conteniendo  diversas cantidades de
resistencia al ahuellamiento, T,, BUTONAL® NS198.

(temperatura donde G*/sen(?)=1kPa) se incrementd de 58°C a 65, 69 y 88°C con la
adicion de 3, 5y 10% BUTONAL® NS198, respectivamente.

Temperature, °C

Il SISTEMA DE MICROAGLOMERADO



[a] Microfotgrafia con el microscopio Optico: Una muestra de microaglomerado fue
preparada mezclando 100 grs. de agregado, 12grs. de emulsion asfaltica al 65%
conteniendo 3% de BUTONAL® NS198, 10grs. de agua y 1 gr. de cemento. Esta mezcla
agregado-emulsién asfaltica tenia un tiempo de mezcla de aproximadamente dos minutos
a temperatura ambiente. Una pequeia cantidad de esta mezcla fue colocada bajo el
microscopio Optico. La emulsion asfaltica no se rompe pero forma un complejo viscoso con
finos en los agregados. La superficie de agregados largos por encima de algunos
milimetros permanece limpia, exceptuando algunas sefiales de deposicion de latex.

[b] Microfotografia electrénica de barrido: La mezcla de agregado y emulsion asfaltica
fue curada con el método standard para la medida de la cohesion en un anillo metalico de
50 mms. de diametro y 5 mms. de profundidad. La cohesion medida estuvo por encima de
25 kg-cm después de una hora.

El especimen de micropavimento seco fue luego curado por un mes y luego fracturado
para mostrar el corte transversal. Fue tratado con OsO, tal y como describe D.L. Wolfe et
al’, luego el asfalto es extrahido con MEK (metil etil cetona). El tratamiento con OsO, hace
al polimero de SBR insoluble al solvente organico y también mejora el contraste para la
observacion con el microscopio electrénico de barrido, MEB. El especimen mantuvo su
estructura original ain cuando se extrajo completamente el ligante asfaltico.



Fotografia 3. Una serie de fotografias con el microscopio electrénico de barrido del especimen del
micropavimento curado mostrando (b) estructura del polimero de SBR mostrando estructura de panal de
abejas alrededor de las particulas de asfalto (c) superficie del agregado también es cubierta por el SBR.

Una serie de fotografias con MEB mostradas en las fotos 3 (a) y (b) claramente muestran
las estructuras de panal de abeja del polimero de SBR formadas alrededor de las
particulas de asfalto. Algunos polimeros de latex también estan adheridos a la superficie
del agregado como se ve en la foto 3 (c). Tanto el polimero del latex como las particulas
de cemento se mantienen en la fase acuosa; y no solamente el polimero puro, pero un
complejo polimero-cemento probablemente crea esas estructuras.

[c] Mezcla de emulsion asfaltico y cemento: La emulsién modificada con polimero fue
mezclada con el asfalto para crear un ligante asfaltico para el micropavimento. La emulsion
no se quiebra pero se vuelve més que nada viscosa después de dos a tres minutos de
mezcla, asemejandose al tiempo de mezcla de la formulacion completa de micropavimento.
Esto sugiere que la interaccion emulsion-cemento determina el tiempo de mezcla. Este es



un fuerte contraste a la emulsion CRS-2, la cual se quiebra inmediatamente por la adicion
de cemento.

La mezcla de emulsion y cemento
fue curada en el mismo anillo
metalico empleado para la
medicibn de la  cohesion,
formando un residuo asfaltico de
aproximadamente 2 mms. de
grueso. La unidad de secado de
aire  forzado también  fue
empleada. Este especimen fue
fracturado y la  superficie
fotografiada con el método de
fluorescencia de contraste
empleando el método de
microscopia de laser confocal.

(Leica TCS4D). La fotografia 4 es Fotografia 4. Una micrografia con un laser de escaneo
una imagen compuesta de 32 confocal del ligante seco del micropavimento (mezcla
secciones delgadas con una emulsion asféltica-cemento) mostrando que las redes de

orofundidad de 502 m. Redes de polimero rodean las particulas de asfalto.
polimero rodeando particulas de
asfalto pueden ser claramente vistas. La presencia de algunas particulas de asfalto de 50
al00 ? m de diametro muestran alguna coalescencia obtenida por la adicion de cemento.
Redes muy similares de polimero fueron observadas con la emulsion preparada por el
latex adicionado a la solucion de surfactante.

[d] Resistencia al ahuellamiento del compuesto curado emulsién-cemento: La rata de
secado del residuo de micropavimento (el complejo emulsion-cemento) sec6 mucho mas
lentamente que la emulsion CRS-2, tomando por lo menos un dia para secar
completamente. La emulsion secdé més rapidamente sin el cemento.

El redmetro dindmico de cizallamiento fue nuevamente empleado para determinar las
propiedades reoldgicas del residuo de la emulsion empleada para el micropavimento. Aln
cuando la rata de secado es mas lenta con el cemento, la resistencia mecéanica se
desarrolla lo suficientemente rapido para la medicion DSR a las pocas horas de curado. La
temperatura de resistencia al ahuellamiento T,, (temperatura donde G*/sen(? )=1kPa) fue
determinada como una funcion del tiempo del secado de la emulsion Gnicamente, emulsion
mas cemento, y emulsiébn mas cemento y 3% de BUTONAL® NS198 al asfalto. La
formulacion exacta fue presentada en Il [a].



La emulsion fue hecha con un asfalto

base grado PG64 (AC-20) y la T, se 82
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temperatura T, se mantiene a un valor Curing Time, day

casi constante de 77 a 78°, confirmando

que el ligante asfaltico modificado con | Gréafico 4. La temperatura de resistencia al

polimero mantiene la elasticidad. ahuellamiento de la emulsién asféltica, la
emulsion mas cemento, y la emulsion,

IV  CONCLUSIONES cemento y 3% de BUTONAL® NS198.

La emulsién asfaltica puede ser secada en 5 horas por medio de aire forzado.
Procedimientos desarrollados por SHRP pueden ser empleados para caracterizar las
propiedades de los ligantes. El latex de SBR disperso en la emulsion asfaltica CRS-2
espontaneamente forma una microscopica red polimérica al secarse. Esta red polimérica
aumenta la temperatura de resistencia al ahuellamiento del ligante asfaltico. El asfalto
modificado mantiene esta fina red polimérica aun cuando es calentada a temperaturas de
mezcla en caliente, mostrando excelente compatibilidad con el polimero.

La emulsion asféltica no se quiebra, mas bien incrementa su viscosidad durante su mezcla
con el cemento en la formulacién de micropavimento. El complejo latex polimérico-cemento
forma una estructura en forma de panal de abejas rodeando las particulas de asfalto. Este
compuesto asfalto-latex polimérico- cemento es altamente visco-elastico una vez
totalmente curado, y una mejora de 2 a 3 grados PG en resistencia al ahuellamiento es
posible
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Grafico 5. llustracion esquemética del recuperador de residuo obtenido por aire forzado
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