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RESUMEN

En la presente investigacion se realiz6 la caracterizacion y la modelacién del envejecimiento de
una carpeta asfaltica. Primero se caracterizaron las materias primas con las que se elabora el
cemento asfaltico, las cuales son el asfalto tipo LD y extracto neutro pesado, y después las
materias primas con que se elabor6 la mezcla asfaltica, las cuales son el agregado pétreo y el
cemento asfaltico. Se prepararon mezclas de asfalto tipo LD y extracto neutro pesado para
determinar su efecto sobre las fracciones congeladas, los grupos carbonilos, las propiedades
reolégicas del cemento asfaltico y las propiedades mecanicas de la mezcla asfaltica.

Se elaboraron muestras cilindricas tipo Marshall, que fueron colocados en una estufa bajo las
condiciones de tiempo y temperatura establecidos por medio de la Metodologia de la Superficie
de Respuesta, con el cual se determinaron los modelos que predicen el cambio de la resistencia a
la carga (AL) y al flujo (AF) y la volatilizacion del material (VM). Se extrajeron muestras
cilindricas de la carpeta asfaltica para determinar el error de modelacién, observando que el
material volatilizado predicho por el modelo VM fue muy cercano al real, no asi para los modelos
de AL y AF.

Al cemento asfaltico patron simulado y al cemento asféltico recuperado de las muestras
cilindricas con envejecimiento simulado y real, se les determiné el cambio de concentracién de
las fracciones congeladas y de los grupos carbonilos, y se planted una cinética de reaccion del
tipo Arrhenius de primer orden, y se calcularon las energias de activacién, con las cuales se
dilucidé que el tipo de mecanismo de envejecimiento de la carpeta asfaltica es un proceso de
difusién de las fracciones congeladas y de oxidacion del cemento asfaltico.

Al cemento asfaltico recuperado de las muestras cilindricas con envejecimiento simulado y real,
se les separ6 por medio de cromatografia en sus componentes de solubilidad de acuerdo con el
modelo micelar, observandose que las fracciones congeladas que se difunden con el
envejecimiento del mismo, estan conformadas por hidrocarburos saturados, aromaticos nafténicos
y aromaticos polares, en contraste; para los grupos carbonilos difundidos no se tienen los
elementos necesarios para establecer el tipo de hidrocarburo que se oxida por que el
espectrograma muestra la misma concentracion de grupos carbonilos para todos los componentes
de solubilidad.

Por lo que, el fenémeno de envejecimiento de la carpeta asféltica sucede principalmente mediante
dos mecanismos simultaneos, la difusion de las fracciones congeladas y la oxidacién del cemento
asfaltico que tienen influencia directa sobre las propiedades reologicas del cemento asfaltico y
consecuentemente, sobre las propiedades mecanicas de la mezcla asfaltica.



ABSTRACT

In this work surface course aging was characterized and modeled. First, the raw materials
of the asphalt cement (AC), which were Asphalt (LD) and Extract (ENP), were
characterized, then mixes of LD and ENP were made to demonstrate the effect of ENP in
the crystallized fraction (CF), carbonyl group (C=0O) content and reology of AC and
consequently on the mechanic properties of hot mix asphalt (HMA). The ENP fluxes the
AC, reduce C=0 content, increment CF content and consequently hardness of AC was
reduced, adherence of AC was incremented and mechanic properties (Load resistance-L,
flow resistance-F) were improved. The raw materials of HMA, which were AC and
aggregate (A), were characterized as AC-20 or PG 64-22 and Andesite respectively. HMA
was elaborated to construct a surface course pilot and cylindrical specimens.

The specimens were placed in a conventional oven for time and temperature conditions
established by an inferential statistics procedure called response surface methodology
(RSM). Volatilized material (VM), load resistance increment (AL) and flow resistance
increment (AF) models were developed by RSM. Cylindrical specimens with real aging
were extract from the surface course pilot to evaluate the error of the models. VM model
was adequate, in contrast (AL) and (AF) models were almost adequate with an error of 20
%, that was associated with the others environmental factors, which were not considered at
the begging of the research.

The reference AC was placed in a conventional oven in the same conditions of the
cylindrical specimens and also were designated as RACS. The AC of the laboratory
cylindrical specimens (ACS) and the AC of the cylindrical specimens extracted from the
surface course (ACR) were recovered to evaluate the CF and C=0 content. The kinetic of
CF diffusion and C=0 formation was made with Arrhenius equation.

Considering the kinetic, the ACS and ACR can be evaporated and oxidized in the same
rate; in contrast RACS oxidized slower than them and did not be evaporate. The CF
diffusion rate was lower, in two orders of magnitude, than the VM model and it was
associated to other macroscopic mechanisms that happens in the surface course. The CF are
constituted by saturate, naphtene-aromatics and polar-aromatics hydrocarbons and the C=0
are formed for the reactions products of the whole AC.

The phenomenon of the surface course aging succeed meanwhile by two simultaneous
mechanisms: crystallized fraction diffusion and AC oxidation, consequently hardness
increases, in contrast adherence, load resistance, flow resistance decrease and finally the
surface course fails for the aging of the asphalt cement.
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INTRODUCCION.

Las vias terrestres son las arterias vitales de nuestro pais porque son el medio principal de
transporte de personas y bienes. En las carreteras recientemente proyectadas se realizan
mejoras técnicas para tener un transito con mejores condiciones de manejo, que redunde en
menores tiempos de recorrido y mayor seguridad de viaje. Las mejoras en los caminos se
obtienen con un mejor disefio geométrico de la carretera y con el mejoramiento de las
caracteristicas del pavimento. Lo primero se logra atendiendo los procedimientos de disefio

de caminos y lo segundo con el conocimiento de las formas de las fallas del pavimento.

El pavimento presenta tres tipos de fallas: estructural (por esfuerzos mecanicos), funcional
(por el transito) y secundarias (por la edad). Actualmente, el pavimento de 150 000 km de
caminos presentan falla por fatiga (estructural y funcional), que son las carreteras por donde
circulan un transito diario promedio (TDPA), de mas de 500 000 vehiculos que, en su
mayoria, son de carga (camion, trailer, o autobus), la combinacion de exceso de vehiculos y
de peso hace que la carpeta asfaltica se destruya por ciclos de carga antes que por
envejecimiento. El cemento asfaltico (CA) y la mezcla asfaltica (MA) han sido modificados
por medio de polimeros para mejorar sus propiedades reoldgicas y mecanicas
respectivamente con el fin de reducir la falla por fatiga. En contraste, el resto de la red de
caminos del pais, 170 000 km, presentan falla por envejecimiento (edad), ya que solo
circula el transito local, que es menor a 10 000 vehiculos diarios, y con una composicion

del 90 % de vehiculos ligeros (automoviles) y 10 % de carga.

Las fallas estructurales se presentan cuando sucede la falla de uno o mas de componentes
que constituyen la estructura del pavimento, éstas se manifiestan en la superficie como:
formacion de huellas, fallas por corte, fracturas longitudinales y transversales,
consolidacion de la base, sangrado, y destruccion por congelamiento, falla de la base,
drenaje no adecuado y falla por fatiga. Las fallas funcionales se presentan cuando la carpeta
asfaltica del pavimento no puede desempeiiar el trabajo para el que fue disefiado, proveer
una capa de rodamiento segura, plana, con resistencia al deslizamiento, a la carga y a la

deformacion permanente. Las fallas funcionales de la carpeta asfaltica estan relacionadas



con las deformaciones que ésta presenta, las cuales son: longitudinales, transversales y de

irregularidad superficial.

La falla secundaria mas importante, que no esta asociada a la estructural o funcionalidad de
la superficie de rodamiento, es el envejecimiento de la carpeta asfaltica, este fendmeno
natural ha sido relacionado con los factores ambientales tales como: agua, ozono, oxigeno,
radiacion solar y rayos UV. Los componentes del cemento asfaltico se oxidan con répidez
variable al estar expuesto al aire y al sol. Los rayos UV de la radiacidn solar son un factor
importante para estimular la oxidacién y la radiacion solar produce una evaporacion lenta
de los materiales volatiles malténicos. La accion de los agentes atmosféricos sobre el

cemento asfaltico ocasiona su endurecimiento.

El incremento de la viscosidad o endurecimiento del cemento asféltico que envuelve al
agregado pétreo produce una pelicula bituminosa cuya estructura molecular tiende a
encogerse y producir grietas, el cemento asfaltico que se encuentra en las grietas sufre el
mismo proceso al quedar expuesto al medio ambiente, con lo que se generan grietas
mayores, y se inicia la formacion de un bache por envejecimiento de la carpeta asfaltica.
Una carpeta asfaltica envejecida es aquella que presenta un deterioro gradual por la accion
de los agentes atmosféricos mencionados anteriormente y no cumple con la funcién para lo
cual fue construida, dando por terminada su vida econémica de servicio. La formacion de
huellas por fatiga en la carpeta asfaltica tiene un aspecto visual semejante al de la falla por
envejecimiento, pero la primera, a diferencia de la segunda, presenta un flujo o

desplazamiento de mezclas asfaltica que sobresale del nivel original del pavimento.

La carpeta asfaltica envejecida puede ser reemplazada por otra nueva (recarpeteado y
bacheo) o ser reciclada. En el reciclado, la carpeta asféaltica se recoge y se emplea como
material pétreo para construir una carpeta nueva. En el recarpeteado o bacheo se deposita
una capa de mezcla asféltica nueva, como un paliativo para alargar un poco mas su vida
econdmica, que varia de 7 a 10 afios, después de los cuales tiene una falla funcional y
posteriormente, la falta de mezcla asfaltica en la superficie de rodamiento se rellena por

medio de un proceso de bacheo.



En la presente investigacion se estudio el envejecimiento del cemento asfaltico como parte
integral de la mezcla asfaltica con que se construye la carpeta asfaltica de un pavimento
flexible, ocasionado por el efecto de los factores ambientales a los cuales la carpeta
asfaltica esta sujeta durante su servicio. Se determing el efecto de las materias primas sobre
las propiedades reoldgicas del CA y mecanicas de la MA, ademas se planteé un modelo
estadistico del cambio en las propiedades mecanicas y otro del material volatilizado en
funcién del tiempo de servicio. El cemento asfaltico fue extraido de las mezclas asfalticas
de acuerdo con la norma ASTM D 5404" para generar modelos cinéticos del tipo
Arrhenius del material difundido de la carpeta asfaltica y la oxidacién del CA. Estos
modelos serviran para explicar y predecir la falla funcional del pavimento asfaltico
asociada al envejecimiento, y como consecuencia plantear un esquema de acciones de

mantenimiento y de planeacion de la gestion de los recursos humanos y financieros.



OBJETIVOS

OBJETIVOS GENERALES.

Macroscopicamente: caracterizar y generar un modelo estadistico del envejecimiento de la
carpeta asfaltica (agregado pétreo + cemento asfaltico) a través del cambio en la resistencia
a la carga (estabilidad) y a la deformacién radial (flujo) y el cambio en la gravedad
especifica, debido a la accion de los agentes atmosféricos y las condiciones generales de

Serviclo.

Microscopicamente: caracterizar y modelar el envejecimiento del cemento asfaltico que se
encuentra formando la carpeta asfaltica, con una cinética de difusion de fracciones
congeladas, una cinética de formacion de grupos carbonilos por la oxidacion, el incremento

en la dureza y disminucién de la adherencia, debido a la accidn de los agentes atmosféricos.

OBJETIVOS ESPECIFICOS.

e Determinar el efecto del asfalto tipo LD y del extracto neutro pesado (ENP) en las
propiedades del cemento asfaltico y de la mezcla asfaltica.

e Modelar el envejecimiento de la mezcla asfaltica, a partir del cambio en la
resistencia a carga (DL) y al flujo (DF), y la gravedad especifica (GE) mediante la
metodologia de la superficie de respuesta (RSM).

e Validar los coeficientes B y la adecuacion del modelo con el cambio en las
propiedades (DL, DF, y GE) de corazones cilindricos de mezcla asfaltica en la
carpeta asfaltica.

e Modelar el envejecimiento del cemento asfaltico en funcién de la difusion de las
fracciones congeladas, la formacion de grupos carbonilos, el cambio en la dureza y
adherencia.

e Relacionar el cambio en la composicién quimica del cemento asfaltico con el
cambio en las propiedades mecanicas de la mezcla asfaltica, asociados con el

envejecimiento.



HIPOTESIS
HIPOTESIS GENERALES.

El envejecimiento de la carpeta asfaltica es un proceso en el cual el cemento asfaltico es
deteriorado a través de la oxidacion y la evaporacion de éste, causados por los factores

ambientales.

Cuando el cemento asfaltico se envejece pierde su capacidad de adherencia con los
agregados pétreos y se incrementa la dureza de éste, provocando la falla fragil de la mezcla

asfaltica que conforma a la carpeta asfaltica.
HIPOTESIS ESPECIFICAS.

e FEl extracto neutro pesado (ENP) es la materia prima que le confiere dureza y
adherencia al asfalto tipo LD.

e La disminucion de las fracciones congeladas del cemento asfaltico y el incremento
en el contenido de grupos carbonilos causa el cambio en la adherencia y dureza del
cemento asfaltico.

e La disminucion de la adherencia del cemento asfaltico, disminuye las propiedades
mecanicas de la mezcla asféltica.

e El envejecimiento de la carpeta asfaltica se puede caracterizar y modelar estadistica
y cinéticamente.

¢ El modelo resultante es representativo del desempefio de la mezcla asféltica (que

conforma la carpeta asfaltica) en servicio.

ALCANCES

Generar modelos que describan el envejecimiento de la mezcla asfaltica (que conforma la
carpeta asfaltica) en funcion del cambio en su resistencia a la carga (estabilidad) y al flujo,
gravedad especifica y composiciéon quimica, para disefiar y predecir la falla por

envejecimiento de una carretera.



JUSTIFICACION

1. Aunque el envejecimiento de la carpeta asfaltica se considera como una falla secundaria de
los pavimentos asfalticos, méas de la mitad de la red carretera nacional (170,000 km) presenta
este tipo falla segun los datos reportados por el Instituto Mexicano del Transporte en PT-105,
de ahi la importancia de estudiar y analizar este fendmeno para la generaciéon de los
conocimientos necesarios para su comprension y su solucién.

2. Los programas de administracion de carreteras tales como el HDM-4 de la Federal
Highway Administration (FHWA) y GSEP del Instituto Mexicano del Transporte (IMT) no
cuentan con un modelo para predecir el envejecimiento de la de la mezcla asfaltica.

3. Las investigaciones que se han realizado hacen un analisis estadistico descriptivo de las
propiedades mecanicas de la mezcla asfaltica, pero actualmente es necesario hacer analisis
estadisticos deductivos, ya que nos permiten generar modelos para predecir el envejecimiento
de la carpeta asfaltica.

4. En el envejecimiento simulado en el laboratorio, las condiciones de tratamiento térmico se
han establecido subjetivamente por el investigador, en este estudio, mediante el uso de la
metodologia de la superficie de respuesta (RSM) por primera vez en este campo de
investigacion, se generaron los modelos estadisticos a partir de condiciones ambientales de
temperatura y tiempo, sin la necesidad de hacer apreciaciones personales para determinar los
niveles de tratamiento térmico.

5. Las investigaciones se han realizado por un lado en la mezcla asfaltica y por otro lado al
cemento asfaltico sin llegar al establecimiento de relaciones entre ellas y en su mayoria
llevadas a cabo completamente en el laboratorio, en este estudio se relacionaron el
envejecimiento de la mezcla asfaltica con el del cemento asfaltico y contrastando éstos
resultados con los determinados en una carpeta asfaltica en servicio.

6. El envejecimiento del cemento asfaltico ha sido relacionado con el cambio de sus
propiedades reoldgicas, pero siendo un adhesivo natural, la disminucion de la adherencia de
éste con los agregados pétreos conforme se envejece debe de ser analizada.

7. El envejecimiento de la mezcla asfaltica ha sido relacionado exclusivamente con el cambio
en las propiedades mecanicas, por lo que resulta importante encontrar la relacion y establecer

un modelo del cambio de peso del material o material volatilizado.



8. Al contar con un modelo del material volatilizado, se tendra una herramienta para calcular
el cemento asfaltico necesario para reciclar una carpeta asfaltica. De la misma forma que los
modelos estadisticos de las propiedades mecanicas, se podran predecir las fechas en las cuales
una carpeta asfltica podria presentar falla por envejecimiento a partir de las propiedades
iniciales.

9. Al no haber sido propuestos modelos cinéticos de cambios en el cemento asfaltico, es
necesario establecer modelos cinéticos del cambio de la concentracion y de la oxidacion del
cemento asfaltico que sucede durante el envejecimiento del tipo Arrhenius.

10. El efecto de las materias primas con que se elabora el cemento asfaltico sobre el
envejecimiento no ha sido analizado, por lo que es necesario estudiar la influencia éstos sobre
el deterioro del cemento asféltico y, consecuentemente, sobre las propiedades de la carpeta
asfaltica.

11. Esta investigacion tendra como punto final de incidencia, el poder contar con un modelo
estadistico del envejecimiento de la carpeta asfaltica para poder programar de manera adecuada
y oportuna las acciones, la gestion y la asignacion del presupuesto de conservacion de las

carreteras del pais.



I

ANTECEDENTES.
I.1. GENERALES.

L.1.1. Tipos de pavimento.

Los pavimentos de México se pueden clasificar en pavimentos rigidos y flexibles
(asfalticos). La estructura de un pavimento flexible puede estar constituida por una sucesion
de capas delgadas, a saber: terreno natural, terreno compacto, sub-base hidraulica, base
hidraulica y carpeta asfaltica; en contraste, un pavimento rigido puede estar construido
sobre el terreno natural o terreno compacto y con concreto hidraulico. La carpeta asféltica
en el pavimento flexible esta constituida por cemento asféaltico (CA) y agregados pétreos
(APe), mientras que el pavimento rigido esta elaborado con cemento Pértland y agregados
pétreos, las capas constitutivas de los pavimentos estdn colocados como se muestra en la

figura 1.1.1.19,

Fig. I.1.1.1. Seccion transversal de un pavimento flexible (a) y un pavimento rigido (b).
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El disefio de pavimentos asfalticos consiste en: 1). disefio de las mezclas asfalticas y 2).
disefio de los componentes estructurales del pavimento. Para el disefio estructural es
necesario conocer la densidad del suelo, contenido de humedad, textura, estructura, valor
relativo de soporte y grado de confinamiento. Para el disefio de la mezcla asfaltica es
necesario conocer la calidad de los agregados pétreos, del CA, de la mezcla asfaltica
elaborada y las caracteristicas del transito *). De los dos rubros que inciden en el disefio de
pavimento flexible, esta investigacion tiene su campo de estudio en el disefio de mezclas

asfalticas aplicadas a la carpeta asfaltica.

I.1.2. Falla de los pavimentos asfalticos.
Los pavimentos asfalticos pueden presentar fallas en los componentes estructurales, los
cuales son atendidos por el area de mecanica de suelos, y fallas en la carpeta asféltica. Las

fallas que pueden presentarse en la carpeta asféltica son de tres tipos®:

A).- Por esfuerzos mecanicos. La resistencia a los esfuerzos mecénicos que los vehiculos
inducen al pavimento es considerada para disefiar el espesor de la carpeta asfaltica y de los
componentes estructurales”, de no hacerlo se tendra una carpeta asfaltica sub-disefiada, por
no considerar adecuadamente el transito diario promedio anual (TDPA), carga por eje
equivalente (EXALs) y el aforo del tipo del transito. Se debe observar que la calidad de los
materiales, el proceso y la forma de construccién cumplan al menos con las
especificaciones de calidad establecidas por la Secretaria de Comunicaciones y Transportes
(SCT), corroborado por un laboratorio de control de calidad, de no hacerlo asi, se
presentara este tipo de falla en las primeras semanas de haber terminado la construccion por
causa de los vicios ocultos. Las manifestaciones de la falla estructural en la superficie de
rodamiento son: formacién de huellas, falla por corte, fracturas longitudinales y
transversales, y puede tener influencia en la formacion de grietas en la carpeta asfaltica atin

cuando el cemento asfaltico no esté totalmente envejecido.

B).- Por el tipo y clasificacion del transito vehicular. Se presenta cuando los vehiculos que
circulan tienen dimensiones y pesos mayores que el vehiculo con que se disefid la via

terrestre, provocando la falla funcional de la carpeta asfaltica. La carpeta asfaltica tiene la



funcién de proveer una capa de rodamiento segura, plana, con resistencia al deslizamiento,
a la carga y a la deformacion permanente, cuando ésta no puede seguir realizando la
funcién para la que fue disefiada, se presenta una falla funcional, que esta relacionada con
las deformaciones longitudinales y transversales, dafios al acotamiento y la falla de borde.
Cuando el vehiculo solo excede el peso, provoca un flujo plastico de la carpeta vy,

consecuentemente, la deformacién permanente.

Las deformaciones transversales son las que se presentan en la carpeta asfaltica en zonas de
topes (por el frenado), en curvas horizontales con radio de giro muy pequefio (pasos a
desnivel, distribuidores viales) y son: 1.- Deformaciones de longitud de onda larga,
frecuencia baja y amplitud alta, causadas por los vehiculos compactos (clasificacion SCT:
A, B y C); y 2.- Deformaciones de longitud de onda corta, frecuencia alta y amplitud corta,
causadas por los vehiculos pesados (clasificaciéon SCT: D, TnSnRn), que se manifiestan en
una irregularidad superficial y se mide con indice de regularidad internacional (IRI), y es
transmitido al vehiculo como ruido y al conductor como incomodidad. Las deformaciones
longitudinales son: 1.- Formacion de huellas, causadas por un disefio inadecuado de la
mezcla asfaltica y 2.- Asentamientos, causados por el exceso de esfuerzos mecanicos

transmitidos a la carpeta asfaltica por los vehiculos pesados.

C).- Por la edad. Es considerada como una falla secundaria que no esta asociada a la falla
estructural, ni a la funcional, pero se manifiesta como falla estructural y se puede confundir
como una falla por fatiga. Este fenomeno se d4 por el intemperismo y la historia del
pavimento. La historia del pavimento consiste de las intervenciones tales como:
mantenimiento, mejoras y reparaciones. El intemperismo en una carpeta asfaltica es el
efecto de los factores ambientales sobre sus propiedades fisico-mecano-quimicas. Cuando
es simulado en el laboratorio se conoce como intemperismo acelerado y, si sucede durante
el transcurso del tiempo de vida de la carpeta asféltica, como intemperismo natural o
envejecimiento. Si el cemento asfaltico se envejece, la carpeta empieza a agrietarse
paulatinamente desde grietas milimétricas hasta de varios centimetros y si el ancho de la
grieta es mayor que el segmento circular critico de la rueda del vehiculo que circula con

mayor frecuencia en la via, se induce un esfuerzo cortante en el borde de la grieta y sucede
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la pérdida de agregado pétreo y como consecuencia el inicio del bache. La interaccion de
estos tres factores, figura 1.1.2.1, tiene como resultado el incremento del indice de
rugosidad internacional (IRI), que es la comodidad del camino que percibe el conductor de

un vehiculo.

Figura 1.1.2.1. Interaccion entre los diferentes tipos de deterioro
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Dentro de las tres formas de falla de la carpeta asféltica, esta investigacion tiene su campo

de estudio en la falla por edad, llamada envejecimiento de la carpeta asfaltica.

1.1.3. Elaboracion del cemento asfaltico.

La destilacién del crudo es un proceso complicado y su explicacion esta fuera del alcance
de este texto, la figura 1.1.3.1. muestra un esquema de las etapas que involucran este
proceso industrial, como un apoyo para descripcion de la preparacion del cemento asféltico
en la refineria de Salamanca, Gto., RIAMA. Durante el proceso de destilacion del petréleo,
se obtienen residuos de destilacion clasificados como AS, Al, RP1, RP2, LD y U2, los
cuatro primeros de baja viscosidad y los ultimos de alta, que tienen el aspecto de los
cementos asfalticos. También se obtiene el extracto neutro pesado (ENP) que tiene un
aspecto entre grasa y aceite automotriz. Cuando no hay demanda de cemento asféltico,
estos residuos se envian a la preparacién de combustdleo, empleado principalmente en las

termoeléctricas. El cemento asfaltico se prepara con los residuos disponibles y el ENP en
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contenedores de 1000 m® por medio de recirculacién forzada a 200 °C. Para tener una
mayor claridad de la forma de preparado del cemento asféltico, se explicara por medio de
un ejemplo. Suponga que se tiene residuo de destilacion con viscosidad baja para preparar
un cemento asfaltico de clasificacion AC-20. Se determina la penetracion del residuo (e.g.
LD) de acuerdo con la norma ASTM D 5, con ese valor se determina la lectura en la
REFUTA (son las iniciales de tipos de viscosidades), que es un nomograma de uso
exclusivo de la refineria, donde se presenta la relacion de la penetracion y las viscosidades
Rebook, Furol, de Torsion (Brookfield) y Absoluta, donde también se puede encontrar, la
penetracion minima y el valor REFUTA correspondiente del AC-20 y del ENP. Después se
obtiene la diferencia y la diferencia relativa de los valores REFUTA. La altura inicial del
tanque se divide entre la diferencia relativa de los valores REFUTA del ENP y del AC-20 y
se determina la altura de ENP que se le debe agregar al tanque. Después de agregarle la
cantidad calculada, se recircula y se vuelve a repetir el procedimiento hasta obtener una

penetracion minima del AC-20 de 60 décimas de milimetro.

Tabla 1.1.3.1. Resumen de los valores empleados en la elaboracion del AC-20

Concepto Penetracion | Valor | Penetracion Valor
REFUTA| minima REFUTA

LD 21 45.8
AC-20 44.3 60 44.3
ENP 31.9
Diferencia 1.6 12.4
Diferencia relativa 0.11 0.89
Altura inicial tanque (m) 9.00
Altura final del tanque (m) 9.0/0.89 10.11
Altura de ENP (m) 10.11-9.0 1.11

En algunos casos se disminuye la viscosidad de los residuos al mezclarlos mutuamente o se

ajusta la penetracion minima directamente con el procedimiento anterior.
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Figura I.1.3.1. Esquema de elaboracion del cemento asfaltico AC-20
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Cemento asfaltico

I.1.4. Composicion quimica del cemento asfaltico.

Los cementos asfalticos (CAs) se diferencian en naturales y artificiales. Los CAs naturales
se forman del petréleo como resultado de la evaporaciéon de sustancias ligeras y
enriquecimiento del residuo con resinas del petréleo y asfaltenos. Se usa el término
betumen o betun (en Europa y EE.UU.) para definir a los hidrocarburos de origen natural o
pirogénico o combinaciones de ambos, que estan acompafiados de derivados no metalicos
(gases, liquidos, semisolidos o sélidos), solubles en sulfuro de carbono. El alquitrdn y la

brea son sustancias bituminosas®.

El CA artificial es el residuo del procesamiento del petréleo, contiene sustancias solidas
naturales o sintéticas, liquidas viscosas que constituyen una mezcla conformada por
hidrocarburos que son productos de polimerizacion y de oxidacion y de derivados
oxigenados, azufrados y nitrogenados. Los CAs se utilizan ampliamente en: construccion
de recubrimiento de caminos, cubiertas, preparacion del carton asfaltado, elaboracion de

pastas, pegamentos y lacas®.

La composicién y la estructura del CA son de naturaleza compleja, dado que es una

fraccion residual del petréleo que esta formado por una mezcla de sustancias de pesos
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moleculares relativamente altos y bajos (carbono e hidrégeno), ademas de nitrégeno,
azufre, oxigeno (NSO), y otros elementos metalicos. El carbén e hidrégeno se hallan
presentes en forma de dos grandes grupos: alifaticos (alcanos, alquenos, alquinos y sus
compuestos ciclicos) y aromaticos, ademas de otros compuestos ciclicos (asfaltenos), que
son anillos bencénicos enlazados con NSO. La mayor parte de estas moléculas contienen
mas de uno de estos grupos basicos, por lo que el CA no puede escindirse en sus
constituyentes simples. Consecuentemente, se han empleado métodos de separacién por
solubilidad y por grado de polaridad. El primero estandarizado en la norma ASTM D 4124
se ha utilizado para establecer el modelo micelar del cemento asféltico aceptado desde
1910, el segundo estandarizado en la norma ASSHTO TP 74581 con el cual se ha
establecido el modelo microestructural del cemento asféltico aceptado desde 20029,

I.1.5. Modelo micelar del cemento asfaltico.

El cemento asfaltico se puede separar en cuatro fracciones genéricas segun el modelo

micelar, como se ilustra en la figura I.1.5.1.

Figura I.1.5.1. Esquema del modelo micelar del CA.

Asfaltenos

Cemento asfaltico Aromaticos Polares

Maltenos Arométicos Nafténicos

Saturados

Boussingault J.B. (1837) ©® describi6 los constituyentes de algunos CA encontrados en
Francia y Perti. El nombre que le dié a los solidos producto del residuo de la destilacion
(CA) insolubles en alcohol y solubles en trementina (aguarras - turpentina) fue asfaltenos
por su parecido con el cemento asfaltico original. Recientemente, los asfaltenos estan

definidos como la parte precipitada por la adicion de solvente parafinico de bajo punto de
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ebullicién tal como un heptano lineal (n-C;H;¢) y solubles en benceno. Los asfaltenos son
hipotéticamente formados como resultado de la oxidacion de las resinas naturales a
temperaturas por encima de 300 a 400 °C. Para temperaturas de 800 °C los asfaltenos no se
funden, pero se descomponen formando carbon y productos volatiles, ellos reaccionan con
el 4cido sulfirico para formar acido sulfonico. Los asfaltenos (especialmente los de bajo

peso molecular) son liofilicos.

Yen (1974)® propuso una formula hipotética para el asfalteno como C7sHg7NS20, el
tamafio y el peso molecular de los mismos no se han encontrado, pues los reportados varian
mucho y dependen del método empleado para cuantificar. Los asfaltenos no estin
cristalizados y no pueden ser separados en componentes individuales o fracciones menores.
Las particulas de asfaltenos pueden asumir varias formas cuando estan mezcladas con otras
moléculas, dependiendo de los tamafios relativos y las polaridades de las particulas
presentes. Debido a la polidispersividad, los efectos entrépicos son importantes en mezclas
que contienen asfaltenos, ademas tienen un comportamiento liofilico y estérico y poseen

fuerzas electrostaticas y fuerzas asociadas.

Los asfaltenos consisten de grupos polares de heteroatomos (N, O, S) y grupos planares
altamente condensados. Estos, son el producto de resinas desarrollados por el efecto
geoldgico, tienen un peso molecular alto, pero son la fraccién mas polar, por lo que puede
variar su cantidad precipitada segun el solvente empleado, que se disminuye al emplear n-
heptano, ya que la disrupcién es menor y las moléculas mas polares son precipitadas. Se ha
encontrado que los asfaltenos son aglomeraciones de moléculas mas polares presentes en el
cemento asfaltico y s6lo se pueden disociar por disolucién, calor o emisién idnica. La
polaridad de los asfaltenos se deriva de la presencia de los heteroatomos, por lo que los

grupos funcionales son grupos polares.

Los maltenos también llamados petrolenos estan constituidos por la fraccion Aromaticos
Polares (AP), Aromaticos Nafténicos (AN) y Saturados (Sa). La asociacion de Sa y AN es
polar y permite que los asfaltenos se dispersen. La asociacion de Sa y AP con heteroatomos

son quimicamente similares a los asfaltenos y tienen la funcién de recubrirlos para que
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puedan ser dispersados en la fraccién Sa-AN. El modelo micelar del cemento asfaltico
representa moléculas de alto peso molecular dispersas en un medio de moléculas con pesos
relativamente bajos. La fase dispersa esta peptizada por moléculas adsorbidas de menor
peso molecular que éstas, las cuales son solubles en el medio dispersante. La fase dispersa
es considerada como asfaltenos, los agentes peptizantes son Sa-AP-AN y el medio

dispersante son Sa-AN.

1.1.6. Modelo micro-estructural del cemento asfaltico”

Segin el Strategic Highway Research Program (SHRP) el cemento asfaltico consiste en
s6lo dos familias funcionales de moléculas: polares (maltenos) y no polares (asfaltenos), su
compatibilidad estd dada por la relacion de aromaticidad (moléculas aromaticas contra
alifaticas y ciclicas). Las moléculas polares a la temperatura de servicio participan en la
formacién de una malla a través de enlaces hidrogeno, m-m, que le confiere propiedades
elasticas al cemento asfaltico. Las moléculas no polares forman el cuerpo del material en la

cual la malla es formada y contribuye a las propiedades viscosas del CA.

Las moléculas polares participan en la formacion de la malla de moléculas asociadas y
comprende un amplio rango de tipos y tamafios de moléculas. Hay unas moléculas polares
que no contribuyen a la formacién de la malla, por lo que son consideradas como no
polares. La cantidad de materiales polares en el CA se determina por una prueba analitica
1lamada titulacién 4cido / base no acuosa. El material es disuelto en un solvente diferente al
agua y la cantidad de 4cido / base presente son determinadas por titulacién del cemento
asfaltico o de sus fracciones. Para determinar la cantidad de acidos, se agrega una pequefia
cantidad de base y se permite que reaccione con los acidos. El exceso de base en solucién
es la sefial de cuando el acido termind de reaccionar. La cantidad de base adicionada es
proporcional a la cantidad de acidos iniciales presentes en el cemento asféltico. Se aplica el
proceso inverso para determinar la cantidad de bases presentes. El grado de aromaticidad se
determina con resonancia magnético nuclear (NMR). El peso molecular de la fraccion polar
no es tan importante como parametro de control en el desempefio de los cementos

asfalticos.
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En contraste, en las moléculas no polares, si es importante el peso molecular, ya que esta
relacionado directamente con la falla a baja temperatura de las propiedades del cemento
asfaltico. Si se tienen moléculas no polares con pesos moleculares altos, esto hace que el
cemento asfaltico incremente su rigidez y que tenga un desempefio pobre a temperaturas de
servicio bajas debido a su fragilidad. La cantidad relativa del caracter aromatico de los
materiales no polares es importante. Si las moléculas son del tipo cera (molécula alifatica),
se puede precipitar o cristalizar a baja temperatura contribuyendo a un bajo desempefio del
cemento asfaltico. La resistencia de los efectos por la baja temperatura la dan las moléculas

alifaticas y ciclicas presentes en las no polares.

El cemento asfaltico tiene caracter anfotérico, esto significa que una molécula de cemento
asfaltico puede presentar grupos acidos y basicos, el cual es determinante en la
construccion de enlaces polares que dan al cemento asfaltico propiedades unicas. Se ha
demostrado que dos o mas grupos funcionales en la molécula de cemento asfaltico son
capaces de formar cadenas débiles de interaccion polar-polar que son la base de formacion
de la malla. Una molécula de cemento asféltico puede tener grupos acidos y basicos en la
misma molécula, pero no en el mismo sitio. Por ejemplo, un acido carbonilico (COOH) y
un sulféxido (S=0) en una molécula de cemento asfaltico. Una molécula anfotérica puede
ser una aromatica con tres hetero-atomos en su estructura con grupos fenol (O-H),
sulféxido (S=0) y cetona (C=0), otra puede ser una molécula alifatica que contiene acido

carbonilico (COOH) y un grupo mercaptano (SH).

El anfoterismo ha sido relacionado con el envejecimiento del cemento asfaltico como sigue,
mientras los cementos asfélticos se envejecen, van incorporando oxigeno en las moléculas
donde hay heteroatomos (NOS) o donde hay carbonos quimicamente activos, tales como
los bencilicos. Estos sitios pueden ser no polares cuando el cemento asfaltico es nuevo, por
ejemplo las moléculas de cemento asfaltico que contienen azufre alifatico pueden ser no
polares, pero cuando este azufre es oxidado el sulfoxido resultante puede ser débilmente
basico y puede participar en asociaciones polar-polar. De la misma manera, el carb6n no
polar puede ser oxidado, convertirse en carbonilo (C=0) y comportarse como un sitio polar

en el cemento asfaltico oxidado.
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Un cemento asfaltico nuevo tiene moléculas que se mantienen unidas por las interacciones
polar-polar (n- en los anillos aromaticos), los enlaces de Van der Waals de cadenas largas
de hidrocarburos, son débiles y facilmente rotos por calentamiento, resultando un
comportamiento Newtoniano a temperaturas relativamente elevadas. Cuando el cemento
asfaltico es oxidado por el efecto del envejecimiento, sitios potenciales como el hidrogeno
bencilico y el azufre alifatico son convertidos, a través de una reaccién, en carbonilos y
sulféxidos respectivamente. Estos sitios polares adicionales pueden contribuir al
incremento de la interaccién polar-polar llevando al incremento de la viscosidad a la

temperatura de servicio.

El envejecimiento del cemento asfaltico es un proceso complejo e involucra varias
reacciones que ocurren simultaneamente, tal como la oxidacién de los hetero-dtomos y de
sitios con carbonos activos; y la pérdida de materiales volatiles con bajo peso molecular
que depende de la temperatura y del ambiente. Cuando el cemento asfaltico se envejece, el
peso molecular y la cantidad de moléculas no polares “solventes” se reduce, por la
volatilizacién y la conversion de atomos no polares como el hidrégeno bencilico a un grupo
carbonilo polar, que a su vez se asocian con materiales polares, haciendo que la molécula a

la que se unieron actiie como polar.

El efecto de la volatilizacién es importante en el envejecimiento del cemento asféltico, pero
no tiene efecto en las propiedades fisicas y sus cambios, relacionados con el desempefio del
cemento asfaltico, no han sido entendidos. En las mezclas asfalticas, la oxidacion del
cemento asféltico es independiente del tipo de agregado, ya que los grupos carbonilos y

sulféxido no presentan cambios para diferentes agregados pétreos.

I.1.7. Adherencia del cemento asfaltico.

El cemento asféltico se puede emplear como un adhesivo bidimensional, como en el caso
de pegar dos hojas de papel y como un adhesivo tridimensional como en el caso cuando
hay un gran numero de particulas pétreas que quedan unidas como una masa coherente por
la estructura celular tridimensional formada irregularmente por el cemento asfaltico,

llamada mezcla asfaltica.
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La adherencia del cemento asféltico puede ser abordada bajo tres aspectos fundamentales:

1. La tension superficial, propiedad que no depende de su composicién quimica sino
de la temperatura de aplicacion, segun la ecuacion: y g = 50 —0.056T en erg/cmz, donde
la T es la temperatura en °K. En contraste, la tensién interfacial si depende de la

composicion quimica.

2. El 4angulo de contacto, en ausencia del agua es pequefio sobre cualquier sustrato, en
avance de 0° a 45° y en retroceso 0°. Esto sucede en agregados pétreos humedos el

angulo de contacto es alto.

3. Separacién por agua, entre los agregados pétreos y el cemento asfaltico se forma
una capa del orden de una micra que tiene influencia en la reduccién de la resistencia a la
compresion de la mezcla asfaltica. Esto sucede en agregados pétreos de alto contenido de

cuarzo o feldespato.

La adherencia es una propiedad que es funcién de la viscosidad, la cual se disminuye por
calentamiento (fusion) del cemento asfaltico cuando se aplica en los agregados pétreos.
Cuando el cemento asfaltico se calienta, la viscosidad disminuye y, en consecuencia, la
tension la superficial y el angulo de contacto, por lo que se une al agregado pétreo con
facilidad. Durante la fusién del cemento asfaltico la viscosidad disminuye tanto que éste

pasa de tener un comportamiento viscoelastico de un liquido viscoso newtoniano.

Cuando la mezcla asfaltica ha sido realizada y el cemento asfaltico se ha enfriado a
temperatura ambiente, las propiedades viscoelasticas de éste son las que dan su
comportamiento como adhesivo. El cemento asfaltico puede exhibir un comportamiento
elastico o viscoso o la combinacion (viscoelastico) dependiendo de la temperatura y el
tiempo de observacién. A temperaturas suficientemente bajas y altas velocidades de
deformacion, el cemento asfaltico presenta comportamiento de sélido elastico. De manera

que, la temperatura se va incrementando y/o reduce la velocidad de carga, se incrementa el
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comportamiento viscoso. A temperatura suficientemente alta y/o tiempo de carga grande el

cemento asfaltico es un liquido newtoniano.

Como se observa, la propiedad fundamental del cemento asfaltico es la adherencia y ésta es
funcion de la tension superficial e interfacial y del angulo de contacto que a su vez, estan
relacionadas con la viscoelasticidad que es funcién de la temperatura y de los esfuerzos a
que esta sometido el cemento asfaltico cuando trabaja como adhesivo en la mezcla asfaltica

que se encuentra en servicio.

Cuando se elaboran mezclas asfalticas, las fuerzas mecanicas empleadas para vencer la
resistencia viscosa del cemento asfaltico son suficientes para tener un recubrimiento
completo, ademas cuando se calienta el cemento asfaltico su tensién superficial llega a un
valor mas bajo que el inicial y se logra un recubrimiento completo del agregado pétreo.
Debido a que el agregado pétreo se calienta a 140 °C se le retira la humedad natural para
que el angulo de contacto no se dé en presencia del agua. Por lo que con el método de
elaboracion de mezclas asféalticas que se emplea actualmente, no se tienen problemas de

falta de recubrimiento del material pétreo

En el disefio de pavimentos se consideran los esfuerzos mecénicos primarios y secundarios
a los que esta sometido el pavimento asfaltico, actualmente se emplean dos métodos: 1.
Principios empiricos, 2. Principios mecano-empiricos. En estos métodos disefio se
considera al pavimento asfaltico como un cuerpo sélido, homogéneo e isotrépico
completamente apoyado sobre una base de material pétreo. Los elementos mecanicos

presentes se muestran en la figura 1.1.7.1.

1. Esfuerzos mecanicos primarios: compresion directa y cortante por friccion causados por
la llanta.
2. Esfuerzos mecéanicos secundarios: flujo de la mezcla asfaltica por esfuerzo de

compresion y por el esfuerzo cortante.
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Figura I.1.7.1. Esfuerzos presentes en el pavimento asfaltico

Figura 1.1.7.3. Elemento finito a corte

Co i

Co
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En la figura 1.1.7.2. se ilustra un elemento finito con los esfuerzos a compresién y el flujo o
deformacion; y en la figura 1.1.7.3. se muestra un elemento finito con los esfuerzos a corte.
El pavimento esta constituido por mezcla asfaltica y ésta a su vez, por agregado pétreo y
cemento asfaltico. Cuando la mezcla asféltica esta trabajando a compresion, se empieza a
deformar y el cemento asfaltico comienza absorber el esfuerzo a través de la adhesion (CA-
AP) y su cohesion intermolecular. La resistencia al corte es exclusivamente aportada por el
cemento asfaltico a través de la adhesion entre €l y el agregado pétreo y su cohesion
intermolecular. Después de este andlisis general de los esfuerzos mecanicos a que esta
sometida la mezcla asfaltica, se puede asegurar que la principal funciéon del cemento

asfaltico es la de adhesivo de origen natural.
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I.2. PARTICULARES

A continuacién se presenta un condensado de las investigaciones sobre el envejecimiento
del cemento asfaltico y de la mezcla asfaltica en orden cronolégico. Existen varios términos
relacionados con el endurecimiento (hardening) de las mezclas asfalticas y cementos
asfalticos, tales como endurecimiento por edad (age hardening), envejecimiento (aging) y

fragilidad (embritlement).

En 1903, Dow envejecié cemento asfaltico (CA) por 18 y 24 horas a 163 °C y mezcla
asfaltica (MA) por 30 minutos a 149 °C en un horno convencional, determiné el cambio en
peso, penetracion al CA y al recuperado de la MA, observé una disminucién en la

penetracion y en la perdida de pesom.

En 1937, Nicholson envejecié al CA con el paso de una corriente de aire en horno
convencional con un gasto de 0.0091 m®/minuto, durante 15 minutos a 229 °C, determino el
cambio en penetracion y ductilidad. Le di6 un tratamiento térmico al CA para envejecerlo
hasta tener una penetracion de 20 6 25 (1/10 mm), y determiné su cambio en la ductilidad.
Observé un decremento en la ductilidad y la penetracion, esta ultima propiedad presenté un

decremento mas acentuado que el comportamiento de la penetracion presentado por Dow®.

En 1939, Lang y Thomas prepararon mezclas asfalticas con arena de Ottawa, la
envejecieron en horno convencional a la temperatura ambiente y colocaron especimenes en
el campo, determinaron el cambio en las propiedades de la mezcla (abrasion y resistencia a
compresion), en un total de 12, 000 especimenes, observaron la disminucién de la

resistencia a compresion®.

En 1940, Shattuck elaboré mezclas asfalticas y las envejecié en un horno convencional a
163 °C durante 30 minutos. Recuper6 el CA de la MA y determiné el cambio en ductilidad,
penetracion y temperatura de ablandamiento, las propiedades evaluadas presentaron un

comportamiento semejante a las presentadas por Dow'?.
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En 1940, Welborn y Lewis probaron peliculas asfalticas delgadas (3000 pm) en un horno
(TFOT), colocaron 50 ml de CA en un contenedor cilindrico de 140 mm de didmetro y 254
mm de altura a 163 °C durante 5 horas, midieron el cambio en peso, penetracion, ductilidad
y temperatura de ablandamiento, concluyeron que el TFOT tenia un efecto més severo en el
cambio de las propiedades de CA que si se envejece en un horno convencional o con el

horno modificado de Nicholson'".

En 1952, Welborn y Pauls prepararon mezclas asfalticas con arena de Ottawa y las
envejecieron en un horno convencional a 163 °C durante 24 horas, recuperaron el CA y los
envejecieron en TFOT con moldes cilindricos de 2 pulgadas de didmetro y de 2 pulgada de
altura a 163 °C durante 24 horas. Las propiedades del endurecimiento del CA fueron
determinadas por medio de esfuerzos a compresion de especimenes moldeados y
envejecidos en el laboratorio o por medio de las pruebas al CA recuperado o por TFOT.
Debido a que el método de TFOT es simple, da valores mas acertados para predecir el

endurecimiento a temperatura alta del CAUY,

En 1955, Griffin, Miles y Penther probaron micropeliculas de CA en plato de vidrio (Shell
microfilm- SM) de 5 pm a 107 °C durante 2 horas, implementaron el indice de
envejecimiento (aging index- AI) como la relacién entre viscosidad antes (LA) y después

(vD) del envejecimiento(lz)

En 1961, Taxler hizo experimentos en peliculas de CA de 15 um a 107 °C durante 2 horas
en el TFOT y el SM, compar6 la microviscosidad del CA a 25 °C de los dos métodos.
Enunci6 5 factores que influyen en el envejecimiento del CA, los cuales son (en orden de
importancia): 1. Oxidacién, 2. Volatilizacién, 3. Tiempo (desarrollo de estructura interna
por envejecimiento), 4. Polimerizacion (radicales libres) inducida por rayos actinicos, 5.
Polimerizacién por condensacion. En 1963 envejecié CA con rayos actinicos y reporto el
efecto como una reaccion fotoquimica, el efecto se manifestd en las peliculas de espesores

iguales o mayores a 3 pum. Identificé la formacion de una estructura molecular y un
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comportamiento de flujo tixotrépico como resultado del envejecimiento estérico, que puede
ser reversible por la aplicacion de calor o trabajo mecanico, pero una parte es permanente y

depende de la composicion quimica del cA®,

En 1962, Rostler y White después de envejecer CA en un horno convencional, propusieron
la relacion de durabilidad Rostler (RDR) como:

Donde: N significa bases nitrogenadas, Al significa primeros afinicoacidos, P significa
parafinas, A2 significa segundos afinicoacidos. Con la que, a partir de la composicion

quimica inicial del CA, puede predecirse la durabilidad"®.

En 1963, Hveem, Zube y Skog investigaron la prueba de Infrared Weathering para mezclas
con arena de Ottawa (No. 20 y No. 30 con 2 % de CA) que da una pelicula estadisticamente
uniforme de 5 a 7 um de espesor, la mezcla se probd en estado semicompacto con luz
infrarroja controlada para dar una temperatura constante a la masa de 60 °C, con una
corriente de aire a 41 °C rodeando al espécimen, encontraron que 1000 horas de exposicion

de este método corresponden a 5 afios de envejecimiento en servicio U,

En 1965, Rostler y Gotoiski después de envejecer CA en un horno convencional,

propusieron su relacion Gotoiski (GR) como:

P i 3)
P+A

Donde: N significa bases nitrogenadas, Al significa primeros afinicoacidos, P significa
parafinas, A2 significa segundos afinicoacidos y A significa asfaltenos. Con la que a partir

de la composicién quimica inicial del CA puede predecirse la durabilidad"?.

En 1968, Lee experiment6 con CA y con MA en TFOT a 163 °C y después a oxidacién por
presién (PO) a 65 °C durante 24, 48, 96 y 240 horas a 29 y 132 psi, determinaron la

microviscosidad a 25 °C, tiempo de endurecimiento hasta 30 mega poises, indice de corte y
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contenido de asfaltenos. Reconoce la necesidad de realizar el envejecimiento en laboratorio
por medio de dos pasos: 1. Envejecimiento durante la elaboracién de la mezcla asfaltica
(adaptdé el TFOT para la simulacion), 2. Endurecimiento durante el servicio (sugirié el
envejecimiento por presion para la simulacién). Usé el TFOT con una pelicula de 20 pm a
163 °C durante 24 horas, después sometid al residuo a oxidacién por presiéon en una
pelicula de 1/8 de pulgada por 1000 horas a 65 °C y una presién de 300 psi (20 atm) de

oxigeno, evalué el cambio en propiedades fisicoquimicas y propuso la siguiente formula®:

Donde AY significa cambio de la propiedad con el tiempo (t) desde cero a 120 meses, a
significa valor de la propiedad en t igual a cero, b significa velocidad de cambio de
propiedad, 1/b es el ultimo cambio de la propiedad. Para la propiedad de penetracion (1/10
mm) a 25 °C obtuvo por correlacion de datos que a = 0.353, b = 0.018 en envejecimiento
en el campo (t en meses), y a=0.756 y b = 0.026 para envejecimiento en el laboratorio (t
en horas). Para la propiedad de viscosidad (poises) encontré que a = 16.505 y b =1.866 en
campo y a = 26.627 y b = 0.893 en el laboratorio, después de observar un salto de datos
encontrd que a = 43.10 y b = 0.718 en el laboratorio. También correlacion6 el

envejecimiento del campo y del laboratorio con los vacios de la mezcla asfaltica.

log T, =W para 9 a 10 % de vacios.......cccoeevvvencieennnnnne 5)
. : .
log T, = w para4 a7 % de vacios.........cceeeeevueeereennnenns 6)
: S4T,
log T, = I para 3 % de vacios.........cccceueveeerieerienennen. @)
8.395+0.494T,

Donde: TL es el tiempo de envejecimiento en el laboratorio en horas y TF es el

tiempo de envejecimiento en el campo en meses.

26



En 1969, Schmidt y Santucci experimentaron peliculas de CA en el horno de micropelicula
rotatoria (RMOT) de 20 pm a 99 °C durante 24 horas, determinaron microviscosidad del
residuo. Modificaron el RTOFT disolviendo el CA en benceno, recubriendo el interior de
los contenedores cilindricos, donde el benceno se evaporaba y dejaba una pelicula de 20
pm de CA, después se rotaba a 99 °C durante 24 horas, pero s6lo se recuperaba 0.5 gramos
de CA de cada botella. Adaptaron la prueba de RTFOT por medio de una inclinacién del
homno de 1.06°, que prevenia la migracion del CA cuando éstas rotaban, la prueba se hacia
a 113 °C durante 168 hr. Reconocieron la formacion de las acetonas y anhidridos por causa

de la oxidacién''”.

En 1975, Corbett y Merz determinaron las fracciones saturadas del CA recuperado de las
mezclas asfalticas de carreteras con 18 afios de servicio del estado de Michigan,
encontraron que esta fraccion estaba relacionada con los componentes potencialmente

volatiles del CA %),

En 1976, Benson aplicé un aditivo antienvejecimiento compuesto por paraphenycleno
diamina antiozonates e inhibidores de luz UV (1%) en mezclas asfalticas, determin6

modelos (exponenciales) de envejecimiento para la viscosidad y la penetracion:

Donde V significa viscosidad a 25 °C (mega poises, velocidad de corte de 0.05 s’ en
viscosimetro de platos deslizantes), P significa penetraciéon a 25 °C, t significa tiempo de
tendido (meses), a y b son coeficientes adimensionales encontrados por el analisis de
regresion cuadratico. El coeficiente a es la medida de endurecimiento a corto plazo cuando
t =1 mes, P = a + b In (1). Determiné una ecuacién para este coeficiente a partir de la

penetracion original (ORP).

P\ T 1(0):3:3 1 S (10)



El coeficiente b, estd relacionado con la curvatura que representa la susceptibilidad de
envejecimiento a largo plazo, como no se tiene una ecuacién para el coeficiente b se
obtiene mediante la correlacion de los datos experimentales. Se encontré que el contenido
de poros de las mezclas no esta relacionado con la falla y el endurecimiento, y los aditivos

investigados no funcionaron'?,

En 1976, Plancher, Green y Petersen experimentaron RTFOT con cilindros de 1.5 pulgadas
de diametro y 1 pulgada de altura, en el horno de micropeliculas rotadas (RMFOT) y en la
columna de oxidacion para CA y mezclas asfalticas tratadas y no tratadas con cal en un
horno convencional a 150 °C durante 5 horas. Determinaron la microviscosidad a 25 °C, el
contenido de asfaltenos por medio de andlisis quimico y el mddulo resilente (MR). Las

muestras tratadas presentaron menor cambio del MR que las no tratadas®?.

En 1980, Jennings empled un HP-GPC (cromatografia de alta presién en gel) con THF
(tetrahydrofurano). Extrajo el contenido en porcentaje de asfaltenos por solubilidad en n-
heptano. Concluyé que el analisis del contenido de los asfaltenos y su analisis por
cromatografia, no aportaban datos suficientes para predecir el desempefio de los
pavimentos. Los cementos asfalticos con cantidades grandes de LSM (moleculas de tamafio

grande), pueden usarse en zonas calientes, y si tienen bajas cantidades, en zonas frias®").

En 1981, el departamento de transporte del estado de Texas en EE.UU. analizé 10 muestras
de cemento asfaltico y sus fracciones Corbett (ASTM 4124) por cromatografia de gel
usando THF y tolueno como disolventes. Concluyeron que las moléculas de tamafio
molecular grande crecen a expensas de los de las de tamafio molecular mediano conforme
los cementos asfalticos se envejecen. Los asfaltenos tienen pesos moleculares mayores con
tiempos de retenciéon menores a 21 minutos, los hidrocarburos saturados, nafténicos y

aromaticos se traslapan en tiempos de retencion de 27 minutos?,
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En 1981, Kemp y Predoehl experimentaron con la prueba de intemperismo con luz actinica
con 1000 MV / cm? con A = 3660 A° para calentar a 35 °C durante 18 horas, en emplearon
la RMFOT para el envejecimiento de mezclas asfaltica con arena de Ottawa, la SM
modificada para intemperismo de mezclas asfalticas en el campo. A la mezcla asfaltica se
le determin6 el modulo resilente y al CA se analizd la penetracion, ductilidad,
microviscosidad a 25 °C y viscosidad a 60°C. Concluyeron que los efectos climaticos
dominan el envejecimiento de la mezclas asfalticas. Elaboraron especimenes de 4 pulgadas
de diametro y 3.5 de alto, los cuales se envejecieron por medio distintos tipos de climas. La
temperatura alta empleada para la termoxidacion, es el factor mas significativo que afecta la
velocidad y cantidad del endurecimiento en climas calidos, la absorcion del agregado
pétreo es mas significativo cuando se tiene mayor cantidad de volatiles en el CA. Para
incrementar la durabilidad, se necesita mayor compactacién de la mezcla asfaltica,
agregados no absorbentes, usar CA de grado suave, aislar la superficie del concreto

asfaltico con una capa reflexiva en las areas calientes®).

En 1984, Petersen enlisto los tres principales factores que causan el endurecimiento del CA
y MA: 1.-Pérdida de componentes resinosos por volatilizacién o adsorcidn, 2.- Cambios en
la composicién quimica por reacciéon con el oxigeno atmosférico, 3.- Estructuracion
molecular que produce efectos tixotrdpicos (endurecimiento estérico). Concluyd, que la
prueba de TFAAT (envejecimiento acelerado de la pelicula delgada) produce un nivel
representativo de acetonas después de 24 horas a 130 °C, pero se tenia gran pérdida de
volatiles, que se minimizé con el uso de botellas de 3 mm de abertura. Explico el tiempo de
retencion del fenol como medida de concentracién de grupos funcionales no polares en el
CA que estan relacionados con el potencial de falla o fractura. Modific6 el RMFO para
obtener 4 gramos de CA envejecido a 113°C por 72 horas, y observé que se tenia gran
pérdida de componentes volatiles de la CA que correspondian al envejecimiento a largo
plazo en servicio. Observo, que el RTFOT y TFOT no representaban lo que sucede con la
mezcla asfaltica en campo y s6lo muestran el envejecimiento que sucede durante la
elaboracion de la misma, y que la prueba de envejecimiento acelerado de la pelicula
delgada de CA (TFAAT) es mas severa que el TFOT. La cinética de envejecimiento en la

carpeta asfaltica en servicio es diferente a la de TFAAT debido a la estructuracion
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molecular y endurecimiento estérico que reduce la velocidad de envejecimiento en los

primeros 2 6 3 afios de servicio®?.

En 1985, Edler experiment6 en CA con el RTFOT por 8 horas a 65 °C, después lo trat6 con
oxidacion a presion a 300 psi (20 atm) a 65 °C durante 96 horas. Evalu6 el envejecimiento
por microviscosidad de platos deslizantes a una velocidad de corte de 0.05 s'ad45 °C,
determind la absorcion del oxigeno y el peso molecular del CA original y envejecido con
cromatografia de permeacion de gel (GPC). Empleé el Weathermeter (ASTM D 1979) para
envejecer peliculas de CA de 100 pm a 65 °C con ciclos de 102 minutos de luz UV,
seguido por ciclos de 18 minutos de luz UV con agua rociada a 300 psi, se envejecieron a

32.5,73.5 horas, 7 y 14 dias®®.

En 1986, Kim experimentd la oxidacién del CA por presion a 60 °C y 100 psi desde 1, 2, 3
y 5 dias, ademas, recuperé material envejecido en servicio. Determind la viscosidad capilar
a 60 y 135 °C, el médulo resilente (MR) y la fatiga, calculé médulo el de envejecimiento
(AR) como el MR de la mezcla envejecida entre el MR de la no envejecida, y observé que

AR se incrementa con el tiempo de envejecimiento®®.

En 1986, Goodrich realizd6 pruebas en CAs que se pueden clasificar como: 1.
Fraccionizacién por precipitaciéon (precipitacion del solvente), 2. Fraccionizacion por
destilacion (destilacion al vacio, analisis termogravimétrico), 3. Separacion cromatografica
(cromatografia de gas, inversa gas-liquido y liquido), 4. Analisis quimico (técnicas de
espectroscopia IR, UV viz, NMR, fluorescencia, técnicas gravimétricas y analisis
elemental), 5. Analisis de peso molecular (espectroscopia de masas, osmométrica,
cromatografia de exclusion de tamafios), 6. Analisis composicional indirecto (pruebas de
estabilidad dispersion interna). Observo que la relacién de durabilidad Rostler (RDR) no
considera el contenido de asfaltenos y presenta una pobre correlacion con los datos del

campo®”.
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En 1986, Briile resumio el indice de inestabilidad coloidal de Gaestel (IC).

Donde: A significa asfaltenos, F significa floculantes (aceites saturados), P significa
peptizantes (resinas) y S significa solventes (aceites aromaticos). Para IC altos pertenecen
los CA tipo gel y para IC bajos los CA con estabilidad coloidal. Las propiedades de los

ligantes varian significativamente con el IC y su composiciéon®®.

En 1988, Von Quintas, investigd el envejecimiento a largo plazo en un horno de tiro
forzado (FDO), colocaron 6 especimenes cilindricos en el horno a 60 °C por 2 dias,
removid 3 especimenes cilindricos e increment6 la temperatura a 107 °C, envejecieron los
tres restantes durante 5 dias. Investigaron el tratamiento de oxidacién por presiéon en 3
especimenes cilindricos por 5 6 10 dias a 60 °C y 100 psi. Se encontré que los esfuerzos a
tension indirecta fueron mayores para mezclas envejecidas en el horno y que las de fallas
fueron menores que la oxidacioén por presion, por lo que el envejecimiento en el horno es

mas severo”,

En 1989, Tuffour presenté datos del IC relacionados con el envejecimiento y propusieron

una nueva formula:

_ As+Sa

Donde: As significa asfaltenos, Sa significa saturados, NA significa naftenos aromaticos y

PA significa polar aromatico®?.

En 1992, Jih Min Shiau investigo el envejecimiento de 20 tipos de cementos asfalticos por
medio del TFOT y RTFOT a tres niveles de temperatura, evalud las caracteristicas de los
cementos asfalticos antes y después de ser sometidos al envejecimiento con IR, reémetro,
penetracion, viscosidad absoluta. El IR indicd que hay un incremento en la absorcién de la

regién de 1700cm’’, medida que indica que el nivel de oxidacién se incrementa. Las
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cetonas y anhidros tienen absorcién infrarroja en 1700 cm™ y los 4cidos carbonilicos de
1730 cm™, la banda centrada en 1600 cm-1 es constante ya que los dobles enlaces de los
carbones aromaticos son estables. La relacion carbonilo presente en 1700 y 1600 cm-1
puede ser usada para medir el nivel de oxidacién. Las pruebas realizadas en el TFOT y
RTFOT a 150 °C y mayores tienen un incremento marcado en las propiedades del cemento
asfaltico. El procedimiento TFOT y RTFOT a 185 °C representa 3 meses de exposicion

natural de los especimenes Marshall y de 6 a 9 meses de envejecimiento en el pavimiento
@3

En 1994, Bell propuso que el envejecimiento a corto plazo ocurria durante la construccion
de la carpeta asfaltica y se debe a la oxidacién y a la pérdida de componentes volatiles del
CA caliente y el envejecimiento a largo plazo se debia a la oxidacién progresiva de la
mezcla mientras esta en servicio. Empleé un horno de envejecimiento de largo plazo en
especimenes de mezcla asfaltica compacta calentada a 107 °C, con lo que observé un
incremento del séxtuplo en el médulo resilente y un dafio a los especimenes por la alta
temperatura. El envejecimiento a presion (oxigeno o aire) presentd tendencia a disminuir el
modulo resilente asociado al incremento de la severidad del tratamiento. Recomendé
envejecer las mezclas asfalticas en un horno de envejecimiento a 135 °C durante 4 horas
para simular el envejecimiento a corto plazo y envejecer en el horno a mezclas densas a 85

°C por 5 dias 0 a 100 °C durante 2 dias para simular el envejecimiento a largo plazo®?.

En 1994, Tarrer observé que la viscosidad de las fracciones pesadas del CA estan
relacionadas con su composiciéon y con su asociacién intermolecular. Supuso que la
polimerizacion puede ocurrir durante la oxidacién de las carpetas asfalticas, debido a las
temperaturas altas de la mezcla asféltica o en el TFOT. Propuso que el endurecimiento del
CA puede estar relacionado con el incremento de la polaridad de los asfaltenos y otros
materiales presentes en el CA que contienen oxigeno, azufre y nitrogeno, ya que se pueden
orientar y asociar por medio de enlaces Van der Waals y enlaces hidrégenos. El
endurecimiento estérico en funcién del tiempo, es el cambio de las propiedades

viscoelasticas del CA y es un fenémeno térmicamente reversible®®),
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En 1995, Li y Nazarian evaluaron el envejecimiento de la mezcla asfaltica como un
fendmeno que se manifiesta en el incremento del médulo de elasticidad y fragilidad de la
misma. A través de las pruebas de MR, fatiga, Creep, tension indirecta, médulo dindmico y
propagacion de ondas concluyeron que los factores que afectan al envejecimiento de los
cementos asfalticos son: caracteristicas del CA, contenido de CA, vacios en la mezcla
(VTM), agregados pétreos y factores ambientales. Los efectos del envejecimiento son
directamente proporcionales al VTM y ellos son inversamente proporcionales al contenido

del cemento asfaltico ¥,

En 1995, Huang emple6 6 tipos de modificadores: gilsonita, carbon, hule de llanta (GTR-
80), SBR, EVA y SEBS con tres tipos de cemento asfaltico AC-30, 20 y 5. Las mezclas
asfalticas elaboradas se sometieron a 60 °C durante 28 dias (equivalente a 6 meses en
servicio) y a 60 °C por 90 dias (equivalente de 3 a 6 afios en servicio). Se determiné el MR
al concreto asfaltico. EI MR es la razén del esfuerzo aplicado y su correspondiente
deformacion bajo cargas ciclicas. E1 MR para mezclas asfalticas modificadas a 25 °C fue
mayor que para las no modificadas, pero a 5 °C fue menor. La energia de fractura se
incrementa después del tratamiento a 60 °C durante 28 dias, pero decrece después de 90
dias. Adicionar modificante a los AC-30 los hace mas quebradizos cuando se endurecen en

servicio, sin embargo en el AC-5 se tiene el efecto contrario ),

En 1995, Kliewer compar¢ la razén de envejecimiento en el campo y en el laboratorio de
20 sitios de prueba, 8 cementos asfalticos y 4 tipos de agregados pétreos. Las mezclas
asfalticas elaboradas en el laboratorio se envejecieron a baja exposicidon térmica en un
hormo a 135 °C durante 4 horas (representativo al envejecimiento durante la elaboracion de
la mezcla asfaltica en la planta) y para alta exposicion térmica en un horno a 85 °C durante
4 dias (representativo a 10 afios de envejecimiento). La razén de envejecimiento se
determiné con el MR del espécimen envejecido entre el MR del no envejecido. Se concluyo
que el envejecimiento en mezclas asfalticas expuestas a baja exposicion térmica depende
del tipo de agregado pétreo, para agregados pétreos basicos, se presentd un envejecimiento

bajo y para acidos fue alto. Para mezclas asfélticas sometidas a exposicion térmica alta, el
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envejecimiento depende el tipo de agregado y del tipo de cemento asfaltico. Si se tiene

mayor adhesién en la mezcla asfaltica se tiene mayor mitigacion del envejecimiento®®.

En 1995, Vila determiné que el endurecimiento del cemento asfaltico se debe al
sobrecalentamiento del mismo en el tanque de almacenamiento, excesivo calentamiento de
los componentes al elaborar la mezcla asféltica, pelicula de cemento asfaltico delgada sobre
los agregados pétreos, tiempo y tipo de mezclado, compactacion inadecuada, agregados
pétreos con alta absorcidén, granulometria inadecuada, exceso de agregados finos que
producen un recubrimiento parcial. El cambio en la composicién quimica del cemento
asfaltico durante el endurecimiento se debe a que los asfaltenos se incrementan a expensas

de la reduccion de los hidrocarburos nafténicos-aromaticos®”.

En 1995, Polanco empleé técnicas de caracterizacion tradicionales de IR para determinar
los grupos funcionales de 7 tipos de llenantes minerales (< D60) para explicar los cambios
que suceden durante el envejecimiento. Los llenantes minerales con metales alcalinos
reducen la formacién de compuestos que contengan grupos funcionales del grupo carbonilo
como cetonas, aldehidos, anhidridos que se forman por las reacciones de oxidacion. La
arena silica tuvo un caracter inhibidor de las reacciones de oxidacion. El cemento asfaltico
bajo la accién de arena azufrada presentd los mayores cambios durante el envejecimiento.
Las propiedades fisicas de los llenantes minerales afectan el comportamiento reologico del

cemento asfaltico, pero no inciden en el envejecimiento del mismo ©¥.

En 1997, Kim a través del IGLC determind el indice de interaccion (Ip) del cemento
asfaltico nuevo y envejecido. Analiz6 4 cementos asfalticos y 4 compuestos (tolueno, fenol,
acido propionico y 1- metilpirrolidina). Los Ip con tolueno interactiian débilmente con los
cementos asfalticos por ser un compuesto aromatico simple. Los Ip con fenol si tienen
variacion por que estos forman enlaces hidrégeno con los heteroatomos. Los Ip con el acido
propidnico son mayores que el tolueno, pero menores que el fenol ya que sélo interactiia
con los &cidos carboxilicos del cemento asféaltico. Los Ip del 1-metilpirrolidina no
interactian con el cemento asféltico ya que sus acidos estan fuertemente asociados. Los 4

cementos asfalticos fueron envejecidos a 130 °C durante 48 horas. Los Ip del fenol se
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incrementaron sustancialmente, lo que refleja una incorporacion de oxigeno en el cemento
asfaltico. Los Ip del acido propidnico se incrementaron de manera similar al fenol, lo que
significa que los sitios fuertemente basicos fueron neutralizados durante el proceso,
seguramente, por la generacion de especies acidas. Los Ip del tolueno no tienen incremento
ya que no interactian con el cemento asféltico envejecido. Los Ip del 1-metilpirrolidina son
muy pronunciados, lo que implica la generacion de material fuertemente acido durante el
proceso. Los Ip para compuestos polares (fenol y 1-metilpirrolidina) se incrementaron en
funcion del envejecimiento y de la incorporacién del oxigeno para formar las moléculas
polares basicas y acidas. Los Ip para el tolueno no tuvieron cambio con la oxidacién que

sugiere que no se generaron centros aromaticos®®.

En 1997, Huang separ? las fracciones del cemento asféltico con el procedimiento Corbett y
después las irradié con luz UV para determinar su cambio estructural y la distribucién de
peso molecular con FTIR y GPC respectivamente. El analisis de las fracciones del cemento
asfaltico oxidado no provee mayor informacion que el cemento asfaltico total. Como las
fracciones aromaticas nafténicas y aromaticas polares son similares es necesario una
técnica diferente de separacion. La formacién de sulfatos durante la fotoxidacion significa
que diferentes compuestos de oxigeno-azufre coexisten en el cemento asfaltico oxidado que
ayudan al deterioro del pavimento asfaltico. Las moléculas de cemento asfaltico no son
grandes pero estan parcialmente asociadas, el peso molecular del cemento asfaltico se
incrementa durante la fotxidacion, lo que esta relacionado con el endurecimiento y la

fragilidad del mismo™?.

En 1997, Turner separ6 al cemento asféltico en sus componentes polares y no polares con
IEC con lo cual determind sus fracciones quimicas (acidos, bases, neutrales y anfotéricas).
La fraccion no polar del cemento asfaltico constituye del 50 al 60 % del mismo. Los
cementos asfalticos fueron separados segin su tamafio por medio de cromatografia de
exclusion de tamafio (SEC). Un modelo del cemento asfaltico lo considera como una
dispersion de moléculas aromaticas polares en solventes menos polares y aromaticos. En
algunos cementos asfalticos el componente disperso es largo, pobremente solvatado y

forma asociaciones moleculares extensas. Los componentes dispersos de los cementos
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asfalticos son iguales a la fraccion SEC I y los solventes a la fraccién SEC II. Las medidas
realizadas con el DSC para las mezclas de asfaltenos—maltenos a varias concentraciones
muestran que la temperatura de Tg se incrementa con la adicion de los asfaltenos pero tiene
poco efecto en la temperatura ONSET. La dispersion del perfil del Tg indica la pérdida de

compatibilidad del sistema".

En 1998, Claine determind que los datos cinéticos y la quimica del cemento asféltico
oxidado sugieren un mecanismo doble para la oxidacion del cemento asfaltico, ademas
confirma el modelo microestructural de éste. El cemento asfaltico tiene una oxidacién
inicial cuando el oxigeno reacciona con los hidrocarburos altamente reactivos presentes en
cantidad limitada, teniendo como productos a los sulféxidos y anillos aromaticos, después
se inicia una oxidacion lenta (oxidacion final) de los carbones bencilicos y se tienen, como
productos finales, cetonas y sulfoxidos, su formacién es dependiente de la temperatura y
presion de oxigeno. Si se considera al cemento asfaltico como una dispersion fuertemente
asociada de moléculas polares inmovilizadas en un medio solvatado compuesto de menor
cantidad de moléculas polares de cemento asfaltico; los productos de la oxidacion polar
alteran grandemente el estado de dispersion de los componentes del cemento asfaltico,
cambiando su movilidad y la reactividad quimica de las moléculas de cemento asfaltico
susceptibles a la oxidacién. El cemento asfaltico presenta un mecanismo dual de oxidacion,
primero reaccionan los hidrocarburos altamente reactivos (aromaticos policiclicos) con el
oxigeno de la atmdsfera para formar hidroperéxidos, que después reaccionan con los
sulfuros del cemento asfaltico para formar sulféxidos con la probable aromatizacion de los
hidro-aromaticos, después, los carbones bencilicos se oxidan con el suministro de

hidrégeno con lo que se producen cetonas y sulfoxidos 2,

En 1998, Planche analizé 70 CA desde —100 a 100 °C en DSC, determin¢ las propiedades
reologicas a través del DSR y Creep. De acuerdo con su origen, los cementos asfalticos
presentaron varios comportamientos. A bajas temperaturas, hubo un incremento en la
capacidad calorifica debido a la transicion vitrea de la matriz (Tg). Por encima del Tg
ocurrid un efecto exotérmico debido a la cristalizacion de las especies, las cuales no

cristalizaron durante el enfriamiento. Entre 0 y 100 °C, sucede un efecto exotérmico amplio
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debido a la disolucion de la fraccion cristalizada en la matriz de hidrocarburo, se determind
la magnitud por medio de la integracion del pico endotérmico y tomando AH de disolucién
de 200 J/gramo. La Tg, es una transicion acompaiiada por una disminucién repentina del
modulo de corte y un incremento en calor especifico y el coeficiente de expansion. El Tg
muestra su efecto en el punto de fragilidad Fraass (FP), que es la temperatura, por debajo de
la cual, el cemento asféltico es fragil. Las fracciones congeladas (CF) se empiezan a formar
a 80 °C y después, se precipitan gradualmente, cuando el cemento asfaltico se enfria. Estas
fracciones estan relacionadas directamente a las propiedades fisicas del cemento asfaltico.
Las CF y la Tg, se incrementan cuando las condiciones de tiempo se incrementan o las de
temperatura decrecen. La formacion de CF a baja temperatura contribuye al endurecimiento
isotérmico. A temperaturas bajas las fracciones cristalizadas (CF) son altamente
responsables del endurecimiento fisico que ocurre en el tiempo, que depende de la posicion
del Tg relacionado con las condiciones de temperatura. De 0 a 80 °C las CF juegan un papel

importante en el comportamiento reolégico™ ),

En 1998, Claudy determiné varias propiedades del cemento asfaltico a través del DSC
como temperatura de transicion vitrea y contenido de fraccién cristalizada. Observo que, a
temperatura ambiente el cemento asfaltico es una mezcla de dos liquidos que contienen
algunas fracciones congeladas, pero a 80 °C o mas es una fase liquida inica. Se empled un
cemento asfaltico de bajo contenido de parafina (<2%) y otro con alto contenido (>10%) y
n parafina pura de marca Aldrich. El comportamiento térmico para el diesel, keroseno,
crudo y bitumen son muy similares, de baja a alta temperatura presenta un Tg, seguidos por
dos pequefios picos exotérmicos y un efecto endotérmico amplio, que es la manifestacion
de la disolucidn de las fracciones congeladas que precipita durante el enfriamiento. La
cantidad de las fracciones congeladas se incrementan, por que sus solubilidades decrecen
con la temperatura, pero no lo suficiente para prevenir la formacién de dos liquidos, los
cuales proporcionan uno o dos Tg dependiendo de la temperatura. Los dobles Tg se
presentan como una consecuencia de la disolucion del liquido-liquido que ocurre en el AC,

cada liquido proporciona un vidrio que es detectado como un Tg “9,
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En 1999, Siddiqui evalud las propiedades reoldgicas, fisicas y quimicas del cemento
asfaltico de varias refinerias del medio oriente con envejecimiento en el RTFOT para baja
exposicion térmica y el PAV para alta exposicion térmica. Se determiné la viscosidad, la
penetracion, punto de reblandecimiento y pérdida de peso, separ6 las fracciones del
cemento asfaltico en asfaltenos, aromaticos polares, aromaticos nafténicos y fracciones
saturadas por el método de Corbett. Los asfaltenos y el indice de Gaestel se incrementaron
linealmente con el proceso de envejecimiento. El PAV es mas severo en las propiedades
reologicas y quimicas del cemento asféltico que el RTFOT. Empleando el IR se encontr6
que el porcentaje de oxigeno en peso presente en el grupo carbonilo y el azufre presente en

el grupo sulfoxido presente en los asfaltenos se incrementaron. “3)

En 2000, Domke determiné que el cemento asfaltico se oxida en 2 pasos, primero
rapidamente y segundo lenta y constantemente, lo que depende del tipo de cemento
asfaltico y varia con la presion de oxigeno y temperatura. La cinética de oxidacion de los
cementos asfalticos esta hipotétizada en una ecuacion del tipo Arrhenius para la region de
la velocidad de oxidacion constante y a su vez, esta afectada por difusion del oxigeno a
través de los maltenos a los aromaticos polares y a los asfaltenos, sucesivamente. La
presion de la oxidacion no juega un papel en los modelos cinéticos constantes. La energia
de activacion y el pre-exponente de la funcién de Arrhenius dependen de la presion parcial

de oxigeno que tiene un valor minimo a una atmosfera®®.

En 2001, Chips determiné un modelo de la susceptibilidad de endurecimiento (HS) del
cemento asfaltico modificado partiendo de la ecuacién de Arrhenius aplicable en la
velocidad de oxidacion constante de la forma siguiente:

0%AS N oK,P

Vavg (Kl
ps=2In7 _ 0CA  OCA " .o, (13)
0CA  1-K,%AS—-K,P

Donde % AS es el porcentaje de asfaltenos determinados por fracciones del cemento

asféltico, CA es area del pico carbonilo en el espectro el IR, v,y €s el factor de forma de los
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asfaltenos, K; y K, son las constantes de asociacién de los asfaltenos y el plastico

respectivamente.

Las mezclas de cemento asfaltico-plastico curadas a baja temperatura tienen bajas
velocidades de endurecimiento y disminuye su HS, debido a que las particulas de plastico
suspendidas elevan la viscosidad. A mayor temperatura de curado de la mezcla, el efecto de
las particulas suspendidas disminuye debido a que tiene lugar una migracién de éstas hacia
el cemento asféltico. Las mezclas de cemento asfaltico-plastico curadas a temperatura alta
tienen mejor resistencia al envejecimiento. El envejecimiento puede disminuir si se utilizan
cemento asféltico de bajo contenido de asfaltenos, aunque esto reduce la resistencia a la

formacién de huellas®”.

En 2001, Rodriguez observé que el envejecimiento de las mezclas asfalticas esta
influenciado por la estructura que se forma entre el CA y los agregados pétreos. No existe
evidencia que indique que el envejecimiento del CA individualmente, esté relacionado con
el envejecimiento de las mezclas asfélticas. El envejecimiento de ciertos CA esta
fuertemente mitigado por algunos agregados pétreos, pero no por otros. Lo anterior, parece

estar relacionado por la adherencia quimica entre el CA y los agregados pétreos®.

En 2001, Vassiliev observé que la velocidad de endurecimiento del cemento asfaltico esta
dada por el cambio de viscosidad que depende del porcentaje de asfaltenos, tiempo de
envejecimiento, area del pico carbonilo en el IR, velocidad de formacion del grupo
carbonilo, velocidad de corte y susceptibilidad de envejecimiento. La oxidacion del
cemento asfaltico sucede en dos pasos: en el primero, la viscosidad y el area del pico
carbonilo se incrementan rapidamente, en el segundo, se produce una oxidacién prolongada
que ocurre a velocidad constante y la susceptibilidad de endurecimiento permanece

constante e independiente de la temperatura de oxidacién, para T menores de 100 °C ),

En 2002, Germinario determiné que el desempefio del cemento asféltico disminuye por la
pérdida de volatiles y, el consecuente incremento de la fraccion polar durante el

envejecimiento. Cuando se modifica un cemento asfaltico con polimero (plastémeros y
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elastomeros) algunas deficiencias del envejecimiento diminuyen, ayuda a incrementar la
resistencia a ahuellamiento a temperaturas altas, a las fallas térmicas y por fatiga, a la
oxidacion y al envejecimiento. El envejecimiento en el cemento asfaltico es un fenémeno
dependiente del tiempo como resultado del autordenamiento de los componentes del
bitumen (asfaltenos, saturados, aromaticos y resinas) en un nivel micro y nanométrico, que
permita la formacion de micelas, floculacién y formacién coloidal esférica. Un incremento
en la concentracion de asfaltenos induce a un incremento en tamafio de micelas y al

endurecimiento del cemento asfaltico®®.

En 2002, Abbas emple6 el RTFOT y PAV para simular el envejecimiento durante la
construccion y el servicio respectivamente en 3 tipos de cemento asfaltico: PG 64-28, SBS-
PG 64-28 y SBS-PG 76-28. Las propiedades reoldgicas a baja temperatura y las
relacionadas con la fatiga se midieron después del envejecimiento por 2 métodos
alternativos RTFOT + PAV y PAV con la prueba de BBR y con el DSR. En la prueba de
BBR, se observo que los métodos tienen un efecto mas pronunciado en el cemento asfaltico
modificado altamente. Con la prueba del DSR, se observd que las determinaciones de los
tres ligantes fueron mas consistentes cuando se envejecieron con RTFOT +PAV. Los dos
métodos fueron diferentes para las propiedades a temperatura baja, excepto para las del
ligante no modificado y fueron significativos en las mediciones hechas con el DSR para
todos los ligantes. El envejecimiento con RTFOT + PAV afecta las propiedades reoldgicas

de manera diferente que el PAV ©V,

En 2003, en la National Lime Association retomaron la investigacion de agregar cal al
cemento asfaltico y encontraron que el beneficio de agregar cal hidratada a los CA es la
disminucion de la rapidez a la cual los cementos asfalticos se oxidan y envejecen. Las
moléculas polares del cemento asfaltico son apaciguadas por adicion de la cal evitando que
estas reaccionen con el medio ambiente. Se ha observado en la practica, que la adicion de 1
% en peso de cal hidratada al cemento asfaltico disminuye su envejecimiento, pero no se ha

encontrado el mecanismo de reacciéon®".
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El envejecimiento es un fendmeno que se da en dos pasos (Lee-1968):

1.-Envejecimiento a corto plazo o temprano (ET)), éste ocurre durante la elaboracién y la
construccion de la carpeta asfaltica y se debe a la oxidacién y a la pérdida de componentes
volatiles del cemento asfaltico en caliente (Bell-1994), el oxigeno de la atmdsfera reacciona
con los hidrocarburos altamente reactivos para producir peréxidos, que a su vez, reaccionan
con los sulfuros presentes en el cemento asfaltico y se tienen como producto final los
sulfoxidos (Claine-1998). Este ET, se puede simular en el RTFOT segun la metodologia
SHRP o en un horno convencional cuidando que la pelicula de cemento asfaltico sea la mas
delgada y homogeénea posible, no tiene efecto en el desempefio del pavimento en servicio y
es ampliamente considerado como beneficioso. El ET, depende del tipo del agregado
pétreo, para basicos el envejecimiento es bajo, para 4cidos es alto (Kliewer-1995).

2.- Envejecimiento a largo plazo o tardio (ET,), se debe a la oxidacién progresiva de la
mezcla asfaltica en servicio (Bell-1994), los asfaltenos se incrementan y hay una reduccion
de los nafténicos aromaticos que se convierten en polar aromaticos y asfaltenos (Vila-
1995), hay oxidaciéon de carbones bencilicos y se producen sulféxidos y cetonas
independientemente de la presion parcial de oxigeno y de la temperatura (Claine-1998),
esta etapa estd hipotétizada con una ecuacién del tipo Arrhenius que es funcion de la
difusién del oxigeno desde los maltenos a los aromaticos polares y a los asfaltenos
sucesivamente (Domke-2000). Este ET, se puede simular por el envejecimiento a presion
en presencia del oxigeno atmosférico (autoclave) o en el recipiente del envejecimiento a
presion (PAV) del SHRP. Durante esta etapa, no hay pérdida de componentes ligeros del
cemento asfaltico y ademas, sucede una gran cantidad de reacciones quimicas del cemento
asfaltico con el medio ambiente. Se han desarrollado indices de envejecimiento que
relacionan a la viscosidad antes y después del envejecimiento (Griffin-1955), también se
han obtenido ecuaciones por regresion lineal del cambio de las propiedades reoldgicas de
los cementos asfalticos tales como la penetracion y la elongacion (Lee-1968 y Benson —
1976). En este proceso, se da una estructuracion molecular que produce efectos tixotropicos
(Petersen-1994) que se conoce como envejecimiento estérico (Taxler-1963) parte de él es
reversible con calor o con trabajo mecanico y depende de la composicién quimica del
cemento asfaltico. El envejecimiento estérico en funcién del tiempo es el cambio en las

propiedades viscoelasticas del cemento asféltico.
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I1

DESARROLLO EXPERIMENTAL

El desarrollo experimental de la investigacion se basé en el diagrama de bloques que se
presenta en la figura II.1, como se observa, se tienen tres grandes ejes en la investigacion, el
efecto de las materias primas en las propiedades del cemento asfaltico, el envejecimiento de
las muestras cilindricas de mezcla asfaltica en el laboratorio y su correlaciéon con el
envejecimiento de la carpeta asfaltica en servicio, para obtener dos modelos del
envejecimiento del cemento asfaltico (CA) y tres de la mezcla asfaltica (MA) que sean
representativos de las condiciones de servicio de una carpeta asfaltica en la ciudad de

Querétaro, Qro.

Figura II.1. Diagrama general de bloques de la metodologia de investigacion
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IL.1.Caracterizacion de las materias primas.

Se tuvieron cuatro materias primas iniciales: asfalto (LD), extracto neutro pesado (ENP),

cemento asfaltico (CA) y los agregados pétreos (APe) de la region. Al CA, LD y ENP se
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les caracterizo: viscosidad saybol Furol (ASTM D 88), gravedad especifica (ASTM D 70),
ductilidad (ASTM D 113), penetracion (ASTM D 5), y temperatura de ablandamiento
(ASTM D 36). Al agregado pétreo (APe) se le caracterizd: peso volumétrico (ASTM C
138), granulometria (ASTM C 136), equivalente de arena (ASTM D 2419), densidad y
absorcion (ASTM D 127 y 128), resistencia a la abrasiéon (ASTM C 535), fases por
difraccion de RX.

I1.2. Pruebas preliminares

Se determind el contenido 6ptimo aproximado (COA) y contenido optimo (CO) de cemento
asfaltico de acuerdo con la norma SCT 012-C03 y ASTM D 5581, respectivamente,
necesarios para la elaboracion de la mezcla asfaltica de esta investigacion. Se elaboraron
mezclas de LD y ENP en diferentes proporciones para determinar el efecto de las materias
primas (LD y ENP) sobre las propiedades reoldgicas, quimicas del CA y mecanicas de la

mezcla asfaltica, como se ilustra en el diagrama de bloques de la figura I11.2.1.

Figura I1.2.1. Diagrama de bloques del efecto de las materias primas
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Considerando que el CA patrdn tiene 13 % de ENP, Las Rp/enp se elaboraron en un rango
de 3 a 15 % de contenido de ENP en incrementos de 3 %. A las Ry p/enp se les caracterizo
la fraccion congelada por DSC, el grupo carbonilo por FT-IR, la adherencia y dureza con
un texturometro TAXT2 en modo de adherencia y la prueba convencional de la penetracion
de acuerdo con la norma ASTM D 5. Con las Ry p/enp se elaboraron muestras cilindricas de
mezcla asfaltica de acuerdo a la norma ASTM D 5581, a los cuales se les evaluaron la

gravedad especifica (ASTM D 1188), resistencia a la carga y al flujo (ASTM D 5581)

I1.3. Simulacién en el laboratorio

En la figura I1.3.1, se presenta el diagrama de bloques del tratamiento de la mezcla asfaltica
y del cemento asfaltico en el laboratorio, el cemento asfaltico empleado es el mismo con
que se elabor6 la mezcla asfaltica para construir la carpeta asfaltica que se encuentra en
servicio. La mezcla asféaltica y el cemento asfaltico patrén se colocaron en un horno
convencional segun las condiciones de temperatura y tiempo de la simulacién por la
Metodologia de Superficie de Respuesta (RSM por sus siglas en inglés) y se determind el
cambio en las propiedades de resistencia a la carga (ASTM D 5581), al Flujo (ASTM D
5581) y la gravedad especifica (ASTM D 1188), microestructura con ESEM, para las pasos
uno, dos y tres de la metodologia, con el procedimiento RSM anterior se obtuvo el modelo
de envejecimiento de la mezcla asféltica. De los especimenes cilindricos envejecidos en el
laboratorio, se extrajo el cemento asfaltico (CAR) (ASTM D 5404). Al cemento asfaltico
inicial (CA), al cemento asfaltico patrén simulado (CAPS) y al cemento asfaltico
recuperado de la simulacidon (CARS) se les determind la fraccion congelada por DSC, el
grupo carbonilo por FT-IR, la adherencia y dureza con un texturometro TAXT2 en modo
de adherencia y la prueba convencional de la penetracién de acuerdo con la norma ASTM
D 5. Con los resultados se plantearon los modelos cinéticos de envejecimiento de cemento
asfaltico recuperado. A los CAPS y CARS se les determind sus componentes por
solubilidad (ASTM D 4124) para determinar su efecto en el contenido de las fracciones
congeladas y grupos carbonilos observados con DSC y FT-IR respectivamente. Finalmente,
se obtuvieron tres modelos estadisticos de envejecimiento de la mezcla asfaltica y dos

modelos cinéticos del cemento asfaltico.
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Figura I1.3.1. Diagrama de bloques de la simulacion en el laboratorio

| Mezcla Asfaltica ‘

Muestras ——
Cilindricas —*mzacm'n

Simulacion
Laboratorio
L ., .
ResTSteana ala carga Extracgﬁln{ gel CA Frzx:;:,lgr;c’:ﬁl A(I:\IA
Resistencia al flujo L L
Gravedad especifica Fraccion congelada Fraccion congelada
Grupos carbonilos Grupos carbonilos
Penetracion
Adherencia
Dureza
)

Modelos del Envejecimiento MA y CA

I1.4. Envejecimiento real

A partir de las materias primas caracterizadas en el apartado anterior se elaboré una mezcla
asfaltica en la planta de la empresa Triturados y Pavimentos del Centro, la cual se colocé
por el personal de la misma en una calle con condiciones de transito, estructurales y
ambientales conocidas de la ciudad de Querétaro. Se obtuvieron muestras cilindricas con
envejecimiento natural periodicamente por medio de un extractor de nucleos, a los cuales se
les determind; resistencia a la carga (ASTM D 5581), al Flujo (ASTM D 5581), la gravedad
especifica (ASTM D 1188) y la microestructura con ESEM..

De la mezcla asfaltica con que estan elaborados los nucleos se recuperd el cemento
asfaltico (ASTM D 5404) y se designé como CARR, a los cuales se les determind la
fraccion congelada por DSC, el grupo carbonilo por FT-IR, la adherencia y dureza con un
texturometro TAXT2 en modo de adherencia y la prueba convencional de la penetracion,
de acuerdo con la norma ASTM D 5. A los CARR se les determin6 sus componentes por
solubilidad (ASTM D 4124), para determinar su efecto en el contenido de las fracciones
cristalizadas y grupos carbonilos observados con DSC y FT-IR, respectivamente. Al

finalizar estas pruebas se obtuvieron los errores de los modelos estadisticos determinado en
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apartado I1.3 para las condiciones locales y las propiedades del CARR para compararlas
con las de los CAPS y los CARS.

Figura I1.4.1. Diagrama de bloques del envejecimiento real
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Fracciones de CA y Fracciones congeladas
Grupos carbonilos

IL.S. Falla funcional del pavimento flexible.

Se establecid la relacion entre los modelos estadisticos y cinéticos del envejecimiento en el
laboratorio con los del envejecimiento real y el efecto de las materias primas. Con la
determinacién del efecto de los factores ambientales en la carpeta asfaltica, se podra
conocer y entender el proceso de envejecimiento de las mezclas asfalticas empleadas en la
elaboracion superficie de rodamiento, con lo cual se tendran los conocimientos para

determinar y prevenir la falla funcional del pavimento asfaltico.
I1.6. Analisis, discusion de los resultados y conclusiones.

Las conclusiones y el analisis de los resultados se derivaron de las pruebas preliminares y

de la relacion entre el envejecimiento real y en el laboratorio.
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111
PRESENTACION Y DISCUSION DE RESULTADOS

I11.1. Caracterizacion de las materias primas

II1.1.1. Agregado pétreo.

I11.1.1.1. Fases del agregado pétreo.

El agregado pétreo fue reducido de tamafio hasta la malla 300 (Designacion E ASTM) en
un molino de bolas. Al polvo de este material se le determin6 la composicion de sus fases
por difraccion de Rayos X, se muestra el difractograma en la figura III.1.1.1.1. El material

pétreo es una andesita con composicién quimica

Nao,499Cao.491(A11_4sgsi2.50603) .................................... ( 1 4)

Figura II1.1.1.1.1. Diagrama de difraccion de Rayos X para el agregado pétreo

19 Andesine

Na 498 Ca 491 ( Al1 488 Si2 506 OB )

Radiaton CuKat Lambda= 1 54060 Fitter=
Calibrabon. d-Cutoft= 177 INc(RIR)=0 56
Ref Calculated from ICSD using POWD-12++ (1897)

Tachnic (Single Crystal), C-1(0) =4 mp=
2 Cell= 8 1790012 88000x7 11200<93 440x 116 210x30 230> Pearson. aP25 37 (7)
Dx=2 671 Om= Mwt= 283 88 Vol= 33529 F(30)=138 6( 0056 38)
Ref Ibid

198 Reflection(s), Wavelength for Compubng Theta = 1 540562<CU>
Strong Line 321/X 3 18/84 05/6 3 75/53 23/4 3 14/3 3 84/32.52/2 295123 3112

40
2-Theta(deg)

I11.1.1.2. Origen de la carga eléctrica de las particulas pétreas.
De acuerdo con el contenido de silice en las rocas, éstas pueden ser clasificadas como;
4cidas (mas de 66 %), intermedias (55 a 66 %), basicas (45 a 52 %) y ultrabasicas (menos

de 45 %)®?. Las rocas 4cidas presentan una carga superficial negativa, las rocas basicas
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presentan una carga superficial positiva y el cemento asfaltico presenta signo de carga
eléctrica superficial negativo. Para este caso, la andesita, presenta un contenido de silice de
60.19 %, como se muestra en la tabla III.1.1.1.1, por lo que esta clasificado en material
pétreo intermedio con carga superficial positiva y consecuentemente, se unird con el
cemento asfaltico por enlaces electroestaticos del tipo Van deer Waals, los cuales pueden

ser destruidos por calor o por solventes polares.

Tabla Ill.1.1.2.1. Fluorescencia de Rayos X

SiO, |TiO, |ALO; |Fe;0O [MnO |[MgO |CaO [Na,0O |K;O |[P,0Os [PXC|X (%)
60.1910.83417.21315.907 |0.103 |3.501 |6.098 |3.485 |1.780 [0.218 |0.90 |100.23

Figura Ill.1.1.2.1. Origen de la carga positiva del agregado pétreo (APe) basico y dcido

AP—0 1| (H)" Acido

AP|-0-|HD

AP* + (OH) Basico

III.1.1.3. Peso volumétrico del agregado pétreo (ASTM C 138)

Tabla IlI.1.1.3.1. Calibracion del recipiente

Recipiente + vidrio | Recipiente + vidrio +agua Aguaa 19°C Y agua Factor
g g g gem’ (F)
4706 14 869 10 163 0.998435 | 0.000098242

Donde F es la division de la columna 4 y la columna 3

Muestra Peso Peso tara Tara Factor PVSS
recipiente
(g) (8) (8) (1/cm’) (kg/cm’)
1 3749 18917 15 168 0.000098242 1.4901
2 3749 18 921 15172 0.000098242 1.4905
3 3749 18 875 15126 0.000098242 1.4860
Promedio = 1.4889

Tabla I11.1.1.3..3. Peso volumétrico seco varillado (PVSV)

Muestra Peso Peso tara Tara Factor PVSS
recipiente
) ) (®) (1/em’) (kg/cm’)
1 3749 20614 16 865 0.000098242 1.6569
2 3749 20 553 16 804 0.000098242 1.6509
3 3749 20 350 16 601 0.000098242 1.6460
Promedio = 1.6462

48



I1I.1.1.4. Granulometria del agregado pétreo (ASTM C 136)

Tabla II.1.1.4.1. Analisis granulométrico de la muestra No. 1 (M1) y No.2 (M2)

Numero | Abertura Porcentaje Especificacion
de malla | (mm) Peso retenido Retenido Que pasa (% que pasa)
Limites
Ml M2 Ml M2 Ml M2 Superior | Inferior
I’ 25 24.20 0 1 0 99 100 100 100
¥’ 19 237.2 0 8 0 92 100 100 88
2% 12.5 335.7 | 525 19 16 81 84 100 72
3/8 9.5 2429 | 256 26 24 74 76 100 64
Ve 8.3 2049 | 185 33 30 67 70 85 60
4 4.75 131.0 | 180 37 36 63 64 65 49
10 2 632.3 | 6323 57 56 43 44 49 31
20 0.85 423.0 | 465 70 70 30 30 34 20
40 0.425 | 440.2 | 435 84 84 16 16 24 13
60 0.2555 | 183.7 | 175.5 90 89 10 11 19 10
100 0.150 118.7 | 125.6 93 93 7 7 14 8
200 0.075 81.8 84.6 96 96 4 4 9.5 4
Charola 129.3 135 100 100 0 0

Figura IIl.1.1.4.1. Representacion grdfica del analisis granulométrico de las muestras
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Las curvas de la grafica anterior marcadas como limite superior y limite inferior delimitan

el rango granulométrico que la Secretaria de Comunicaciones y Transportes (SCT)

especifica como necesario.

III.1.1.5. Equivalente de arena del agregado pétreo (ASTM D 2419)

Tabla Ill.1.1.5.1 Equivalente de arena del agregado pétreo

Muestra Lectura de arcilla Lectura de arena Equivalente
(pulgadas) (pulgadas) (%)
1 14.95 13.15 87.96
2 14.80 13.05 88.18
3 14.80 13.10 88.51
Promedio = 88.55

El porcentaje minimo de equivalente de arena que establece la SCT es de 85 %.
MI.1.1.6. Densidad y absorcion de agua del APe grueso (ASTM D 127 y D 128)

Tabla Il1.1.1.6. Densidad y absorcion de agua del agregado pétreo grueso

Muestra Pss vd Ps Absorcion Densidad
@® (cm’) @ (%) (g/em’)
1 300 115 295.4 1.5333 2.6592
2 300 115 296.5 1.5666 2.6592
3 300 110 295.2 1.6000 2.7800
Promedio = 1.56667 2.6995

Donde: Pss significa peso superficialmente seco, Vd volumen desplazado y Ps significa peso seco.

I11.1.1.7 Densidad y absorcion de agua del APe fino a 25°C (ASTM D 127 y D 128)

Tabla IIl.1.1.7.1. Densidad y absorcion de agua del agregado pétreo fino

Muestra Pss vd Ps Absorcion Densidad
(® (cm’) (@) (%) (g/em’)
1 400 180 357.8 10.6500 2.2222
400 180 349.8 12.5500 2.2222
3 400 180 349.0 12.7500 2.2222
Promedio = 12.6500 22222

Donde: Pss significa peso superficialmente seco, Vd volumen desplazado y Ps significa peso seco.

III.1.1.8. Resistencia a la abrasion del agregado pétreo (ASTM C 535)

Los resultados de la granulometria fueron analizados y se observo que el material que esta
en mayor proporcion tiene un diametro del tamafio de la malla % a la malla 3/8. Este rango

granulométrico a la clasificacion de la graduacion tipo B de la SCT. El agregado pétreo

empleado fue 2 500 gramos de los que pasa la malla % y se retienen en la malla ', y 2 500
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gramos de los que pasa la malla 2 y se retiene en la malla 3/8. En el equipo se colocaron

5000 gramos de material pétreo, 11 esferas de acero y se puso en marcha a 33 RPM hasta

contar 500 revoluciones (aproximadamente 15 minutos).

Tabla I11.1.1.8.1. Deterioro por desgaste del agregado pétreo

Muestra Peso inicial Peso final Deterioro
(&) (8 (%)
1 5000 4117 17.66
2 5000 4080 18.40
3 5000 4200 16.00
promedio 17.33

La SCT indica un desgaste maximo del 35 %.

El agregado pétreo cumpli6 con los requisitos minimos para elaborar mezclas asfalticas con

las cuales se construira la carpeta asféltica piloto.
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IIL.1.2. Cemento asfaltico, LD y ENP.

II.1.2.1. Ductilidad de los materiales asfalticos (ASTM D 113)

Muestra Ductilidad (cm)
AC-20 LD ENP
1 150 30 ND
2 150 30 ND
3 150 30 ND
Promedio 150 30

La SCT especifica como minimo 50 cm. ND significa no determinable

III.1.2.2. Penetracion de materiales asfalticos, 100 g, 5 seg., 25 °C (ASTM D 5)

Muestra Penetracién (dmm)
AC-20 LD ENP
1 67 11 >200
2 65 11 >200
3 63 11 >200
Promedio 65 11 >200

La SCT especifica como minimo 60 dmm

II.1.2.3. Temperatura de ablandamiento (ASTM D 36)

Muestra | Temperatura de reblandecimiento (°C)
AC-20 LD ENP
1 39 90 15
2 40 90 13
3 40 90 15
Promedio 40 90 15
1I1.1.2.4.Viscosidad Saybolt Furol (ASTM D 88)
Muestra VSF (segundos)
AC-20 LD ENP
1 68 112 15
2 70 120 13
3 72 115 15
Promedio 70 115 14

La SCT especifica como méaximo 80 segundos

El cemento asfaltico se clasifica como AC-20 segiin las especificaciones de la SCT

III.1.2.5. Gravedad especifica del cemento asfaltico (ASTM D 70)

T (°C) 10 23 60

105

115

130

165

180

200

GS (ton/m’) [1.01 [1.03 [0.98

0.96

0.94

0.93
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0.91

0.90

[I1.1.2.6 Grado PG (ASTM D 6373)

El grado PG (Performance Grade) es PG 64-22




IIL.1.3. Pruebas preliminares

III.1.3.1. Contenido 6ptimo aproximado de cemento asfaltico (COA) (SCT 012-C03).

El COA es un parametro inicial que nos indica el contenido optimo tedrico de cemento
asfaltico necesario para que la mezcla asfaltica tenga una resistencia mecanica alta a
compresion radial y deformaciones minimas. De los resultados de la granulometria del
agregado pétreo se determind el porcentaje retenido en las mallas requeridas para el calculo
segun la tabla III.1.3.1.1, en ésta se consigna el area superficial y el indice asfaltico como
una recomendacién de la SCT para la absorcion y forma del agregado pétreo registrados en

la tabla I11.1.3.1.2.

Tabla I11.1.3.1.1. Calculo del contenido optimo aproximado de cemento asfaltico

Malla (-) | Malla (+) Porcentaje Area Superficial Indice Asfiltico Pgra
No. No. Retenido (%) (m%/kg) (kg/cm?)! (%)
37.5 19.0 5 0.27 0.0085 0.011475
19.0 4.75 39 0.41 0.0085 0.135915
4.75 0.425 39 2.05 0.0085 0.679575

0.425 0.075 10 15.38 0.0085 1.307300
0.075 Charola 7 53.30 0.0085 3.17135
Suma (COA)= 5.305615

Donde: Py, significa porcentaje de recubrimiento asfaltico. ' el material pétreo tiene una absorcién de agua de
7.77 % que es mayor a S %, y es material pétreo triturado por lo que se puede considerar sub-anguloso, por lo
que tiene un indice asfaltico de 0.0085 segun la tabla I11.1.3.1.2.

Tabla II1.1.3.1.2. Indices asfélticos para agregados pétreos con tres formas de particulas

Forma de los Indices asfilticos en kg/cm’
agregado pétreos Absorcion Absorcion Absorcion
00a25% 26a5.0% Mayora 5 %
Redondeadas 0.0055 0.0065 0.0075
Sub-angulosas 0.0065 0.0075 0.0085
Angulosas 0.0075 0.0085 0.0100

Por lo tanto el contenido dptimo aproximado de cemento asfaltico (COA) es igual a 5.3 %

I11.1.3.2. Determinacion del contenido 6ptimo de cemento asfaltico (CO).
El contenido 6ptimo aproximado de cemento asfaltico (COA) segun la prueba anterior es
de 5.3 %, éste se aproximé a 5.5 %, para estudiar los siguientes contenidos minimos segun

las recomendaciones de la SCT.
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Primer contenido
Segundo contenido
Tercer contenido
Cuarto contenido
Quinto contenido
Sexto contenido
Séptimo contenido
Octavo contenido

(COA)-1.0%
(COA)-0.5%
(COA)-0.0 %
(COA)+0.5 %
(COA)+1.0%
(COA)+1.5%
(COA) +2.0 %
(COA)+2.5%

4.50
5.00
5.50
6.00
6.50
7.00
7.50
8.00

Tabla II1.1.3.2.1. Condiciones de elaboracion de los especimenes cilindricos

Condicién T (°C) AP (g) CA (%) CA (g)
1 140 1200 4.50 54
2 140 1200 5.00 60
3 140 1200 5.50 66
4 140 1200 6.00 72
5 140 1200 6.50 78
6 140 1200 7.00 84
7 140 1200 7.50 90
8 140 1200 8.00 96

Donde; AP significa agregado pétreo, CA significa cemento asfaltico, T es la temperatura de elaboracién de

los especimenes cilindricos

Las muestras cilindricas se elaboraron de acuerdo con la norma ASTM D 5581, en las

condiciones que indican la tabla II1.1.3.2.1. Las muestras de mezcla asfaltica en caliente se

prepararon y se colocaron en los moldes cilindricos, después se, compactaron con 75 golpes

por cada cara del cilindro con el piséon Marshall. A los especimenes cilindricos se le midié

su espesor, su gravedad especifica (ASTM D 1188), después se probaron segin la norma

ASTM D 5581 para determinarles su resistencia a la carga (L) y al flujo (F), los resultados

estan resumidos en la tabla I11.1.3.2.2.

Condicién | Muestra | CA (%) | Espesor (cm) Gr?ggﬁ?ﬁg{‘“ (F I;“Jrgm : (LC:;g;g)
1 1 450 62 2.06 241 749
1 2 4.50 63 2.05 2.54 732
1 3 4.50 62 2.08 2.46 780
2 1 5.00 62 2.19 267 1000
2 2 5.00 6.1 217 2.79 966
2 3 5.00 62 218 274 1020
3 1 550 62 229 2.92 838
3 2 5.50 62 231 3.07 831
3 3 5.50 63 228 2.84 908
2 1 6.00 63 2.40 3.25 1136
2 2 6.00 63 237 3.43 1159
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4 3 6.00 6.2 2.40 3.18 1186
5 1 6.50 6.3 2.32 3.35 1271
5 2 6.50 6.3 2.37 3.25 1227
5 3 6.50 6.3 2.37 3.43 1261
6 1 7.00 6.4 2.31 3.45 1227
6 2 7.00 6.4 2.31 3.56 1237
6 3 7.00 6.4 2.35 3.51 1254
7 1 7.50 6.1 2.34 3.61 1102
7 2 7.50 6.2 2.28 3.71 1088
7 3 7.50 6.1 2.24 3.51 1159
8 1 8.00 6.3 2.26 3.94 1024
8 2 8.00 6.3 2.32 4.06 1034
8 3 8.00 6.4 2.23 4.01 1000

Con el promedio de las propiedades de las tres muestras cilindricas probadas para cada
condicion se obtuvieron los valores promedios de las propiedades para cada contenido de
cemento asfaltico, los cuales fueron representados en las figuras II1.1.3.2.1 a la I11.1.3.2.3
En la figura III.1.3.2.1, en el eje de las abscisas se consigna el contenido de cemento
asfaltico con respecto al contenido de agregado pétreo en porcentaje, en el eje de las
ordenadas se consigna la resistencia a la carga en kg. Segun la recomendacién de la SCT, el
valor del contenido 6ptimo de cemento asfaltico (CO) se localiza en la parte media entre
primer minimo y el segundo maximo de esta grafica. Se trazaron lineas auxiliares y de base
para encontrar que CO = 6.0 %. En la Figura III.1.3.2.2, en el eje de las abscisas se
consigna el contenido de cemento asfaltico con respecto al contenido de agregado pétreo en
porcentaje, en el eje de las ordenadas se consigna la resistencia al flujo en milimetros,
también se representa el valor de esta propiedad para el CO. En la Figura I11.1.3.2.3, en el
eje de las abscisas se consigna el contenido de cemento asfaltico con respecto al contenido
de agregado pétreo en porcentaje, en el eje de las ordenadas se consigna la gravedad

especifica en g/cm3 , también se representa el valor de esta propiedad para el CO.
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Figura IIl.1.3.2.1. Resistencia a la carga (L) en kg
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Figura II1.1.3.2.2. Resistencia al flujo (F) en mm

410 -

370 /

350 /

330 o=

310

290 A /
i

270

Resistencia al flujo (mm)

co

250

e e R SR e 2

230 1
450 500 550 600 650 700 750 800

Contenido de cemento asfaltico (%)



Figura II1.1.3.2.3. Gravedad especifica (GE) en g/cm’

240

yd
/ T
/ i
/
/ co

[N)
w
o

~
[
i

~
-
w

Gravedad especifica GE (kg/cm®)
5

~
-
o

205

200
450 500 550 600 6.50 700 750 8.00

Contenido de Cemento asfaltico (%)

I11.1.3.3. Efecto de las materias primas en las propiedades del cemento asfaltico

El asfalto (LD) o residuo de destilacion de alto vacio es fraccion de mayor densidad del
petréleo, que debido al proceso de refinacion presenta una alta oxidacién determinada por
el contenido de grupos carbonilos presentes y bajo contenido de fracciones congeladas y,
consecuentemente, adherencia y penetracién bajas, dureza alta (ver tabla II1.1.3.3.1) por lo
que no se puede emplear en la elaboracion de mezclas asfalticas ya que éstas serian muy
fragiles (ver tabla II1.1.3.3.2). En contraste, el ENP tiene baja oxidacién y alto contenido de
fracciones congeladas y, consecuentemente, valores bajos de adherencia y dureza, y
penetraciones altas, por lo que tampoco se pueden elaborar mezclas asfalticas ya que los
agregados pétreos no se mantendrian unidos. En la refineria RIAMA, se elabora el cemento
asfaltico que se utiliza en la construccién de caminos con la mezcla de LD y ENP en
proporciones que dependen del valor de la penetracion de cada materia prima. El CA de
esta investigacion se elabora con una relacion en peso de LD/ENP igual a 87/13 para
obtener un valor de la penetracion de 60 décimas de milimetro (1/10 mm). Para determinar
el efecto de las materias primas con que se elabora el cemento asfaltico en sus propiedades,

se prepararon mezclas de LD y ENP en proporciones de 97/3, 94/6, 91/9, 88/12 y 85/15 en
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porcentaje en peso con agitacion magnética a 200 °C, a las cuales se les determinaron su

propiedades reolégicas, que se muestran en la tabla I11.1.3.3.1.

Tabla I11.1.3.3.1. Propiedades de las muestras preparadas en el laboratorio

Nombre| Ry penp | ENP Reologicas Mecanicas Fisicas
Adherencia| Dureza |Penetracion| Flujo | Carga | Gravedad Especifica (GE)
(A) (D) (P) (F) (9)
% kg kg /10mm | mm | kg g/em’
LD,y | 1000 | o 0.08 3.00 11 1.26 | 2263 2.25
LDy, | 973 | 3 0.14 2.17 25 1.59 | 2054 2.28
LD,, | 946 | 6 0.26 1.30 36 2.03 | 1681 2.30
LDy | 919 | 9 0.31 0.89 46 2.59 | 1545 2.33
LDy | 8812 | 12 0.34 0.65 55 3.06 | 1331 2.37
AC-20| 87/13 | 13 0.38 0.54 60 329 | 1160 2.39
LDg | 85/15 | 15 0.43 0.48 67 344 | 983 2.41
LD, | 9100 | 100 | 0.00 0.008 >200 . -~ -

Donde: Los valores presentados son el promedio de tres determinaciones, Ry pgnp €s la relacion entre LD y
ENP en peso, 1/10 mm significa décimas de milimetro y los valores AC-20 son las determinadas para el

cemento asféltico patrén.

Para evaluar las propiedades de la mezcla asféltica (L, F y GE) se elaboraron 3 especimenes

cilindricos de acuerdo a la norma ASTM D 5581 para cada uno de los cementos asfalticos

preparados considerando un contenido optimo de cemento asfaltico CO = 6 % para

comparar los resultados con los obtenidos en el III.1.31.

El comportamiento de los

resultados de las propiedades reoldgicas y de las mecénicas se presentan en las figuras

I11.1.3.3.1 y I11.1.3.3.2, respectivamente.
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Figura II1.1.3.3.1. Dependencia de las propiedades reoldgicas (A, D y P) con respecto al
ENP
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Figura I11.1.3.3.2. Propiedades resistencia a la carga, al flujo y la gravedad especifica con

respecto al ENP
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En las figuras I11.1.3.3.1 y I11.1.3.3.2, en el eje de las abscisas se consignan el contenido de
ENP en porcentaje, para el cemento asfaltico utilizado en esta investigacion, este contenido
es de 13 %, mientras que en el eje de las ordenadas se consignan las propiedades
determinadas a las relaciones Rip/enp y @ los especimenes cilindricos elaborados con 6 %
como contenido 6ptimo de cemento asfaltico. De la grafica de las propiedades reoldgicas se
observa que la adherencia y la penetracion aumentan, mientras que la dureza disminuye con
respecto al contenido de ENP, esto significa que el LD es fluidificado. De acuerdo con lo
anterior y con el apartado I.1.3, se puede decir que el ENP es empleado en la refineria como
un material de relleno que permite bajar la viscosidad del asfalto (LD) para poder aplicarse
en la construcciéon de pavimentos asfalticos, la cual es conocida indirectamente por la
prueba de la penetraciéon (ASTM D 5) por realizarse en tiempos menores. De la grafica de
las propiedades L, F y GE, se observa que la resistencia a la carga de las muestras
cilindricas disminuye mientras que el flujo se incrementa con respecto al contenido de
ENP, esto es que la mezcla asfaltica pasa de ser un material fragil a uno que se puede
deformar con el paso de los vehiculos (viscoelastica), de ahi el nombre de pavimento
“flexible” que se maneja en el “argot” de los constructores de caminos. También se observa

que la gravedad especifica no se ve afectada relativamente por el porcentaje de ENP.

A cada una de las relaciones Rip/ene se les determiné fraccion congelada por medio de DSC
de —70 a 200 °C, con un gradiente de temperatura de 5 °C/minuto para 5 mg de muestra, en
un crisol de aluminio de 40 pL y ademas se les determind la respuesta a la excitacion
vibracional por energia infrarroja mediante la transformada rapida de Fourier (FT-IR). Para
realizar el FT-IR a las relaciones Ripene €n el modo de transmitancia, se deposité un
gramo de material en un sustrato de silicio puro que es transparente a la energia infrarroja,
se colocd en un horno convencional a 120 °C inclinado con un angulo de 30 grados durante
media hora, para permitir que el asfalto formara una capa delgada que permitiera realizar
mediciones a través del sustrato y tener una determinacién cuantitativa de la banda
caracteristica del grupo carbonilo. Los termogramas y espectrogramas tipicos se muestran
en las figuras I11.1.3.3.3 y III.1.3.3.4, respectivamente. Con la ayuda de un software

comercial se evaluaron las areas sobre las curvas para cada diagrama para calcular el
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cambio de concentracién de las fracciones congeladas [FC] y del grupo carbonilo [C=0],

los resultados se resumen en la tabla I11.1.3.3.2.

Nombre| ENP [FC] [FCY/[FClo | [C=0] [C=0]/[C=0]o IF
% kg/mm

LDgo 0 0.5035 1.0000 1638.81 1.0000 1796
LDy, 3 0.5123 1.0175 1454.25 0.8874 1292
LDy, 6 0.5198 1.0324 1294.65 0.7900 828
LDy, 9 0.5235 1.0397 942.21 0.5749 597
LDy 12 0.5301 1.0528 881.75 0.5380 435

AC-20 13 0.5325 1.0576 744.58 0.4543 353
LDys 15 0.5536 1.0681 648.12 0.3955 286

Figura Il.1.3.3.3. Termogramas tipicos de las relaciones Ry p/enp
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Figura II1.1.3.3.4. Espectro de IR tipico de las relaciones R;p/enp
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La dependencia del cambio de concentracién de FC y C=O con respecto al contenido del

ENP se representa en la figura II1.1.3.3.5. En el eje de las abscisas se consigna el contenido
de ENP en %, en el de las ordenadas el cambio en la concentracion. Se observa que
mientras se le adiciona ENP al LD, ademas de lograr tener propiedades reoldgicas
adecuadas, el contenido de grupos carbonilos disminuye, lo que es consecuencia del
contenido de C=0 de cada uno de los componentes de la proporcién y la concentracién de

fracciones congeladas se incrementa lentamente.
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Figura II.1.3.3.5. Dependencia del cambio de concentracion de FC y C=0 con respecto del ENP
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Para mostrar el efecto que tienen las FC y los C=0 sobre las propiedades reoldgicas y
mecanicas del cemento asfaltico y de la mezcla asfaltica respectivamente de la tabla
III.1.3.3.3, en la figura II1.1.3.3.6, se representa el comportamiento de la adherencia (A),
dureza (D) y el indice de fragilidad (IF) con respecto al cambio de concentracion de FC y

C=0 respectivamente.

Tabla I11.1.3.3.3. Propiedades reoldgicas y mecdnicas

Nombre| ENP | [FC)/[FC], |[C=0]/[C=0],| A/A, D/D, IF/IF,
%

LDy | O 1.0000 1.0000 1.0000 1.0000 | 1.0000
LDy | 3 1.0175 0.8874 1.7500 0.7233 | 0.7193
LDy | 6 1.0324 0.7900 3.2500 0.4333 | 0.4611
LDy, 9 1.0397 0.5749 3.8750 0.2967 | 0.3321
LDg | 12 1.0528 0.5380 4.2500 0.2167 | 0.2422
AC-20| 13 1.0576 0.4543 4.7500 0.1800 | 0.1963
LDg | 15 1.0681 0.3955 5.3750 0.1600 | 0.1591
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Donde, IF es el indice de fragilidad que resulta de dividir la resistencia a la carga y la

resistencia al flujo. El IF, también conocido como indice Marshall, es una medida de la

fragilidad de la carpeta, entre mayor sea este valor, la falla es fragil. Los valores

recomendados son: para el limite menor es de 250 para evitar que la carpeta presente

defectos de formacién de huellas y el limite mayor es de 450 para que no falle por

fragilidad.

Figura III.1.3.3.6. Comportamiento de las propiedades reologicas y mecdnicas
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Como en las figuras no se puede apreciar el efecto asociado al cambio de concentracion de

FC y C=0, las graficas se ajustaron a una linea por regresiéon de minimos cuadrados, los

resultados se muestran en la tabla I11.1.3.3 4.

Tabla I11.1.3.3.4. Ecuaciones resultantes

Propiedad independiente Propiedad dependiente R’

)= m (x) +b

IF/IFo -12.7532 [FC)/[FC]o 13.6860 0.9548
IF/IFo 1.3006 [C=0] /[C=0]o -0.4179 0.9274
A/Ao 66.0139 [FC)/[FC]o -65.0782 0.9812
A/Ao -6.7692 [C=0]/[C=0]o 7.9515 0.9635
C/Co -12.9378 [FCJ/[FC]o 13.8633 0.9364
C/Co 1.3221 [C=0]/[C=0]o -0.4464 0.9133

De la tabla anterior, se observa que el efecto del cambio de concentracion de FC y C=0 se

nota en la sensibilidad o dependencia de las propiedades, determinada matematicamente

por la pendiente de la linea ajustada. Cuando al pendiente es mayor el efecto del cambio de

concentraciéon es mayor. Para todas las propiedades (IF/IFo, A/Ao, C/Co) se observa que

son mas sensibles al cambio en la concentracion de las FC que al de los C=O en un orden

de magnitud.

66



II1.2. Modelacion del envejecimiento de la carpeta asfaltica

I11.2.1. Tipo de Modelo

A través de un conjunto particular de propiedades del sistema fisico que representa la
carpeta asfaltica, que sean suficientes para predecir el comportamiento bajo condiciones de
operacion, se elaboré un modelo estadistico de su envejecimiento. En el siguiente diagrama,
figura I11.2.1.1, se muestra la posicién que guarda el modelo de envejecimiento respecto al

universo de sistemas.

Figura II1.2.1.1. Universo de sistemas

Universo de sistemas‘

Causales No causales‘
Dinamico Estatico
No deterministico Deterministico

Parametros Distribuidos Parametros Concentrados

o Jinzal

No varia con el tiempo l Varia con el tiempo

ML.2.1.1.- Principio de causalidad. Para que la salida producida por un sistema cambie de un

estado a otro se requiere que la entrada aplicada a éste cambie con anterioridad. Todo

sistema fisico es un sistema causal.
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I11.2.1.2.- Dinamica del sistema. Se pueden subdividir como:

IM1.2.1.2.1.- Dinamicos. Son aquellos en los que la salida en un tiempo t, depende de la
entrada aplicada en ese mismo tiempo y tiempos anteriores y se representa por ecuaciones
diferenciales.

II1.2.1.2.2. Estaticos. Son aquellos en los que la salida producida en un tiempo determinado
depende de forma unica de la entrada aplicada en ese mismo tiempo, se representa por

ecuaciones algebraicas, tales como modelos estadisticos por regresion lineal miltiple.

I11.2.1.3.- Sistemas estaticos. Estos se pueden subdividir considerando las caracteristicas de
correspondencia entre las entradas y las salidas del sistema, de lo cual resultan dos tipos:
[1.2.1.3.1.- Deterministicos. Son aquellos en los que la salida producida por el sistema
depende de una y solo una entrada, es decir para dos entradas diferentes el sistema
producira dos salidas distintas.

I1.2.1.3.2.- No deterministicos. Son aquellos en las que la salida producida depende de una
0 mas entradas, esto es, al aplicar a este tipo de sistemas dos o mas entradas distintas, la
salida sera la misma, se representan por ecuaciones diferenciales que incluyen funciones

aleatorias y / o probabilisticas.

I11.2.1.4.- Sistemas deterministicos. Se puede subdividir:

I11.2.1.4.1. Parametros concentrados. Son aquellos en los que el numero de variables que
intervienen en el modelo es finito.

[11.2.1.4.2. Parametros distribuidos. Interviene un numero infinito de variables en los
modelos matematicos empelados para describir su comportamiento se representa como

ecuaciones parciales.

I1.2.1.5.- Sistemas de parametros concentrados.
I1.2.1.5.1.- Lineales. La salida producida por un sistema que ha sido alimentado por varias
entradas en forma simultanea es equivalente a la suma de las salidas producidas por el

sistema cuando las entradas se aplican en forma individual.
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Il1.2.1.5.2.- No lineales. Son todos aquellos en los que sus modelos matematicos no
cumplen de manera satisfactoria con el principio de superposicion. Este tipo de sistemas se

representa por medio de ecuaciones ordinarias no lineales.

III.2.1.6.- Sistemas lineales. Se dividen segun las caracteristicas de las variables segun:
IM1.2.1.6.1.- Continuas. Las variables son funciones del tiempo continuo, es decir, la
variable tiempo puede tomar todos los valores del conjunto de los nimeros reales.
II1.2.1.6.2.- Discretas. Las variables que intervienen en sus modelos matematicos son
funciones del tiempo discreto, es decir, la variable tiempo no puede tomar todos los valores

del conjunto de los numero reales.

III.2.1.7.- Sistemas continuos. Son objeto de estudio en dinamica de sistemas fisicos, y se
puede hacer una distincion entre ellos tomando en cuenta las caracteristicas de tiempo de
los parametros que intervienen en los modelos matematicos empleados para representar el
comportamiento del sistema, los tipos de sistema son:

[I1.2.1.7.1.- Invariantes con el tiempo. Los parametros que intervienen en sus modelos
matematicos presentan caracteristicas estaticas o fijas (no dependen del tiempo).
IMI.2.1.7.2.- Variante con el tiempo. Los parametros que intervienen presentan

caracteristicas dinamicas (son funcién del tiempo).

El modelo de envejecimiento de la carpeta asfaltica es un modelo estatico deterministico de
parametros concentrados y lineales que toma valores continuos y varia con el tiempo, el
cual se puede obtener de manera ordenada y adecuada por la Metodologia de Superficie de

Respuesta (RSM) como se plantea en 111.2.3.

II1.2.2. Factores de experimentacion.

Los tipos de deterioro que presenta una carpeta asfaltica se deben al tipo de vehiculo,
esfuerzos mecanicos y edad (ver 1.1.2). El vehiculo critico que ocasiona el dafio mayor al
pavimento por esfuerzo mecanicos inducidos, se considera un T2-S2-R4 (Secretaria de

Comunicaciones y Transportes SCT) con un eje equivalente de 10 toneladas segun las
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estadisticas de los centros SCT, asumimos que la estructura del pavimento y la carpeta
asfaltica fueron disefiadas para soportar los esfuerzos mecanicos primarios de este vehiculo
critico, y que la calidad de los materiales y la construccién fueron al menos los
especificados por las normas de la SCT, por lo tanto la edad es el tipo de deterioro que se

considera de mayor importancia para la carpeta asfaltica.

La edad, a su vez depende de la historia del pavimento y del interperismo. Si asumimos que
el pavimento no ha tenido intervenciones, la variable de mayor importancia es el
interperismo; que a su vez despende los factores ambientales de la zona donde se
construyen carreteras con el AC-20 producido en la refineria Ing. Antonio M. Amor
(RIAMA), de la ciudad de Salamanca, Guanajuato que abarca: Colima, Nayarit, S.LP.,
Jalisco, Michoacan, Guerrero, Hidalgo, Tlaxcala, Guanajuato, Querétaro y parte de los
estados de Puebla, Zacatecas, Oaxaca, Cd. de México y del estado de México. Los factores
ambientales de la zona geografica mencionada que causan interperismo a la carpeta
asfaltica son: radiacion térmica, tiempo de radiacion, temperatura de dia y de noche, rayos
UV, ozono, oxigeno, evapo-transpiracion y precipitacion, y humedad relativa. El ozono,
oxigeno y los rayos UV son factores que existen, pero no varian, los demas factores
ambientales tiene interdependencia: la humedad relativa, es un indicador de la evapo-
transpiracion y precipitacion y depende de la temperatura, la variacion de la temperatura del

dia a la noche es funcidn de la radiacion térmica del sol y del tiempo de radiacion.

Entonces los factores importantes que describen las condiciones ambientales a la que esta
sujeto el pavimento son: la temperatura (T en grados Celsius) y la Humedad relativa (H en
porcentaje) ya que todos los demas estan relacionados con estos dos. Si continuamos
asumiendo que la carpeta asfaltica fue construida con materiales y procedimiento
especificados, esta tendra una impermeabilidad minima establecida por la SCT del 95 al
100 %, por lo que la humedad relativa no tiene influencia en el envejecimiento.
Concluyendo que, de todos los factores ambientales, solo la temperatura tiene una
influencia marcada en el envejecimiento, lo cual coincide con todos lo investigadores

citados en el capitulo II.
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Se esta asumiendo que los demas factores tienen una influencia minima, para aceptar o
rechazar esta suposicion, se tomaran muestras del campo previamente caracterizadas y se
compararan los resultados de las propiedades evaluadas con las predichas por el modelo, la
diferencia, que se espera sea muy pequeiia, corresponde a la influencia de los factores
ambientales que fueron considerados con una influencia despreciable en el envejecimiento

del pavimento asfaltico.

Si consideramos el envejecimiento del asfalto en dos etapas: a corto plazo (cuando se
elabora la mezcla) y a largo plazo (representativo del servicio), las unidades experimentales
ya presentan el envejecimiento a corto plazo y solo resta analizar el envejecimiento a largo
plazo (t en dias) que sucede en el campo y se simuld con un interperismo acelerado en un

horno convencional.

De lo expuesto anteriormente, se determinan 2 factores de experimentacion, la temperatura
(T), y el tiempo (t), sus niveles de aplicacién se determinan de acuerdo con las zonas
climaticas. Para el factor temperatura, la zona geografica de modelacion citada presenta tres
tipos de climas con la distribucién que se muestra en la figura III.2.2.1. Para el factor
tiempo (t) las mejores condiciones de experimentacion se establecen conforme se realiza la

modelacion por medio de la RSM.
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Figura II1.2.2.1 Tipos de climas presentes en la zona geogrdfica de modelacion.

1- Calido Humedo-Lluvioso en verano
2 @ Templado Humedo -Lluvioso en verano
3 D Estapario-Lluvioso en verano

Los climas son templado-humedo, célido-himedo y estepario todos con lluvia en verano,

con las temperaturas promedio méximo diario anual de la tabla I11.2.2.1.

II1.2.2.1. Registros de las temperaturas de la zona geogrdfica

Clima Tipo 1 Tipo 2 Tipo 3
Temperatura (T) (°C) 30 25 20
Registros desde 1955 a 1995 del Servicio Meteorologico Nacional de la Comision Nacional del Agua

II1.2.3. Metodologia de la Superficie de Respuesta (RSM).
Este es un procedimiento estadistico inferencial que no ha sido empleado en la
investigacion de materiales de construccion y tampoco para monitorear el efecto del medio

ambiente sobre la carpeta asfaltica. Este procedimiento permite generar modelos
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estadisticos del envejecimiento con rapidez ya que reduce razonablemente el nimero de
muestras necesarias para la modelacion.

69 el primero llamado Predisefio, un

La RSM es un método que consiste en tres pasos
disefio factorial 2* se implementa para generar un modelo lineal que es necesario para el
segundo paso, llamado Ascenso por la trayectoria de mayor pendiente, donde una linea
recta trazada de manera tangente al modelo lineal es la auxiliar para encontrar el maximo o
minimo de la propiedad monitoreada. El tercer paso, llamado Superficie de respuesta, se
implementa un disefio factorial 3 para generar un modelo de segundo orden. Este
procedimiento es secuencial, 6 sea, el primer paso debe de haber sido terminado

completamente, para hacer el segundo y el tercero.

Las propiedades de la mezcla asféltica que se emplearan como funciones de salida fueron
AL (cambio en la resistencia a la carga del espécimen cilindrico colocado en el horno y el
patron de referencia segin ASTM D 5581), AF (cambio en el flujo del espécimen cilindrico
colocado en el horno y el patrén de referencia segin ASTM D 5581) y VM (cambio en la
gravedad especifica del espécimen cilindrico colocado en el horno y el patrén de referencia

segun ASTM D 1188).

II1.2.3.1.Paso uno

En este paso, la temperatura fue considerada como la variable independiente que causa la
volatilizacién del cemento asfaltico. La metodologia recomienda plantear un disefio
experimental que puede generar un modelo lineal, por lo que fue implementado un disefio
experimental factorial 2* para verificar la seleccién adecuada de los factores y sus niveles.
Se propuso 20 °C y 30 °C como el nivel bajo y alto del factor temperatura respectivamente,
de acuerdo con las temperaturas registradas en la tabla I11.2.2.1, y 2 dias y 4 dias como el
nivel bajo y alto del factor tiempo respectivamente. Si t, denota la variable independiente
tiempo y T la variable independiente temperatura, entonces la variable codificadas se

pueden calcular con las ecuaciones siguientes:
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xz=¥ ............................................................... (16)

El disefio factorial 2%, es empleado para recolectar los datos de AL, AF y MV, por medio de
cuatro corridas (condiciones t y T para la prueba), aumentado en 5 puntos centrales para
evaluar el error experimental y verificar el ajuste adecuado del modelo lineal®®. Treinta y
tres especimenes cilindricos fueron elaborados con el contenido Optimo de cemento
asfaltico de acuerdo a la norma ASTM D 5581, se conservaron 6 como muestras de
referencia y el resto, se colocaron en un horno convencional, en grupos de 3 (réplicas)
segun las condiciones de prueba para t y T, mostradas en la tabla I11.2.3.1.1. Después de
terminar el interperismo acelerado, los especimenes fueron enfriados hasta temperatura

ambiente y se les determind AL, AF y VM.

Corridas | Replica V. Cod. t T Li Lf AL Fi Ff AF
X1 X2 | dias °C kg Kg kg mm mm mm
1 1 1 1 4 30 950 1200 | 250 3.1 35 0.4
2 1, 1 -1 4 20 950 1195 | 245 3.1 4 0.9
3 1 -1 1 2 30 950 1190 | 240 3.1 3.8 0.7
4 1 -1 -1 2 20 950 1188 | 238 3.1 4.2 1.1
5 (Centro) 1 0 0 3 25 950 1192 | 242 3.1 3.85 | 0.75
6 (Centro) 1 0 0 3 25 950 1193 | 243 3.1 3.87 | 0.77
7 (Centro) 1 0 0 3 25 950 1193 | 243 3.1 3.87 | 0.77
8 (Centro) 1 0 0 3 25 950 1192 | 242 3.1 3.85 | 0.75
9 (Centro) 1 0 0 3 25 950 | 1192 | 242 3.1 3.86 | 0.76
1 2 1 1 4 30 950 1200 | 250 3.1 3.55 | 045
2 2 1 -1 4 20 950 1196 | 246 3.1 397 | 0.87
3 2 -1 1 2 30 950 1194 | 244 3.1 3.81 0.71
4 2 -1 -1 2 20 950 1187 | 237 3.1 4.15 1.05
5 (Centro) 2 0 0 3 25 950 1192 | 242 3.1 3.85 | 0.75
6 (Centro) 2 0 0 3 25 950 1193 | 243 3.1 3.87 | 0.77
7 (Centro) 2 0 0 3 25 950 1193 | 243 3.1 3.87 | 0.77
8 (Centro) 2 0 0 3 25 950 1192 | 242 3.1 3.85 | 0.75
9 (Centro) 2 0 0 3 25 950 | 1192 | 242 3.1 3.86 | 0.76
1 3 1 1 4 30 950 | 1201 | 251 3.1 3.6 0.5
2 3 1| a0 | a4 | 20 | %0 [ 97| 247 | 31 ] an | 1
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3 3 |1 2 30 | 950 | q191 | 241 | 31 | 386 | 076

4 3 Jo) o 2 20 | 950 | ig7 | 237 | 31 | 412 | 102
5(Centro) | 3 0| o 3 25 | 950 | 1192 | 242 | 31 | 385 | 075
6 (Centro) | 3 0| o 3 25 | 990 | 1193 | 243 | 31 | 387 | 077
7(Centro) | 3 0| o 3 25 | 950 | 1193 | 243 | 31 | 387 | 077
8 (Centro) | 3 0| o 3 25 | 950 | 1192 | 242 | 31 | 385 | 0.75
9 (Centro) | 3 0o | o 3 25 | 9 | 1192 | 242 | 31 | 386 | 076

Donde: V cod. significa variables codificadas, Li significa resistencia a la carga inicial que es el promedio de
la resistencia a la carga de los 6 especimenes de referencia y Lf s la resistencia a la carga de los especimenes
cilindricos después de haber sido tratados térmicamente en el horno, de manera semejante para Fi y Ff, solo

que aqui la propiedad determinada es el flujo. Los cambios en las propiedades AL y AF es la resta de Lf-Li y
Ff-Fi respectivamente.

El material volatilizado (VM) no presenté cambio, por que los dias de prueba fueron pocos.
Siguiendo el procedimiento de resolucion de experimento factoriales de dos niveles
(algoritmo de Yates), los datos experimentales fueron ajustados por minimos cuadrados a
un modelo lineal, con la ayuda de software comercial. Este programa comercial fue
empleado para ajustar los datos y para generar el analisis de varianza del modelo que
verifica su ajuste. Las tablas I11.2.3.1.2 y I11.2.3.1.3 muestran el analisis de varianza de los

modelos lineales.

Tabla I11.2.3.1.2.Analisis de varianza de AL del ajuste de primer orden.

Fuente de Suma de Grados de Promedio F P-Valor
Variacién cuadrados libertad cuadrados

Modelo (B1,82) 281.6666 2 140.8333 397.2222 9.4E-09

Residual 15.6222
Interaccion 0.0000 1 0 0 1.000
Cuadratico 0.0222 1 0.0222 0.03133 0.9765
Error 15.6000 22 0.7091

Total SC 297.2888 26

Fuente de Suma de Grados de Promedio F Valor P
Variacién cuadrados libertad cuadrados
Modelo (B1,82) 0.6121 2 0.30604 647.3782 9.6742E-11
Residual 0.0355
Interaccién 0.0147 1 0.01470 15.5481 0.000693
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Cuadratico 0.0000 1 0.00000 0.0000 1
Error 0.0208 22 0.00095
Total SS 0.6476 26

Para verificar si el modelo AL es adecuado, se emplean los resultados de la Tabla I11.2.3.1.2
como sigue: si usamos o (probabilidad de error) = 0.05, el valor critico del valor F (prueba
de estadistica) es Foos, 2,22 = 3.05. Entonces para el valor F = 397.22>3.05 de la fuente de
variacion Modelo, se observa que t y T tienen efecto sobre el modelo de AL. El valor P
9.4E-09 (probabilidad del valor F) para Modelo es cero. En contraste, el valor F para la
fuente de variacion Interaccion y para Cuadratico estan muy cercanos a cero, se observa
que (t)(T) - interaccion, y t%, T? - cuadraticos, no tienen efecto en el modelo de AL. Los
valores P para Interaccion y Cuadratico estan muy cercanos a uno. Como el efecto de
Interaccion y Cuadradtico no son significantes y el valor F del modelo es significante,
entonces el modelo lineal (modelo de primer orden) es adecuado para modelar los
resultados del cambio en la resistencia a la carga (AL). Se emplean los resultados de la tabla
I11.2.3.1.3 para verificar si el modelo AF es adecuado, como sigue: si usamos o = 0.05 el
valor critico de F es Fo s, 2, 22 = 3.05. Entonces el Valor F para Modelo es 647.3782 > 3.05,
se observa que t y T tienen efecto sobre el modelo de AF. El valor P = 9.6742E-11 para
Modelo es cero. En contraste el valor F para la fuente de variacion Interaccion no es cero
(15.5481), entonces, es significante y el valor F para la fuente de variacién Cuadratico estan
muy cerca de cero, por lo que, no es significante, se observa que (t)(T)-interaccion tienen
efecto sobre el modelo AF, aun cuando los términos cuadraticos no tienen efecto y el
Modelo es significante, los términos de interaccién tienen el efecto suficiente para
considerar el modelo lineal no adecuado, quizas un modelo de segundo orden podria tener
un ajuste mejor, pero como en este paso de la metodologia no es objetivo, no se realizo. Por
lo que el modelo lineal de AL fue el inico adecuado. En la tabla II1.2.3.1.4, se presenta la
estimacion de los efectos de los términos del modelo obtenidos con el uso de un programa

comercial.
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Tabla I11.2.3.1.4. Estimacion de los efectos de los términos del modelo de AL.

Coeficientes en
variables Coeficientes de
Términos codificadas Valor-P Regresion Valor -P R? R? adj
Promedio 243.8333 0.0 219.2037 3E-25
Tiempo (t) 4.3333 1E-14 4.3333 0.002 0.94983 | 0.94071
Temperatura (T) 2.1667 9E-09 0.4333 0.010
Interaccion (T*t) 0.0000 1.0 0.0000 1.00

El valor P del termino T igual a 0.00 y el valor P del termino t igual a 0.00 indican que los
coeficientes de regresion son significantes, en contraste el valor P del termino (t)(T) igual a
1.00 indica que este coeficiente de regresion no es significante, para o = 0.05 con un 95 %

de intervalo de confianza®®. Entonces el modelo lineal es:

ALL= 219,20+ 4338 + DABIT, s ¢ cwwommmuins o5 5 4 snpmamwamn 13 5 ¢ v 17)

donde, AL es el modelo que describe el efecto de las variables t y T sobre el cambio de la
resistencia a la carga en kilogramos y se observa que dicho efecto no existe para los
términos de interaccion y cuadraticos, entonces t y T podrian ser los principales factores
causantes de la volatilizacion. Como en este paso se establecio el modelo lineal para AL, el

cual se empleara en el paso dos, éste puede empezar.

II1.2.3.2. Paso dos

En este paso se traza una linea tangente al modelo, con la cual podemos encontrar la
respuesta maxima del cambio en las propiedades (AL, AF y VM) que se estan determinando
a los especimenes cilindricos. De los coeficientes en variables codificadas de la Tabla
I1.2.3.1.4, se puede observar que si establecemos el punto de origen en la coordenadas
X1=0 y X2=0 y considerando un desplazamiento de 4.333 unidades en la direcciéon X1 y de
2.1666 en la direccion X2 se da una pendiente de ascenso de 0.5. Se decidi6 utilizar un paso
de ascenso para la variable T de 15 °C. Para cada uno de los pasos se elaboraron tres
especimenes cilindricos con el contenido optimo de cemento asfaltico de acuerdo con la
norma ASTM D 5581, para las condiciones de tiempo y temperatura mostrados en la tabla

I11.2.3.2.1. y 6 especimenes de referencia.
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Tabla I11.2.3.2.1. Experimento del ascenso por la maxima pendiente.

Pasos Vanables codificadas t T Li Lf AL
b4 X2 (dias) | (°C) Kg Kg (kg)
Origen 0 0.0 3 25 242.4
A 0.5 30 15
Origen+ 12/ 1 0.5 33 40 986 1855 869
Orgen-23, 2 | 10 36 43 986 1903 917
Origen-31' 3 L5 39 68 986 | 2041 1055
i
Origen-43 | 4 2.0 42 93 986 2228 1242
Origen - sl s 25 45 118 986 | 2091 1105
Origen-6A! 6 3.0 48 143 986 .
Origen - "A 7 3.5 51 168 986 . Los especimenes
] 986 fueron destruidos
Ongen - 8A 8 4.0 54 193 - por el exceso de
[Origen+9A| 9 45 57 2y | 986 - calor
Origen- 103 10 s0 | 60 | 243 | 986 -

Donde: Li significa resistencia a la carga inicial que es el promedio de la resistencia a la carga de los 6
especimenes de referencia y Lf es promedio de la resistencia a la carga de tres especimenes cilindricos
después de haber sido tratados térmicamente en el horno, de manera semejante para Fi y Ff, solo que aqui la
propiedad determinada es el flujo. Los cambios en las propiedades AL y AF es la resta de Lf-Li y Ff-Fi
respectivamente.

Los especimenes cilindricos fueron retirados del horno, se dejaron enfriar a temperatura
ambiente v se les determind su resistencia a la carga, se calculé AL y se observo su
comportamiento hasta que se not6 un cambio. Los resultados estan resumidos en la tabla
I11.2.3.2.1, donde se observa un valor maximo en el cambio de AL en el cuarto paso y todos
los demas valores son menores o fueron destruido por el calor. El valor éptimo se encuentra
en X, = 4y X, =2, para variables codificadas que son t= 42 dias y T =93 °C para variables
independientes. Al igual que el paso uno de ésta metodologia, las varables t y T parecen ser
las variables que tienen mas influencia en cambio de propiedades del matenial. Como ya se

determiné el valor optimo de AL, el paso tres de la metodologia puede empezar.
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II1.2.3.3. Paso tres

Como ya se conoce el valor optimo de AL, se recomienda un modelo que incorpore
curvatura ya puede describir mejor la superficie de respuesta. Un disefio factorial de tres
niveles para los dos factores (t y T) fue propuesto (3%). Como el valor optimo de AL fue
observado para t= 42 dias y T = 93 °C, entonces se propondran los niveles de los factores
en valores cercanos a éstos para que se tenga una buena descripcién de la superficie del
modelo y consecuentemente un mejor ajuste. Los valores para los niveles de la temperatura
propuestos son 60, 80 y 100 °C para el nivel bajo, medio y alto, respectivamente, y para los
niveles de tiempo son 24, 36 y 48 dias para el nivel bajo, medio y alto, respectivamente, lo
que da un total de nueve corrida con seis replicas y nueve especimenes cilindricos como
referencia, dando un total final de 54 especimenes cilindricos elaborados, con el contenido
optimo de cemento asfaltico, segliin la norma ASTM D5581 y colocados en un horno

convencional de acuerdo a las condiciones mostradas en la tabla I11.2.3.3.1.

Las muestras fueron retiradas del horno, después de su tratamiento térmico, se dejaron
enfriar a temperatura ambiente y se les determind, la resistencia a la carga (Lf), al flujo (Ff)
y la gravedad especifica (GEf), con los datos de las muestras de referencia se calculd AL,

AF y VM, los resultados se resumen en la tabla I11.2.3.3.1

Tabla 111.2.3.3.1 Datos para el ajuste a modelos de segundo orden de AL, AF 'y VM

Corrida |Replica| T t Li Lf AL Fi Ff AF | GEi | GEf | VM
°C |dias | kg | kg | kg | mm | mm | mm |kg/m®|kgm’| %

60 24 | 1089 | 1119 | 30 3.12 | 837 | 5.25 | 2359 (2259.7| 4.21
60 36 | 1089 | 1634 | 545 | 3.12 | 8.51 | 5.39 | 2359 |2245.3| 4.82
60 48 | 1089 | 1041 | -48 3.12 | 8.61 | 5.49 | 2359 [2254.0| 4.45
1 80 24 | 1089 | 1898 | 809 | 3.12 | 8.61 | 5.49 | 2359 |2255.0| 441
1 80 36 | 1089 | 2068 | 979 | 3.12 | 8.68 | 5.56 | 2359 |2223.6| 5.74
1 80 48 | 1089 | 2305 | 1216 | 3.12 | 8.83 | 5.71 | 2359 |2244.6| 4.85
1 100 | 24 | 1089 | 2905 | 1816 | 3.12 | 8.29 | 5.17 | 2359 (2242.2| 4.95
1 100 | 36 | 1089 | 3397 | 2308 | 3.12 | 832 | 5.20 | 2359 |2200.9| 6.7
1 100 | 48 1089 | 4752 | 3663 | 3.12 | 8.37 | 5.25 | 2359 |2228.8| 5.52
2 60 24 | 1089 | 1095 6 3.12 | 838 | 5.26 | 2359 [2259.2( 4.23

—
—
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2 2 60 | 36 | 1089 | 1397 | 308 | 3.12 | 8.51 | 5.39 | 2359 |2243.9| 4.88
3 2 60 | 48 | 1089 | 1186 | 97 | 3.12 | 8.53 | 5.41 | 2359 |2255.0( 4.41
4 2 80 | 24 | 1089 | 1661 | 572 | 3.12 | 8.56 | 5.44 | 2359 |2255.2| 4.4
5 2 80 | 36 | 1089 | 1854 | 765 | 3.12 | 8.64 | 5.52 | 2359 |2226.4| 5.62
6 2 80 | 48 | 1089 | 2407 | 1318 | 3.12 | 8.68 | 5.56 | 2359 |2245.1| 4.83
7 2 100 | 24 | 1089 | 2936 | 1847 | 3.12 | 8.27 | 5.15 | 2359 |2241.5| 4.98
8 2 100 | 36 | 1089 | 3600 | 2511 | 3.12 | 833 | 5.21 | 2359 (2196.7| 6.88
9 2 100 | 48 | 1089 | 4800 | 3711 | 3.12 | 837 | 5.25 | 2359 (2238.0| 5.13
1 3 60 | 24 | 1089 | 1166 | 77 | 3.12 | 835 | 5.23 | 2359 (2260.2| 4.19
2 3 60 | 36 | 1089 | 1383 | 294 | 3.12 | 8.46 | 5.34 | 2359 |2244.4| 4.86
3 3 60 | 48 | 1089 | 1339 | 250 | 3.12 | 8.56 | 5.44 | 2359 |2255.2| 4.4
4 3 80 | 24 | 1089 | 2041 | 952 | 3.12 | 8.61 | 5.49 | 2359 |2255.4| 4.39
5 3 80 | 36 | 1089 | 2115 | 1026 | 3.12 | 8.73 | 5.61 | 2359 |2227.8| 5.56
6 3 80 | 48 | 1089 | 2359 | 1270 | 3.12 | 8.78 | 5.66 | 2359 |2246.2| 4.78
b 3 100 | 24 | 1089 | 3366 | 2277 | 3.12 | 8.28 | 5.16 | 2359 (2241.3| 4.99
8 3 100 | 36 | 1089 | 3464 | 2375 | 3.12 | 832 | 5.20 | 2359 (2201.7| 6.67
9 3 100 | 48 | 1089 | 4617 | 3528 | 3.12 | 8.34 | 5.22 | 2359 [2237.5| 5.15
1 4 60 | 24 | 1089 | 1210 | 121 | 3.12 | 837 | 5.25 | 2359 (2260.4| 4.18
2 4 60 | 36 | 1089 | 1288 [ 199 | 3.12 | 8.48 | 5.36 | 2359 (2245.8| 4.8
3 4 60 | 48 | 1089 | 1186 | 97 | 3.12 | 851 | 5.39 | 2359 (2255.9| 4.37
4 4 80 | 24 | 1089 | 1915 | 826 | 3.12 | 8.58 | 5.46 | 2359 |2255.0( 4.41
5 4 80 | 36 | 1089 | 2312 | 1223 | 3.12 | 8.68 | 5.56 | 2359 |2224.3| 5.71
6 4 80 | 48 | 1089 | 2017 | 928 | 3.12 | 8.78 | 5.66 | 2359 |2245.1| 4.83
7 4 100 | 24 | 1089 | 2966 | 1877 | 3.12 | 828 | 5.16 | 2359 |2238.9| 5.09
8 4 100 | 36 | 1089 | 3498 | 2409 | 3.12 | 831 | 5.19 | 2359 [2197.9| 6.83
9 4 100 | 48 | 1089 | 4861 | 3772 | 3.12 | 8.34 | 5.22 | 2359 |2237.5| 5.15
1 5 60 | 24 | 1089 | 1441 | 352 | 3.12 | 836 | 5.24 | 2359 (2259.2| 4.23
2 5 60 | 36 | 1089 | 1193 | 104 | 3.12 | 8.48 | 5.36 | 2359 |2244.4| 4.86
3 5 60 | 48 | 1089 | 1159 | 70 | 3.12 | 8.49 | 537 | 2359 (2256.6]| 4.34
4 5 80 | 24 | 1089 | 1966 | 877 | 3.12 | 8.53 | 5.41 | 2359 |2255.9| 4.37
5 5 80 | 36 | 1089 | 2536 | 1447 | 3.12 | 8.61 | 5.49 | 2359 |2222.4| 5.79
6 5 80 | 48 | 1089 | 1881 | 792 | 3.12 | 873 | 5.61 | 2359 (2245.1| 4.83
7 5 100 | 24 | 1089 | 2722 | 1633 | 3.12 | 8.29 | 5.17 | 2359 |2243.2| 4.91
8 5 100 | 36 | 1089 | 4136 | 3047 | 3.12 | 831 | 5.19 | 2359 |2204.0| 6.57
9 3 100 | 48 | 1089 | 4458 | 3369 | 3.12 | 8.32 | 5.20 | 2359 |2235.6| 5.23
1 6 60 | 24 | 1089 | 1210 | 121 | 3.12 | 835 | 5.23 | 2359 (2260.2| 4.19
2 6 60 | 36 | 1089 [ 1102 | 13 3.12 | 848 | 536 | 2359 |2246.2| 4.78
3 6 60 | 48 | 1089 | 1180 | 91 3.12 | 848 | 536 | 2359 |2256.1| 4.36
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80 | 24 | 1089 | 2078 | 989 | 3.12 | 851 | 5.39 | 2359 (2254.5| 4.43
80 | 36 | 1089 | 2102 | 1013 | 3.12 | 8.64 | 5.52 | 2359 (2223.4| 5.75
80 | 48 | 1089 | 1864 | 775 | 3.12 | 8.83 | 5.71 | 2359 |2246.0| 4.79
100 | 24 | 1089 | 2627 | 1538 | 3.12 | 8.28 | 5.16 | 2359 (2244.4| 4.86
100 | 36 | 1089 [ 3671 | 2582 | 3.12 | 8.33 | 5.21 | 2359 (2205.2| 6.52

6 100 | 48 | 1089 | 5458 | 4369 | 3.12 | 833 | 5.21 | 2359 (2237.7| 5.14

Donde: Li significa resistencia a la carga inicial que es el promedio de la resistencia a la carga de los 9
especimenes de referencia y Lf es la resistencia a la carga de los especimenes cilindricos después de haber
sido tratados térmicamente en el horno, de manera semejante para Fi y Ff, solo que aqui la propiedad
determinada es el flujo. Los cambios en las propiedades AL y AF es la resta de Lf-Li y Ff-Fi respectivamente.
GEi es la gravedad especifica de las muestras de referencia y GEf es la gravedad especifica de los
especimenes cilindros después de haber sido tratados térmicamente, VM es la resta GEi- GEf.

AN ||

O || N |wn |

Siguiendo el método de resolucién para disefios de tres niveles y con la ayuda de un
programa comercial, los datos de la tabla I11.2.3.3.1 se ajustaron a un modelo de segundo
orden y calcul6 el analisis de varianza. Los términos del modelo se separaron en principales
y de interaccion. Se determinaron los valores P para cada grupo como se muestran en la
tabla I11.2.3.3.2. El valor P del grupo de los términos principales (T, T?, t, t*) estan mas
cercanos al cero que los términos de interaccion (Tt, Tt, T’t, T*t?), debido a que los
coeficientes principales contribuyen mas significativamente®” y para tener un modelo con
los términos necesarios para un uso practico, se seleccionaron solo los coeficientes
principales. Los datos de la tabla II1.2.3.3.1 se volvieron a ajustar por minimos cuadrados
con la ayuda de un programa comercial y se realiz6 el analisis de varianza para comprobar
si el modelo es el adecuado, los resultados se muestran en las tablas 111.2.3.3.3 y I11.2.3.3.4,

respectivamente.

Tabla I11.2.3.3.2. Valores P para el grupo de factores principales y de interaccion

Modelo Factor SC PSC (GL) | SC/GL | Valor-F Valor- P
T 5.85E+07

AL TT 2312945 |6.52E+07| 4 2E+07 | 326.1009 | 1.666E-27
t 4373675
Principales tt 878
Tt 581561

Ttt 293633 1123921 4 280980 | 5.61938 6.63E-03
TTt 157543
Interaccion| TTtt 91184
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T 0.191547

AF TT 0.953824 (1.335442 4 0.3339 | 288.4573 | 2.179E-26
t 0.187893
Principales tt 0.002178
Tt 0.01862

Ttt 0.002638 [0.038606 4 0.0097 | 8.338949 | 8.31E-04
TTt 0.015258
Interaccion| T Ttt 0.00209
T 11914

VM TT 0.07521 |26.59059 4 6.6476 | 1021.442 | 3.191E-38
t 0.73388
Principales tt 13.8675
Tt 0.00807

Ttt 0.27556 | 0.36159 4 0.0904 | 13.27793 | 2.936E-05
TTt 0.07736
Interaccion| T Ttt 0.0006

Donde: SC significa suma de cuadrados, PSC significa promedio de suma de cuadrados, GL
significa grados de libertad.

Modelo| Factor Coeficientes en Valor- P |Coeficientes de| Valor-P R? [ R?adj
variables codificadas regresion

Promedio 1280.4170 0.0000 | 1798.0000 0.1231
T(L) 1275.1390 0.0000 | -112.0000 0.0001

AL T(Q) -219.5140 0.0000 0.9200 0.0000 | 0.87550.8654
t(L) 348.5560 0.0000 33.0000 0.3096
%(Q) 4.2780 0.8951 -0.1000 0.8951
Promedio 5.3610 0.0000 1.0008 0.0000
T(L) -0.0729 0.0000 0.1091 0.0000

AF T(Q) 0.1410 0.0000 -0.0007 0.0000 |0.9364 |0.9312
t(L) 0.0722 0.0000 0.0128 0.0130
t(Q) 0.0067 0.1769 -0.0001 0.1769
Promedio 5.0244 0.0000 -5.4494 0.0000
T(L) 0.5753 0.0000 -0.0029 0.7626

M | 1 -0.0396 0.0018 |  0.0002 0.0018 | 0.9088 |0.9014
t(L) 0.1428 0.0000 0.5494 0.0000
t(Q) 0.5375 0.0000 -0.0037 0.0000
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Tabla II1.2.3.3.4. Andlisis de varianza de AL, AF y VM

Modelo Factor SC PSC Valor-F Valor-P
AL T(L+Q) 6.08E+07 30424100 608.46 0.0000
t (L+Q) 4.37E+06 2187277 43.74 0.0000
Error de ajuste| 7.02E+06 1755981 35.12 0.0000
Error puro 2.25E+06 50002
Total SC 7.45E+07
AF T(L+Q) 1.1454 0.5727 494.80 0.0000
t(L+Q) 0.1901 0.0950 82.11 0.0000
Error de ajuste 0.0386 0.0097 8.34 0.0000
Error puro 0.0521 0.0012
Total SC 1.4261
VM T(L+Q) 11.9892 5.9946 880.51 0.0000
t(L+Q) 14.6014 7.3007 1072.35 0.0000
Error de ajuste 2.3616 0.5904 86.72 0.0000
Error puro 0.3064 0.0068
Total SC 29.2585

Donde: SC significa suma de cuadrados, PSC significa promedio de suma de cuadrados, GL significa grados
de libertad, L significa lineal y Q cuadratico.

De la tabla I11.2.3.3.4, se verificé lo adecuado de los modelos AL, AF, VM como sigue(ss):

usando a = 0.05, el valor critico de F es Fygs, 4, 45 = 2.55. Los valores F iguales a 608.46,
494.80 y 880.51 para el factor T de los modelos AL, AF, VM respectivamente, y los valores
F iguales a 43.74, 82.11 y 1072.35 para el factor t de los modelos AL, AF, VM
respectivamente son mayores que 2.55, entonces los factores T y t son significantes, ademas
los valores F de error de ajustes son mas pequefios que los de los factores T y t, entonces el
error de ajuste es no significante para el modelo. Se realizaron las graficas de probabilidad
del residuo contra el valor normal esperado, mostradas en las figuras I11.2.3.3.1 a la
I1.2.3.3.3 para AL, AF, VM respectivamente, donde se observa que la distribucion del
residuo se acerca a una linea recta lo que significa que el modelo de segundo orden es
adecuado ya que el valor predicho por el modelo no presenta dispersion de los valores

reales.
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Figura Il1.2.3.3.1. Grdfica de residuo contra el valor normal esperado para el modelo AL
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Figura Il1.2.3.3.2. Grdfica de residuo contra el valor normal esperado para el modelo AF
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Figura I11.2.3.3.3. Grdfica de residuo contra el valor normal esperado para el modelo VM
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Los modelos de AL, AF, VM son los siguientes de acuerdo con los coeficientes de regresion
de la tabla 1I1.2.3.3.3, donde T es la temperatura ambiente en °C y t es el tiempo de

envejecimiento en meses:

AL (Kg) =1798 - 112 T+ 0.92T+33t-0.1%....ooooviiinrennnn. (18)
AF (mm) =1.0008 + 0.1091 T - 0.0007 T* + 0.0128 t - 0.0001 t*............. (19)
VM (%) = -5.4494 - 0.0029 T + 0.0002 T + 0.5494 t - 0.0037¢".............. (20)

I11.2.4. Envejecimiento real en mezclas asfalticas
Para conocer los coeficientes P de regresion de estos modelos para la ciudad de Querétaro,
se extrajeron especimenes cilindricos (corazones) de la carpeta asfaltica construida en la

avenida Revolucién, de acuerdo con la norma ASTM D 5361. Se extrajeron tres corazones
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de la carpeta asféltica con 0, 12, 24, 36, 48 y 60 meses de envejecimiento real, mientras que

en los modelos se sustituyo el valor de la temperatura promedio de esta zona igual a 20 °C

y los tiempos 0, 12, 24, 36,48 y 60 meses. El promedio de los resultados del cambio en la

resistencia a la carga, al flujo y el material volatil, asi como la comparacién en el valor

predicho y el real se muestran en la tabla I11.2.4.1. a la I11.2.4.3, mientras que las figuras

II1.2.4.1 a la I11.2.4.3 muestran el comportamiento de los valores predichos contra los reales

para AL, AF y VM respectivamente.

Tabla II1.2.4.1. Valores predichos y reales para el modelo AL.

AL =1798-112T+092T>+33t- 0.1¢ (kg)
T t AL Li Lf AL real Diferencia
(°0) (meses) Predicho kg kg kg %
20 0 0 1089 1089 0 0
20 12 379 1089 1401 312 17.81
20 24 732 1089 1691 602 17.80
20 36 1056 1089 1946 857 18.88
20 48 1351 1089 2209 1120 17.14
20 60 1618 1089 2414 1325 18.11
Promedio : 17.95

Tabla I11.2.4.2. Valores predichos y reales para el modelo AF.

AF =1.00082 +0.109125 T -0.000705 T2+ 0.012756 t - 0.000094 t> (mm)
T t AF Fi Ff AF real Diferencia
(°C) (meses) Predicho mm mm mm %
20 0 2.90 3.12 5.42 2.30 20.73
20 12 3.03 3.12 5.51 2.39 21.23
20 24 3.13 3.12 5.61 2.49 20.37
20 36 3.18 3.12 5.68 2.56 19.47
20 48 3.19 3.12 5.69 2.57 19.46
20 60 3.16 3.12 5.67 2.55 19.37
Promedio: 20.11
Tabla II1.2.4.3. Valores predichos y reales para el modelo VM.
VM = -5.44944 - 0.0029 T + 0.0002 T2+ 0.5494 t - 0.003747 2 (%)
T t VM GEi GEf VM real Diferencia
(°O) (meses) Predicho % %
20 0.0 0.00 2359 2359 0.00 0.00
20 12 0.63 2359 2345 0.61 2.52
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20 24 5.60 2359 2230 5.46 2.50
20 36 9.49 2359 2142 9.20 3.11
20 48 12.31 2359 2076 12.00 2.52
20 60 14.05 2359 2037 13.65 2.83

Promedio: 2.7

Figura Il1.2.4.1. Comportamiento de los valores predichos y reales para el modelo AL
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Figura I11.2.4.3. Comportamiento de los valores predichos y reales para el modelo VM
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La diferencia entre el valor predicho y el real para AL y AF son 18 % y 20 %
respectivamente y dicha diferencia puede estar relacionada con las deficiencias en la
construccion, el exceso de transito y posiblemente con los factores climaticos que no fueron
considerados al inicio de la investigacién. En contraste la diferencia entre el valor predicho
y el real del modelo VM es de 3 % lo que indica que el procedimiento de envejecimiento
simulado implementado en esta investigacion es representativo de las condiciones reales y
que la temperatura y el tiempo son los factores ambientales que tienen la mayor influencia
sobre la cantidad de material que se volatiliza en la carpeta asfaltica en servicio. Como se
detall6 en los antecedentes, la volatilizacién y la oxidacion son para esta investigacion los
factores mas importantes del envejecimiento de la carpeta asfaltica, hasta aqui se ha
desarrollado el modelo estadistico que cuantifica y predice la cantidad de material que se

volatiliza de una carpeta asfaltica para una cierta temperatura y tiempo.

Como se observa la RSM es un procedimiento que permite conocer las condiciones de
prueba para obtener el valor maximo de la resistencia a la carga, al flujo y material volatil
de la mezcla asfaltica para las peores condiciones de envejecimiento de manera ordenada y

sin tener que hacer apreciaciones personales, para establecer los factores mas importantes,

88



asi como sus limites y niveles. Es importante denotar que el factor T de los modelos
desarrollados en esta investigacion tiene como limite inferior 15 °C y superior 30°C que
son los establecidos por las condiciones ambientales de los registros meteoroldgicos, y que
el factor t tiene como limite 120 meses que es el tiempo de duracién registrado en una

carpeta en servicio que falla por envejecimiento. En resumen los modelos se presentan en la
tabla I11.2.4.4.

Tabla II1.2.4.4. Modelos estadisticos determinados

Modelo Limite de T | Limitedet | Error
(&9) (meses) (%)
AL (Kg) =1798 - 112 T+ 0.92T*+331-0.1¢ 15 <T<30 0.1 <t<120 +20

AF (mm) =1.0008 + 0.1091 T - 0.0007 T>+ 0.0128 t - 0.0001 t* | 15 <T<30 0.1<t<120 | +20

VM (%) = -5.4494 - 0.0029 T + 0.0002 T? + 0.5494 t - 0.0037t* | 15<T<30 0.1<t<120 +3

II1.2.5. Oxidacion de la mezcla asfaltica.
A las muestras con envejecimiento simulado, con envejecimiento real y a las muestras de
referencia se les analiz6 la microestructura y analisis quimico puntal con EDAX del ESEM,

y se agruparon en las series mostradas en la tabla I11.2.5.1.

Tabla II1.2.5.1. Series con envejecimiento simulado (S) y real (R)

60°C | 60 | 60 80 80 80 | 100 | 100 | 100
24d 36 | 48 .| 24 36 | 48 24 | 36 | 48 [I12m|24m|36m |48 m|60m

1-1 2-1 | 3-1 [ 4-1 | 5-1 | 6-1 | 7-1 | 8-1 | 9-1 | 1-12 | 1-24 | 1-36 | 1-48 | 1-60
1-2 22 | 32|42 |52 |62 | 72| 82| 92 [1-12]1-24]1-36 | 1-48 | 1-60
1-3 23 | 33 (43|53 |63 | 73| 8393 ]1-12]1-241-36]|1-48 [ 1-60
1-4 244 | 34 | 44 [ 54 | 64 | 74 | 84 | 94
1-5 2-5 | 35|45 |55 [65 | 75|85 |95
1-6 2-6 | 36 | 46 | 56 | 66 | 7-6 | 86 | 9-6
S1 S2 | S3 | S4 | S5 | S6 | S7T | S8 | S9 | R1 | R2 | R3 | R4 | RS
S1 significa simulado 1, que son los especimenes cilindricos con envejecimiento simulado que se probaron en
la corrida 1 para todas las replicas (1...6) segun la tabla I11.2.3.3.1, de manera semejante para S2 hasta S6. R1
significa real 1, que son los especimenes cilindricos con envejecimiento real segin la tabla I111.2.4.1, de
manera semejante para R2 hasta R5. d significa dias y m significa meses.

89



En las hipétesis se plantea que los factores ambientales, la temperatura y el tiempo, tienen
la mayor influencia sobre el envejecimiento y que la volatilizacion y la oxidacion son los
efectos mayores que el medio ambiente tiene sobre el cemento asfaltico que forma la
carpeta asfaltica. En el apartado II1.2.4 se demostré que algin o algunos componentes del
cemento asfaltico abandona a la mezcla asfaltica conforme ésta se envejece, se establecio el
modelo que lo describe, ademas se compar6 con los resultados reales de una carpeta en
servicio, y se compro la exactitud de la prediccion, ya que solo se tuvo un error de 3 %.
Alternamente a la volatilizacion del material (VM) que sucede durante el envejecimiento, la
mezcla asfaltica va incorporando oxigeno, 6 sea, se va oxidando paulatinamente, en este

apartado se muestra el fendmeno.

De las series mostradas en la tabla I11.2.5.1. se tomaron muestras representativas de mezcla
asfaltica de la superficie y del interior de los especimenes cilindricos, para cada una de las
series con envejecimiento simulado (S) y real (R). Las muestras de mezcla asfaltica fueron
observadas en el ESEM Yy se les realizé un analisis quimico elemental con el cual se pudo
medir cualitativamente el oxigeno incorporado a la mezcla asfaltica. Como el cemento
asfaltico es el componente de las mezclas asfaltica que se oxida, primero se analizé la
microestructura de las mezclas asfalticas con el modo de electrones secundarios del ESEM,
posteriormente se cambio al modo de electrones retro-dispersados para tener una imagen
composicional de la muestra con lo cual se tenia un alto contraste entre el cemento asfaltico
y el agregado pétreo, y se logré hacer un analisis quimico elemental del cemento asfaltico,
sin tener sefial del agregado pétreo. Las muestras que presentaban interferencia del
agregado pétreo tenian una sefial alta de silicio y se incrementaba la sefial de oxigeno. En la

tabla I11.2.5.2 se muestra el oxigeno incorporado en el cemento asféltico para las series de

prueba.
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Tabla II1.2.5.2. Incremento de oxigeno en el cemento asfdltico

Serie T t (dias) Oxigeno (%)
1 E
0
LD Ambiente 0 1.8 1.8
CA Ambiente 0 5.0 5.0
MA Ambiente 0 11.0 11.0
S1 60 24 114 11.8
S2 60 36 11.7 11.8
S3 60 48 12.1 12.6
S4 80 24 12.0 12.2
S5 80 36 12.3 13.3
S6 80 48 12.5 13.7
S7 100 24 13.1 14.1
S8 100 36 13.7 14.4
S9 100 48 14.2 15.0
t(meses)
R1 20 12 11.57 11.70
R2 20 24 11.64 11.84
R3 20 36 11.80 11.96
R4 20 48 11.90 12.04
RS 20 60 12.00 12.24

Donde: T significa temperatura a la cual fueron tratados térmicamente, t significa tiempo de la duracién del
tratamiento, E significa exterior o superficie del espécimen cilindrico e I significa interior del espécimen
cilindrico.

La figura III.2.5.1 presenta el incremento del oxigeno en la mezcla asfaltica de los
especimenes cilindricos recuperados de la carpeta en servicio, determinado cualitativamente
mediante analisis quimico puntual, ya que la morfologia de la muestra no permitié hacer un
analisis quimico por area. La figura II1.2.5.2 muestra el incremento de oxigeno en la
mezcla asfaltica tratada térmicamente en el horno convencional. Los valores representados
en estas graficas ya se les resto el valor inicial de oxigeno de la muestra de referencia (MA
= 11.00). Se observa que el incremento en el oxigeno incorporado en las mezclas asfalticas,
para el caso real y simulado, es mayor en el exterior, ya esta expuesto al medio ambiente, en
contraste al interior de la muestra el oxigeno se incorpora con mayor dificultad ya que son
mezclas asfalticas de densidades relativamente altas. También se observa, que para el caso

de simulado, a temperaturas mayores el incremento de oxigeno es mayor, el cual es hasta de

3 veces mas que dicho valor para el caso real.
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Figura II1.2.5.1. Incremento cualitativo del oxigeno para envejecimiento real
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I11.2.6. Microestructura de la mezcla asfaltica envejecida.
La microestructura de la mezcla asfaltica fue analizada por medio de un microscopio
electrénico de barrido ambiental. Se tom6 una muestra representativa de la serie simulada

(S1 a S9) y de la serie real (R1 a RS).

Para la microestructura de la serie real se observa que para temperaturas ambientales en el
primer afio de servicio, la carpeta asféltica tiene una fractura a través de la matriz (cemento
asfaltico) del material compuesto (mezcla asfaltica) en una 4area limitada al valor del
esfuerzo de ruptura, sin que el agregado pétreo quede sin recubrimiento, ver figura I11.2.6.1,
el mismo fendmeno se observa para el segundo y tercer afio de servicio, pero para el cuarto
afio, el cemento asfaltico ademas de presentar una fractura por area, posiblemente ciertas
zonas empiezan a perder adherencia con el agregado pétreo y consecuentemente a
encogerse y a formar “hilos” (caramelizacién) que se mantienen adheridos al agregado
pétreo por los extremos, como se muestra en la figura II1.2.6.2. El fenémeno descrito

(59,60)

anteriormente ha sido interpretado por varios autores como un fenémeno de

polimerizacién o endurecimiento estérico (Steric Hardening).

Figura II1.2.6.1. Fractura por drea para el primer afio de servicio de la carpeta asfaltica
(RI)
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Figura I11.2.6.2. Formacion de ‘“hilos” para el cuarto afio de servicio de la carpeta
asfaltica (R4)

Conforme transcurre el tiempo de servicio de la carpeta asfaltica, el contenido de “hilos” se
incrementa (ver figura I11.2.6.3) hasta llegar el momento en que la presencia de éstos, es
suficiente para que al someterse a una carga minima, el cemento asfaltico tenga una fractura

puntual (ver figura I11.2.6.4) y por ende se da la falla por envejecimiento.

Figura II1.2.6.3. Microestructura para el quinto afio de servicio de la carpeta asfdltica (R5)
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Figura I11.2.6.4. Fractura puntual del cemento asfaltico

En contraste, en la microestructura de la serie simulado (S1 a S9), se observa que para
cualquier condicion (T y t) de prueba, el cemento asfaltico presenta una fractura por area y
nunca se llega a la formacion de los “hilos”. como se muestra en la figura I11.2.6.5. y que se
refleja en la diferencia entre los valores predichos por el modelo y los reales (ver figura

M.2.4.1)

Figura II1.2.6.5. Microestructura tipica para cualquier temperatura y tiempo de la serie
(S1aS9)




I11.3. Modelacion del envejecimiento del cemento asfaltico

II1.3.1. Cemento asfiltico patrén con envejecimiento simulado (CAPS)

El cemento asfaltico patron fue sometido a la simulacion del envejecimiento acelerado en
las mismas condiciones de tiempo y temperatura que los especimenes cilindricos de mezcla
asfaltica del capitulo I11.2.3.3, que fueron determinadas por un disefio experimental
factorial 3, colocados en un horno convencional, en recipientes de aluminio formando una
pelicula de cemento asfaltico de 900 pm de espesor de acuerdo con la norma ASTM D 6.

La tabla II1.3.1.1 muestra el cambio en porcentaje para cada condicion.

Tabla I11.3.1.1. Pérdidas de cemento asfaltico para un diserio factorial 3

Serie PS T (°C) t (dias) PC (%)
CAPSI 60 24 0.00
CAPS2 60 36 0.00
CAPS3 60 48 0.00
CAPS4 80 24 0.14
CAPS5 80 36 0.15
CAPS6 80 48 0.17
CAPS7 100 24 0.41
CAPS8 100 36 0.43
CAPS9 100 48 0.48

Donde: CAPS significa cemento asfaltico patrén simulado, PC significa pérdida por calentamiento.

Se observa que la pérdida de material por calentamiento tiene mayor dependencia de la
temperatura que del tiempo, el porcentaje de perdida por calentamiento maximo permitido

es 1.1 %, por lo que este cemento asfaltico es adecuado para elaborar mezclas asfalticas.

I11.3.2. Cemento asfaltico recuperado (CAR)

La extraccion del cemento asfaltico de las muestras de la mezcla asfaltica se realizé de
acuerdo con la norma ASTM D 5404, ya que se obtiene un cemento asféltico recuperado
(CAR) que no presenta cambios con respecto a cuando se encontraba formando la mezcla
asfaltica. Los especimenes cilindricos de la serie RS y los corazones con envejecimiento
real de las series RR fueron destruidos sobre una superficie metalica limpia por medio de

golpes con un martillo.
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A las mezclas resultantes de cada miembro de la serie RS y RR, se les coloco en un
recipiente y se les agrego cloruro de metileno hasta cubrirlas completamente, se coloc bajo
una campana de extraccion y se dejo un tiempo de 30 minutos para permitir que el reactivo
separara el cemento asfaltico del agregado pétreo. Cuando el agregado pétreo se observo
limpio de cemento asfaltico se hizo pasar por un tamiz para retenerlo y obtener la solucion

de cemento asfaltico-cloruro de metileno.

Tabla 111.3.2.1. Cantidad de cemento asfaltico recuperado (CAR)

Serie RS Mezcla Asfaltica (g) | Cantidad recuperada (g)
CARSI1 3600 120
CARS2 3600 120
CARS3 3600 120
CARS4 3600 120
CARSS 3600 120
CARS6 3600 120
CARS7 3600 120
CARSS 3600 120
CARS9 3600 120
Serie RR

CARRI1 1800 60
CARR2 1800 60
CARR3 1800 60
CARR4 1800 60
CARRS 1800 60

Donde: CAR significa cemento asfaltico recuperado, S significa Simulado y R significa real. CARSI es el
cemento asfaltico recuperado de la condicion de simulacion para tiempo y temperatura no. 1.

La solucion fue colocada en un matraz de bola de 500 mL de capacidad, se instald el
sistema de evaporacion como lo indica la norma ASTM D 5404, a saber; inicialmente el
bafio de aceite a 140 °C, 5.3 KPa de vacio, 500 mL/min de gas nitrégeno a 40 rpm. Cuando
visualmente no se observaba condensacion de cloruro de metileno, se cambiaron las
condiciones por 15 minutos a 80 KPa de vacio, 600 mL/min de gas nitrogeno y 45 rpm.
Finalmente se colocd el matraz de bola en un horno convencional a 165 °C para poder
vaciar el cemento asfaltico a un recipiente para posteriormente realizar las pruebas
necesarias para la caracterizacion y modelacion del envejecimiento, la cantidad de CAR se

muestra en la tabla I11.3.2.1.
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I11.3.3. Propiedades reolégicas del cemento asfaltico

A los CA de la serie RS, RR y PS se colocaron en moldes de aluminio para realizar pruebas

de adherencia, dureza y penetracion. La adherencia y dureza se midieron en un

Texturometro TAX-T2 a 25 °C, y la penetracion en el equipo citado en la norma ASTM D

5 a 25 °C. Existen otras pruebas convencionales que se le hacen la cemento asféltico para

caracterizarlo (ver 1I1.1), pero en este estudio no se realizaron, ya que en todas éstas se

necesita calentar a los CA, y consecuentemente, el calor puede alterar el contenido de las

FC y de los C=0.

Tabla I11.3.3.1. Resultado de las propiedades reologicas de los CAR

Nombre Adherencia (kg) Dureza (kg) Penetracion (dmm)
CA 0.38 0.54 60
CARSI1 0.32 0.60 60
CARS2 0.27 0.67 50
CARS3 0.23 0.72 43
CARS4 0.27 0.65 50
CARSS 0.23 0.70 45
CARS6 0.20 0.80 40
CARS7 0.25 0.71 45
CARSS 0.20 0.80 40
CARS9 0.15 0.90 35
CARRI 0.38 0.55 55
CARR2 0.35 0.63 50
CARR3 0.25 0.71 40
CARR4 0.20 0.80 35
CARRS 0.20 091 30
CAPSI 0.37 0.55 60
CAPS2 0.36 0.60 58
CAPS3 0.35 0.64 55
CAPS4 0.36 0.69 52
CAPSS 0.35 0.72 48
CAPS6 0.34 0.75 46
CAPS7 0.35 0.78 43
CAPS8 0.34 0.81 4]
CAPS9 0.33 0.83 40

Donde: Los valores presentados son el promedio de tres determinaciones, dmm significa décimas de

milimetro.

La prueba de penetracién (ASTM D 5) para 100 g, 5 segundos a 25 °C es una medida

indirecta de la viscosidad del cemento asfaltico, para valores altos de penetracion, en
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décimas de milimetro, se tiene valores bajos de viscosidad y, viceversa. Lee en 1968
extrajo cemento asfaltico de especimenes cilindricos tipo Marshall envejecidos a 65 °C en
un horno convencional y en carreteras del estado de Texas (ver 1.2), el comportamiento de
las propiedades reoldgicas de esta investigacion y los resultados de Lee se muestran en la

figura I11.3.3.1 y 111.3.3.2 para la simulaci6n y el real respectivamente.

Figura 111.3.3.1. Comparacion del cambio en la penetracion (AP) en muestras simuladas
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Figura I11.3.3.2. Comparacion del cambio en la penetracion (AP) en muestras reales
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En el eje de las abscisas se consigna el tiempo de envejecimiento real en meses y en dias
para el simulado, en el eje de las ordenadas se consigna el cambio en la penetracién, como
AP = Pi — Pf, donde Pi es el valor de la penetracion para la muestra de referencia y Pf es el
valor de la penetracion de las muestras de las series RS y RR. Se debe considerar que las
muestras de referencia para esta investigacion y para la de Lee, tenian valores iniciales de
penetracion diferentes por ser climas distintos y que los datos reportados por Lee fueron el
cambio en la penetracion. Se observa en las graficas que la tendencia de (AP) para las
muestras simuladas y reales son semejantes, entonces el procedimiento de simulacion
empleado en esta investigacion fue el adecuado. El cemento asfaltico tiene valores menores

de penetracion y consecuentemente valores mayores de viscosidad conforme se envejecen.

Como el cemento asfaltico es un adhesivo natural, es importante determinar el cambio en la
dureza y en la adherencia del cemento asféltico con el agregado pétreo, mientras éste se
envejece. El comportamiento del incremento de la dureza y la adherencia se muestran en la

figura 111.3.3.3, 111.3.3.4 y 111.3.3.5 para los CARS, CAPS y CARR respectivamente.
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Figura I11.3.3.3. Incremento de la dureza y la adherencia para CARS
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Figura I11.3.3.4. Incremento en la dureza y la adherencia para CAPS
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Figura I11.3.3.5. Incremento en la dureza y la adherencia para CARR

100 4

RS
&
R4 .-
080 1 AT
R3 "
R2 ¥y
g
a 060 Rl
N
g ke a -
<
>
-]
=
=
§040
""""""""""" .""'"4--“__'_
< RI e
R2
el
020 R3 e O -
R4 RS
000 - —~ . . . . . . . . . . . ;
0 4 8 12 16 20 24 28 32 36 40 44 48 52 56 60
t (dias)

I""' Dureza --o- Ad.herencxal

En el eje de las abscisas se consigna el tiempo de envejecimiento real en meses y en dias
para el simulado, en el eje de las ordenadas se consigna el incremento en la dureza y la
adherencia en kilogramos. En la figura II1.3.3.3. se puede observa que la adherencia tiende
a disminuir y la dureza a incrementarse conforme transcurre el tiempo de tratamiento, en
contraste, en la figura I11.3.3.5 se observa que la adherencia tiende a disminuir, pero tiene
un valor minimo donde se estabiliza, y la dureza sigue incrementandose hasta que
posiblemente se estabilice en un valor maximo. Las series simuladas no presentaron un
valor maximo y minimo de las propiedades reoldgicas del material en donde se estabilizan.
De la figura I11.3.3.5 se observa que la adherencia tiende a un valor minimo a los 60 meses,
en contraste la dureza alcanza su maximo valor, evaluando la tendencia de los datos, hasta
los 100 meses. De la figura I11.3.3.4. se observa que los CAPS se vuelven mas cohesivos
para condiciones de tiempo y temperatura mas severos, en contraste su adherencia no se ve

modificada.

102



Para determinar el efecto de las propiedades reologicas del cemento asfaltico sobre las
mecanicas de la mezcla asfaltica se pueden considerar los cambios de dichas propiedades

durante el tiempo, para la serie RR.

Tabla 111.3.3.2. Cambio en las propiedades mecanicas y reoldgicas

Tiempo (mes) AL AF AA AC
0 0 2.30 0.00 0.00
12 312 2.39 0.00 0.01
24 602 2.49 0.03 0.09
36 857 2.56 0.13 0.17
48 1120 2.57 0.18 0.26
60 1325 255 0.18 0.37

Donde AL es el cambio en la resistencia a la carga, AF es el cambio al flujo copiadas de la
tabla I11.2.5.1 y II1.2.5.2. respectivamente. AA es el cambio en la adherencia y AC es el
cambio en la dureza calculadas de la tabla I11.3.2.1 como AA (o C) = A( o C)i — A(o C)f,
donde A(o C)i es el valor de la adherencia(o dureza) para la muestra de referencia y A(o
O)f es el valor de la adherencia(o dureza) de la muestras con envejecimiento real. Los datos
de la tabla II1.3.3.2 se ajustaron por regresion de minimos cuadrados a una linea recta. Las

ecuaciones resultantes del ajuste se muestran en la tabla I11.3.3.3.

Tabla III.3.3.3. Ecuaciones resultantes del ajuste

Propiedad independiente Propiedad dependiente R’
= m (x) +b
AL 5440 AA 227 0.8945
AL 3302 AC 198 0.9362
AF 0.9038 AA 2.4251 0.8415
AF 0.9592 AC 2.3578 0.8347

De la tabla anterior se observa que la resistencia a la carga es mas “sensible” o dos veces
mas dependiente de la adherencia que de la dureza del cemento asfiltico y que la
resistencia al flujo depende en la misma magnitud de la adherencia y de la dureza.
Conforme pasa el tiempo de servicio de la carpeta asfltica, el cemento asfaltico va
perdiendo la propiedad de mantener ligados a los agregados pétreos (ver III.2.6),
consecuentemente cuando es sometida a esfuerzo de compresion debido al paso de
vehiculos, los agregados pétreos se separan e inician una grieta microscopia como la

mostrada en la figura I11.3.3.6.

103



Figura I11.3.3.6. Formacion de una grieta microscopica debida a la perdida de adherencia
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Dentro de la grieta microscdpica el cemento asfaltico empieza a desprenderse del agregado
pétreo en sitios localizados y permanece adherido a sitios preferenciales de alta area
superficial (angulares o rugosos), € incrementa su fuerza de dureza intermolecular, donde

los extremos se ven perfectamente adheridos al agregado pétreo, como se muestra en la

figura I11.3.3.7

Figura II1.3.3.7. Sitios preferenciales de adherencia del cemento asfaltico
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Los hilos de cemento asfaltico estan anclados al agregado pétreo por fuerzas

intermoleculares tipo Van deer Waals de baja energia, debido a las cargas superficiales del
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agregado pétreo y del cemento asfaltico (ver II1.1.1.2), los cuales son destruidos cuando se
la mezcla asfaltica se calienta a 100 °C o cuando se agregan disolventes polares como
CHyCl,. En la grieta microscopica, el cemento asfaltico queda expuesto e inicia
nuevamente el proceso de envejecimiento en el cual el cemento asfaltico disminuye su
propiedad de adherencia con los agregados pétreos y cuando la carpeta es sometida a
carga, la abertura de la grieta se incrementa y sucesivamente se repite este proceso, que
puede tomar 10 aflos por registros estadisticos de la SCT, hasta que se forma una grieta
mayor que se extiende desde la superficie hasta todo el espesor de la carpeta asfaltica,

dandole una aspecto de reticula uniforme como la mostrada en la figura I11.3.2.8.

Figura I11.3.3.8. Aspecto reticular de la carpeta asfaltica envejecida

II1.3.4. Cambio en la concentracion de las fracciones congeladas

En el capitulo II1.2 se observé un incremento cualitativo de oxigeno y la evaporacion,
determinado por VM, de algun componente del cemento asféltico, el cual no se pudo
conocer, para el envejecimiento simulado ni para real. Habiendo conocido el
comportamiento macroscopico de la mezcla asfiltica, el hecho de identificar su
comportamiento microscopico, se torna muy importante. Se han empleado técnicas de
difraccién de rayos X para medir cristalinidad del cemento asfaltico a temperatura de —0°C

a —70°C, encontrando que todas las fracciones de solubilidad (asfaltenos, aromaticos
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polares, aromaticos nafténicos y saturados) presentan cierto grado de cristalinidad, aunque
mayoritariamente es un material amorfo asociado a las diferentes fracciones®”. La técnica
de calorimetria de barrido diferencial (DSC) ha sido ampliamente usada para la
caracterizacion las propiedades térmicas y la fusion de las fracciones congeladas del
cemento asfaltico con resultados muy precisos y reproducibles. Las fracciones cristalinas

43 ademas se ha

han sido relacionadas con las propiedades reoldgicas del cemento asfaltico
establecido que las fracciones congeladas que se funden estan conformadas por
hidrocarburos de pesos moleculares bajos(44) (alrededor de 1200 Daltons) los cuales estan

presentes en las fracciones de aromaticos polares, aromaticos nafténicos y saturados.

Para tener un panorama general del comportamiento térmico de los cementos asfalticos, a
los CARS, CARR y CAPS, se les realiz6 un termograma por calorimetria diferencial de
barrido (DSC) desde —70 °C a 500 °C, con un gradiente de temperatura de 10 °C/minuto
con 1 mg de muestra, en un crisol de aluminio de 40 pL. En los termogramas resultantes
(figura I11.3.4.1) para todas las series, se observaron 3 transiciones vitreas, las cuales no han
sido reportadas y se requieren mas estudios, a saber; Tg; =-56.39, Tg, = 425.71 °C, Tgz =
467.18 °C, sin embargo podria ser una degradacion quimica, también esta presente un pico
de fusién de 116.5 °C a 403.37 °C y un ligero cambio en las fracciones congeladas (-0°C a
80 °C), pero por haberse probado una muestra mas pequefia que la recomendada se tuvo
baja resolucion en los datos y consecuentemente no fue posible cuantificar las fracciones

congeladas.
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Figura 1I1.3.4.1. Termograma tipico de las series de prueba -70 a 500 °C
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Tomando en cuenta que la primera transicion vitrea ocurre en un intervalo de temperatura
baja (- 56°C) y que el cambio de concentracion de FC se da en el intervalo de 0 a 80 °C,
ademas la temperatura media sobre la carpeta asfaltica en servicio es 50°C y en los
especimenes cilindricos tratados en el horno a 100 °C como méximo. Un termograma a
temperatura menor a 200 °C es adecuado para cuantificar la concentracion de FC, por lo
que el intervalo de la nuevas corridas fue de —70 a 200°C, con un gradiente de temperatura
de 5 °C/minuto y 5 mg de muestra, en un crisol de aluminio de 40 pL. En los termogramas
resultantes (figura I11.3.4.2) para todas las series (Sla S9, Rla R5 y PS1 a PS9) se observo
la transicién vitrea, Tg, =-56.39 y un cambio mas claro en el 4rea de las fracciones

congeladas con una buena resolucion en los datos, que fue posible cuantificarlas.
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Figura 1I1.3.4.2. Termograma tipico de las series de prueba —70 a 200 °C
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Se observo que el area de los dos picos endotérmicos traslapados, conocidos como
fracciones congeladas, disminuye para tiempos mayores de envejecimiento real o
tratamiento mas severos en el horno. Al tener una disminucion en esta sefial significa que
algin componente del cemento asfaltico que forma la carpeta asfaltica, disminuye su
concentracion, por lo que se propuso una cinética de cambio de concentracion de las
fracciones congeladas [FC] para conocer la energia de activacion, la velocidad de reaccién

y ponderar el tipo de mecanismo de la reaccion.

Para la serie RS se puede plantear una cinética del cambio de concentracion de las FC
([FC)/[FC]o) por efecto de la temperatura del tipo Arrhenius, los datos de [FC] se
agruparon de acuerdo a la temperatura (T) y tiempos (t) de tratamiento térmico, como se
muestra en la Tabla I11.3.4.1. Para plantear la cinética se grafico el tiempo (t) en dias contra
el cambio de concentracion ([FC]/[FCJo), se ajusto por regresion de minimos cuadrados, se
determind k como la pendiente de la ecuacion ajustada, se calculd In k y se grafico contra el

inverso de la temperatura en grados Kelvin, los datos se muestran en la Tabla I11.3.4.2. Para
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la serie PS y RR no se pudo plantear una cinética de cambio de concentracion de FC, ya

que los PS no presentaron ningtin cambio y los RR solo tenian datos para la temperatura

ambiente de Querétaro, T = 20°C.

Tabla I11.3.4.1. Cambio de concentracion del cemento asfaltico

Serie T (°C) t (dias) [FC] [FC)/[FC]o
CA Ambiente 0 [AJo=0.5325
Sl 60 24 0.5315 0.9981
S2 60 36 0.5305 0.9962
S3 60 48 0.5297 0.9947
S4 80 24 0.5305 0.9962
S5 80 36 0.5293 0.9940
S6 80 48 0.5280 0.9915
S7 100 24 0.5295 0.9944
S8 100 36 0.5282 0.9919
S9 100 48 0.5265 0.9887
t(meses)
R1 20 12 0.5305 0.9962
R2 20 24 0.5265 0.9887
R3 20 36 0.5215 0.9793
R4 20 48 0.5185 0.9737
RS 20 60 0.5132 0.9638
t (dias)
CAPS1 60 24 0.5325 1.0000
CAPS2 60 36 0.5325 1.0000
CAPS3 60 48 0.5325 1.0000
CAPS4 80 24 0.5325 1.0000
CAPSS 80 36 0.5325 1.0000
CAPS6 80 48 0.5325 1.0000
CAPS7 100 24 0.5325 1.0000
CAPS8 100 36 0.5325 1.0000
CAPS9 100 48 0.5325 1.0000

Donde: T significa temperatura a la cual fueron tratados térmicamente, t significa tiempo de la duracion del

tratamiento y [FC] concentracién de la fraccion congeladas.
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Tabla I11.3.4.2. Datos para la cinética de cambio de concentracion de la serie RS

Seric | T(°C) | t(dias) k R’ Ink /T (1°PK)

S 60 24

s2 60 36 1.41E-04 0.9959 -8.86675 0.0030
S3 60 43

S4 80 24

S5 80 36 1.97E-04 0.9994 -8.53231 0.0028
S6 80 43

s7 100 24

S8 100 36 2.37E-04 0.9939 -8.86675 0.0027
S9 100 43

R1 20 365

R2 20 730

R3 20 1095 2.24E-05 0.9946 K=Ko 0.0034
R4 20 1460

RS 20 1825

De la grafica In k y 1/T para las series S, se ajustd a una ecuacion lineal por minimos

cuadrados, los resultados se muestran en la tabla 111.3.4.3.
Tabla I11.3.4.3. Energias de activacion para [FC] de los RS

Ecuacion R? -Ea/R R Ea Ea Ea
°K J/°K-mol | J/mol KJ/mol |Kcal/mol

Ink=-1620.963 1/T -3.982 | 0.9826 | 1620.963 8314 |13476.69| 1348 3.22

La energia de activacion para esta reaccion es de 13.48 KJ/mol que equivalen a 3.22
Kcal/mol, la ecuacion para calcular la velocidad de reaccion especifica dependiente de la
temperatura (T en °K) es:

-1621

InK =-3.9823 + == R*=0.9826......cceoerererrerrnenn. (21)
-le2t
K=0.0186e T (dia™) oo (22)
-1621 dFC
. =0.0186¢ ' o (6010106 1T ) [SE—————————— (23)
t

Para valores de energia de activacién de 0 a 10 Kcal/mol, el mecanismo de reaccion
propuesto®” es una difusion superficial, por lo que el fendmeno que se presenta al
disminuir la concentracion de las FC determinado en los termogramas es la difusion de las

Fracciones Congeladas (Drc.ma) en mol/dia, descrita por la ecuacion 23.
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Para los valores del cambio en la concentracion de la FC de las series RR, se realizo la
grafica del tiempo en dias contra [FC]/[FC]o, donde se determing la constante de reaccion a
T = 293.15 °K (20°C), después se evaluo la constante de reaccion para la misma

temperatura en la ecuacion 22, los resultados se muestran en la tabla I11.3.4.4.

Tabla 111.3.4.4. Velocidad de reaccién simulada y real

Condicion T (°C) T(K) Ea/T | exp(Ea/T) K (mol/dia)
Real 20 293.15 2.24E-05
Calculada 20 293.15 |-5.5296| 3.97E-03 7.38E-05

Donde se observa que Kcaculada = 3 Kreat, 0sea, que la velocidad de difusion de las FC
cuando fue tratado térmicamente en el horno es 3 veces mas rapido que cuando se
encuentra en servicio en el medio ambiente como constituyente de la carpeta asfaltica en
servicio, lo cual coincide con 3 ciclos de 8 horas diarias a que esta expuesta al sol la carpeta
asfaltica.

IIL1.3.5. Oxidacion de los CARS, CARR y CAPS

De manera alterna a la difusion de las FC al medio ambiente, cierta cantidad de oxigeno es
incorporado al cemento asfaltico, tal como se detecté de manera cualitativa en I1.6.2, por lo
que al cemento asfaltico de las series RS, RR y PS se les determind la respuesta a la
excitacion vibracional por energia infrarroja mediante la transformada rapida de Fourier
(FT-IR). La técnica de FT-IR ha sido empleada para monitorear el crecimiento de la sefial
en la banda del grupo carbonilo como una forma de conocer el envejecimiento. Se decidio
emplear esta técnica para conocer, cuantificar, generar un modelo cinético y ponderar un

mecanismo de la oxidacion del cemento asfaltico asociada al envejecimiento.
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Tabla 111.3.5.1. Area del grupo carbonilo para las condiciones de envejecimiento

Serie T t (dias) [C=0] [C=0)/[C=0]o
CA Ambiente 0 [AJo = 744.58
S1 60 24 761.86 1.0125
S2 60 36 765.48 1.0130
S3 60 48 770.56 1.0136
S4 80 24 764.12 1.0129
S5 80 36 770.12 1.0137
S6 80 48 775.36 1.0145
S7 100 24 786.10 1.0359
S8 100 36 793.35 1.0374
S9 100 48 802.25 1.0381
t(meses)
R1 20 12 762.23 1.0093
R2 20 24 775.36 1.0750
R3 20 36 786.35 1.1273
R4 20 48 794.15 1.1527
RS 20 60 810.25 1.2049
t (dias)
CAPSI 60 24 753.86 1.0125
CAPS2 60 36 757.25 1.0170
CAPS3 60 48 759.72 1.0203
CAPS4 80 24 764.16 1.0263
CAPS5 80 36 767.75 1.0311
CAPS6 80 48 776.35 1.0427
CAPS7 100 24 781.31 1.0493
CAPS8 100 36 787.45 1.0576
CAPS9 100 48 795.95 1.0690

Donde: T significa temperatura a la cual fueron tratados térmicamente, t significa tiempo de la duracién del
tratamiento.

Para realizar el FT-IR a los CARS, CARR y CAPS en el modo de transmitancia, se
deposito un gramo del CA en un sustrato de silicio puro que es transparente a la energia
infrarroja, se colocé en un horno convencional a 120 °C inclinado con un angulo de 30
grados durante media hora, para permitir que el asfalto formara una capa delgada, para una
misma cantidad de CA, que permitiera realizar mediciones a través del sustrato y tener una
determinacion cuantitativa de la banda caracteristica del grupo carbonilo. De los
espectrogramas resultantes se observo un cambio en la senal de 1540 cm™ a 1670 cm™,
como se muestra en la figura 111.3.5.1, la cual se identifico con la base de datos como el
grupo carbonilo. Como éste grupo es el resultado de la oxidacion de algunos componentes
del cemento asfaltico, se planted una cinética de oxidacion considerando que la
concentraciéon de grupos carbonilos en el cemento asfaltico [C=O] cambia conforme

cambia el area de la sefial del pico en el espectrograma. Con la ayuda de un software
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comercial se cuantifico el area sobre la curva, los datos resultantes se muestran en la tabla
I11.3.5.1.

Figura Il1.3.5.1. Serial del grupo carbonilo para los CAR
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Para los CARS y CAPS se puede plantear una cinética del cambio de concentracién por
efecto de la temperatura del tipo Arrhenius, los datos se agruparon de acuerdo a la
temperatura (T) y tiempo (t) de tratamiento térmico. Para plantear la cinética se grafico el
tiempo (t) en dias contra el cambio de concentracion ([C=0]/[C=O]Jo), se ajusté por

regresion de minimos cuadrados, se determind k como la pendiente de la ecuacion ajustada,

se calculd In k y se graficé contra el inverso de la temperatura en grados Kelvin. Se calculd
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la cinética para los CAPS, los datos se muestran en la Tabla I11.3.5.2, y después se hizo
para los CARS y los CARR, los datos de muestran en la tabla 111.3.5.4.

Tabla 111.3.5.2. Datos para la cinética de oxidacion para los CAPS

Serie T(°C) t (dias) K R’ InK I/T (1/°K)
PS1 60 24

PS2 60 36 3.28E-04 0.9919 -8.02272 0.0030
PS3 60 48

PS4 30 24

PS5 80 36 6.82E-04 0.9467 -7.29026 0.0028
PS6 80 48

PS7 100 24

PS8 100 36 8.19E-04 0.9914 -7.10712 0.0027
PS9 100 48

De la grafica In k y I/T para la serie PS, se ajusté a una ecuacién lineal por minimos

cuadrados, los resultados se muestran en la tabla I11.3.5.3.

Tabla I11.3.5.3. Energias de activacion para los CAPS

Ecuacion R? -Ea/R R Ea Ea Ea
°K J/°K-mol | J/mol KJ/mol | Kcal/mol

In k=-2874.748 1/T + 0.6844 | 0.9122 | 2874.748 8.314 |23900.65| 23.90 5.71

La energia de activacion para esta reaccion es de 23.90 KJ/mol que equivalen a 5.71
Kcal/mol, la ecuacion para calcular la velocidad de reaccion especifica dependiente de la

temperatura (T en °K) es:
- 2875

InK =0.6844 + R*=0.9768.....ccovevvreerereennn. (24)
-2875
K=2e T (dia") oo, (25)
-2875
ro=2¢ T Y= (molidia)......coor (26)

dt

Para valores de energia de activacion de 0 a 10 Kcal/mol, el mecanismo de reaccion

propuesto®” es una difusion superficial, por lo que el fendmeno que se presenta al
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incrementarse la concentracién de grupos carbonilos detectada en los termogramas es la

difusion del oxigeno al cemento asfdltico (Dox.ca) en mol/dia, descrita por la ecuacion 26.

Tabla 111.3.5.4. Datos para la cinética de oxidacion para los CARS

Serie | T(°C) t (dias) K R’ In K 1/T (1/°K)

Sl 60 24

S2 60 36 4.81E-05 0.9971 -9.94170 0.0030
S3 60 48

S4 80 24

S5 80 36 6.66E-05 0.9999 -9.61692 0.0028
S6 80 48

S7 100 24

S8 100 36 9.18E-05 0.9517 -9.29618 0.0027
S9 100 48

RI 20 365

R2 20 730

R3 20 1095 1.07E-05 0.9807 K=Ko 0.0034
R4 20 1460

RS 20 1825

De la grafica In k y 1/T para las series S, se ajusté a una ecuacion lineal por minimos

cuadrados, los resultados se muestran en la tabla I111.3.5.5.

Tabla I11.3.5.5. Energias de activacion para los CARS

Ecuacion R? -Ea/R R Ea Ea
°K J/°K-mol | J/mol KJ/mol | Kcal/mol
In k =-2004.285 1/T - 3.931 0.9992 | 2004.285 8.314 |16664.62| 16.66 3.98

La energia de activacion para esta reaccion es de 16.66 KJ/mol que equivalen a 3.98

Kcal/mol, la ecuacion para calcular la velocidad de reaccién especifica dependiente de la

temperatura (T en °K) es:

InK =-3.9306 + R?=0.9992
K=0019¢ T (dia")
-2004
feg =0.0196¢ T d(Cd‘l 9 (mol/dia)

-2004
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Para valores de energia de acinacion de 0 a 10 Kcal/mol, el mecanismo de reaccion
propuesto ~~ es una difusion superficial, por lo que el fendmeno que se presenta al
incrementarse la concentracion de grupos carbonilos detectada en los termogramas es la

difusion del oxigeno al cemento asfaltico de la mezcla asfiliica (Dox-cama) en mol dia.

descnita por la ecuacion 29.

Para los valores del incremento en la concentracion del grupo carbonilo de la serie RR. se
real1zo 3 grafica del uempo en dias contra [C=0]/[C=0]o, donde s¢ determing la constanie
de reaccién a T = 29315 °K (20°C). después se evaluo la constante de reaccion para la

misma temperatura en .2 ecuacion 23. los resultados se muestran en la tabla I11.3.5.6.

Tabla HI'3.5.6. Velocidad de reaccion simulada v real

I' Cezéiion TCC) | T Ki -E27 apiZzT K (mol c:z
Dox.cama
Reaz. 20 29313 een ESLZ
Dixcama
Caiculadz 20 293.13 -6.8361 1.07E-G3 2 11E-02
DOX-C.Q | i |
Cz.cuziz 20 253 18 -9 8(73 S S0E-G3 1.10E-04 ‘

Donde se observa cue K. . ... = 2 Ky, 0sea, que la velocidad de oxidacion del cemento
asfaluco qua rue tratado térmicamente en ¢! hormo es 2 veces mas rapido que cuando sz
encLenira en senvicio en el medio ambiente como constituvente ce i3 carpeia asialtica 22
servisie

V4l

La energia dz difusion de las fracciones congeladas al medio ambiente, Dgc.v, de Ea =
3.22 Kcalmol v la energia de difusion de oxigeno al cemento asfaluco de ia mezc.a
astaltica. Dna-ams de Ea = 3.98 Kcal mol, s¢ obsenva que la carpeta asiaitica tiene la
misma capacidad para evaperarse gue para oxidarse. La energia de difusion del oxigeno al

cemento zsfaltico, Ea = 3.71 Kcai mol. se observa cue es 1.5 vaces mavor que la Ea =3.98

Kcal mol, por lo que el agregado pétreo promueve la oxidacion del cemento asiainco

Las consiantes de reaccion K-D:-aga = ~.33E-05 v K-Dox.cama = 2.11E-0F para ¢ caso
simulado v K-Dgc.aa = 2.24E-05 + K-Dox.cama = 1.07E-0F para e} caso real indican que el
cemento asfance tiene mayor facilidad para difundirse a. medio ambiente gue para

oxidarse mientras se enverecs oo forma simulada o rea. dentro de la mezcla asiziica En
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contraste la constante de reaccion del cemento asfaltico K-Dox.ca =1.10E-04 y K-Drc.ma =
0, indican que tiene mayor facilidad para oxidarse que para difundirse al medio ambiente y

que se oxida mas cuando esta conformando la mezcla asfaltica.

Para relacionar la respuesta macroscopica de la volatilizacion del material (VM) con la
respuesta microscopica Dca.ma Yy Dox-ca se graficaron los valores del cambio en el peso
determinado en las muestras recuperadas de carpeta asfaltica contra el tiempo de
envejecimiento en dias, se determinaron las pendientes de las grafica, ya que representan la

velocidad con la cual algin material se sale. Los resultados se muestran la tabla I111.3.5.7.

Tabla I11.3.5.7. Constante de reaccion simulada, real y VM

t (afios) t (dias) T(°K) Pendiente K Dcama K Dox.ca
0 0 293.15
1 365 293.15 2.71 E-02 Simulado Simulado
2 730 293.15 2.25 E-02 7.38E-05 2.11E-05
3 1095 293.15 1.72 E-02
4 1460 293.15 1.24 E-02 Real Real
5 1825 293.15 7.6 E-03 2.24E-05 1.07E-05
6 2190 293.15 7.6 E-03

Como se observa en la grafica 111.2.4.3, la ecuacién que describe la volatilizaciéon de
material es de segundo grado dependiente del tiempo y de la temperatura por lo que se tiene
una pendiente para cada dos coordenadas. Se observa que la perdida de material en peso se
estabiliza hasta el quinto afio después de haber sido construida la carpeta asfaltica, el valor
de la velocidad de pérdida macroscopica de material es dos ordenes de magnitud mayor que
las determinadas por las cinéticas de difusion, por lo que el cambio de peso determinado en
los especimenes cilindricos podria estar asociado a otros proceso de pérdida de material
como puede ser la consolidacion de carpeta asfaltica por el paso de los vehiculos, el arrastre
de material por medios mecanicos como agua y friccion de las llantas, y por infiltracion de
minerales desde la base hidraulica a la carpeta asfaltica y evidentemente a los procesos de

difusion de las FC y de difusion de oxigeno hacia el cemento asfaltico.

I11.3.6. Componentes del cemento asfaltico involucrados en el envejecimiento
Para conocer los componentes que estan asociados a la difusion de materia, debemos

considerar el modelo micelar del cemento asféltico, ya que no se le puede escindir en los
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elementos quimicos. Las series de prueba RS y RR fueron separadas en sus cuatro
fracciones de solubilidad de acuerdo con la norma ASTM D 4124. La serie PS se omiti6

por que no presento difusion de las fracciones congeladas.

Considerando que el promedio del contenido de asfaltenos es de 10 %, y atendiendo a la
recomendacion de la norma, 5 g de cemento asfaltico fueron disueltos en 200 mL n-
Heptano en un matraz Erlenmeyer de 500 mL de capacidad, se calent6 a 100 °C durante %2
hora con agitacion magnética lenta a reflujo, se dejo enfriar y se le coloco un tapédn de hule,
se dejo reposar 12 horas. Como después del tiempo de reposo, se observo la precipitacion
de los asfaltenos, la solucion fue filtrada por medio de un tamiz de papel a través de crisol
Goodch, con lo que se separaron los asfaltenos y los maltenos (petrolenos) segun el modelo
micelar expuesto en el capitulo de los antecedentes. Los asfaltenos fueron retenidos en el
filtro de papel y posteriormente fue secado en un horno a 104 °C hasta peso constante. La
solucion de maltenos y n-C; fueron concentrados hasta 20 mL en un matraz Erlenmeyer de
100 mL de capacidad por destilacién del n-C;. La solucion n-C;-petrolenos fue vaciada
lentamente por la pared en una columna cromatografia de alumina calcinada F-20
previamente ensamblada como lo indica la norma y humedecida con 20 mL de n-Cs,
después se adicionaron 100 mL del primer reactivo de separacion (n-C5), se reguld el flujo
de la columna a de 2 mL/minuto para recuperar la fraccion de saturados (de color amarillo),
después se adicionaron 10 mL de una mezcla de metanol y tolueno al 50 % para recuperar
los fraccion de Aromaticos Nafténicos (de color amarillo a rojo ocre) y finalmente se
adicionaron 200 mL tricloroetileno para recuperar la fraccion Aromaticos Polares (de color
negro). Las fracciones fueron recuperadas en vasos de precipitados al final de la columna,
para después separar el solvente por medio de destilacion y recuperar la fraccion de

solubilidad para realizarle las pruebas correspondientes.
Las fracciones por solubilidad del cemento asfaltico que se obtuvieron fueron Asfaltenos

(As), Saturados (Sa), Aromaticos Nafténicos (AN) y Aromaticos Polares (AP) en los

porcentajes relativos que se muestran en las tablas 111.3.6.1 a la I11.3.6.3.
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Tabla I11.3.6.1. Fracciones recuperadas del cemento asfaltico (CA) patron

Fraccion Reactivo Solubilidad Recuperado
(%) (%)
As n-CoH,, 0.00 11.0
PA CH;-CCl, 100 36.8
NA CH,0H/C,H5-CH; (50%) 100 39.9
Sa n-C;H 100 12.3
Tabla I11.3.6.2. Fracciones recuperadas de la serie RS
Fraccion Recuperado (%)
S1 S2 S3 S4 S5 S6 S7 S8 S9
As 11.0 11.2 11.4 11.4 11.6 11.6 11.6 11.7 11.8
AP 36.8 36.7 36.6 36.6 36.5 36.5 36.5 36.5 364
AN 39.9 39.8 39.8 39.8 39.7 39.7 39.7 39.6 39.6
Sa 12.3 12.3 12.2 12.2 12.2 12.2 12.2 12.2 12.2
Tabla I11.3.6.3. Fracciones recuperadas para la serie RR
Fraccion Recuperado (%)
Rl R2 R3 R4 RS
As 11.2 11.8 12.2 12.6 12.9
PA 36.7 36.5 36.3 36.1 36.0
NA 39.8 39.5 394 393 39.1
Sa 123 12.2 12.1 12.0 12.0

Figura Il1.3.6.1. Cambio en el contenido de As, PA, NAy Sa para los CARS, CARR y CA
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En la figura I11.3.6.1, se observa que el contenido de maltenos disminuye y los asfaltenos se
incrementan conforme el cemento asfaltico se envejece. Es importante aclarar que esta
prueba permite caracterizar el porcentaje relativo de las fracciones de solubilidad del CA,
pero no determina el cambio de concentracion de cada uno ellos, por lo que es necesario

medirlo mediante las técnicas ya empleadas para el mismo fin en el apartado 111.3.4 y
111.3.5.

A las fracciones (tabla I11.3.6.1 a la tabla I11.3.6.3) de solubilidad de las series RS y RR, se
les determino las propiedades térmicas por medio de DSC de —-70 a 200 °C, con un
gradiente de temperatura de 5 °C/minuto para 5 mg de muestra, en un crisol de aluminio de
40 pL. Los termogramas tipicos obtenidos del cemento asfaltico total y de sus componentes

de solubilidad se muestran en la figura I11.3.6.2.

Figura I11.3.6.2. Termogramas para los componentes del cemento asfaltico =70 a 200 °C
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Como se observa en la figura anterior, las fracciones congeladas que cambian estan
presentes en las fracciones Aromaticos Nafténicos (AN), Aromatico Polares (AP) y
Saturados (Sa), lo que se conoce como maltenos o petrolenos. La Tg; = -56.39 también esta

presente en los termogramas de las fracciones NA, PA y Sa, y se registra a la misma
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temperatura que para el CA. Se nota que los asfaltenos no tienen influencia sobre

fracciones congeladas, ni tampoco sobre la Tg;.

La suma del contenido de fracciones congeladas para los AN, AP y Sa son iguales al
contenido de las FC de todo el CA, ver tabla I11.3.6.4, por lo que se puede decir en términos
mas especificos que la cinética de difusion de las fracciones congeladas determinada en
[11.3.4 corresponde a la difusion de fraccion de los maltenos (AN, AP y Sa) del cemento
asfaltico segun el modelo micelar. Lo cual coincide con los resultados encontrados por

Siddiqui‘®” por medio de difraccion de rayos X.

Tabla 111.3.6.4. Area de las fracciones congeladas para las condiciones de envejecimiento

Serie Contenido de [FC] para las fracciones de solubilidad [FC]
As AP AN Sa

CA 0.5325
S1 0 0.2151 0.2316 0.0848 0.5315
S2 0 0.2147 0.2311 0.0847 0.5305
S3 0 0.2144 0.2308 0.0845 0.5297
S4 0 0.2147 0.2311 0.0847 0.5305
S5 0 0.2142 0.2306 0.0845 0.5293
S6 0 0.2137 0.2300 0.0843 0.5280
S7 0 0.2143 0.2307 0.0845 0.5295
S8 0 0.2138 0.2301 0.0843 0.5282
S9 0 0.2131 0.2294 0.0840 0.5265
Rl 0 0.2147 0.2311 0.0847 0.5305
R2 0 0.2131 0.2294 0.0840 0.5265
R3 0 0.2111 0.2272 0.0832 0.5215
R4 0 0.2098 0.2259 0.0828 0.5185
RS 0 0.2077 0.2236 0.0819 0.5132

A las fracciones de solubilidad (tabla II1.3.6.1 a la tabla I11.3.6.3) para las series RS y RR,
se les determino la respuesta a la excitacion vibracional por energia infrarroja mediante la
transformada rapida de Fourier (FT-IR). Para realizar el FT-IR a los CA de las series RS y
RR en el modo de transmitancia, se deposito un gramo del CA en un portamuestras de
silicio puro que es transparente a la energia infrarroja, se coloc6 en un horno convencional
a 120 °C inclinado con un angulo de 30 grados durante media hora, para permitir que el
asfalto formara una capa delgada, para una misma cantidad de CA, que permitiera realizar
mediciones a través del portamuestras y tener una determinacion cuantitativa de la banda
caracteristica del grupo carbonilo. El diagrama tipico para cada fraccion y para el CA se

muestra en figura I11.3.6.3.
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Figura 111.3.6.3. Diagramas de FT-IR para los componentes del cemento asfaltico
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Tabla 111.3.6.5. Area del grupo carbonilo para las condiciones de envejecimiento

Serie Contenido de [C=0] para las fracciones [C=0] Total
As AP AN Sa

CA 744.58 744.58 744.58 744.58 744.58
S1 761.86 761.86 761.86 761.86 761.86
S2 765.48 765.48 765.48 765.48 765.48
S3 770.56 770.56 770.56 770.56 770.56
S4 764.12 764.12 764.12 764.12 764.12
S5 770.12 770.12 770.12 770.12 770.12
S6 775.36 775.36 775.36 775.36 775.36
S7 786.10 786.10 786.10 786.10 786.10
S8 793.35 793.35 793.35 793.35 793.35
S9 802.25 802.25 802.25 802.25 802.25
Rl 762.23 762.23 762.23 762.23 762.23
R2 775.36 775.36 775.36 775.36 775.36
R3 786.35 786.35 786.35 786.35 786.35
R4 794.15 794.15 794.15 794.15 794.15
RS 810.25 810.25 810.25 810.25 810.25

De los espectros resultantes se observo que la sefial de 1540 em™ a 1670 cm™, identificada

como el grupo carbonilo, esta presente con la misma intensidad en las cuatro fracciones.

Los investigadores han demostrado que todas las fracciones del cemento asfaltico se

oxidaban y que la respuesta de todas ellas es cuantitativamente igual a la respuesta de todo

el cemento asfaltico'®. Como las cuatro fracciones de solubilidad presentan la misma area

sobre la curva en la sefial de la banda correspondiente al grupo carbonilo evaluada por
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medio de un programa comercial, ver tabla II1.3.6.5, no se tienen los elementos para decir
en términos mas especificos si la cinética de difusion determinada en II1.3.5 corresponde a
la difusion de alguna fraccion del cemento asfaltico. Como el grupo carbonilo es soluble
en todos los reactivos empleados en la separacion de las fracciones de cemento asfaltico

(tabla II1.3.61.1), es necesaria una técnica mejor de separacion de estas fracciones'*?.
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OBSERVACIONES Y CONCLUSIONES

Con base a los resultados de esta investigacion, se pueden hacer las siguientes

observaciones y conclusiones:

1.

Al aumentar el contenido de extracto neutro pesado (ENP), la dureza del asfalto tipo
LD, disminuye y su adherencia se incrementa, con lo cual se pueden elaborar
mezclas asfalticas menos fragiles y con mejores propiedades mecanicas. Ademas
incrementa el contenido de fracciones congeladas (FC), las cuales tiene mayor
influencia sobre la adherencia que el contenido de grupos carbonilos (C=0). Como
el factor de cambio de las propiedades mecanicas de la mezcla asfaltica y reologicas
del cemento asfaltico es mas dependiente del factor de cambio de [FC] que del

factor de cambio de [C=0], entonces el contenido de las fracciones congeladas, es

la_propiedad del cemento asfaltico de mayor importancia en el fenémeno de
envejecimiento.

Como los modelos desarrollados para AL y AF presentan una diferencia de 18 y 20
% respectivamente comparados con los valores reales y éstas a su vez estan
relacionadas con las deficiencias de la construccion, el exceso de transito, es asi
como posiblemente los factores climaticos que no fueron considerados al inicio de

esta investigacion nos han llevado a errores de modelacion, por lo anterior si se

quiere disminuir esta diferencia o error de modelacion se deben considerar los

demas factores que fueron omitidos al plantear el disefio. En contraste, como el

modelo para VM present6 una diferencia o error de modelacion de 3 %, entonces el

procedimiento de simulacion del envejecimiento empleado en esta investigacion es

representativo de las condiciones de tiempo y temperatura reales, y la temperatura

es el factor ambiental que tiene mayor efecto sobre la cantidad de material que se

volatiliza en la mezcla asfaltica.

Cuando se determina cualitativamente el incremento de oxigeno en la mezcla
asfaltica de las muestras cilindricas con envejecimiento real y simulado, se observa

que este parametro es mayor en el exterior de la muestra que en el interior de la
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misma, porque las muestras tienen alta densidad y el oxigeno se incorpora con
mayor dificultad. También se observa que las muestras cilindricas con
envejecimiento simulado tienen hasta dos veces mas contenido de oxigeno que las

muestras con envejecimiento real, por lo anterior se puede concluir que el efecto

combinado de la temperatura y el tiempo es un factor que ademas de volatilizar al

cemento asfaltico (determinado por el modelo VM), favorece su oxidacion.

Cuando la mezcla asfaltica se envejece en un horno convencional (estufa), el
cemento asfaltico presenta una fractura por area. Este fenomeno es igual al
observado en muestras de mezcla asfaltica con envejecimiento real para los
primeros afios. Después se observa una pérdida de adherencia del cemento asfaltico
con el agregado pétreo en muestras de mezcla asfaltica sometida a condiciones
reales, mas aun se observa la formacion de hilos que provocan una fractura puntual
ademas de una caramelizacion o steric hardening. En el envejecimiento real la suma
de los esfuerzos de ruptura para generar la fractura por area y puntal tiene un valor
similar al esfuerzo de ruptura para generar la fractura por area en el envejecimiento
simulado en edades menores y diferentes para edades mayores, de aqui se infiere

que las propiedades mecanicas de las muestras cilindricas con envejecimiento

simulado tienen valores similares a aquellas muestras envejecidas en condiciones

reales a edades tempranas, pero dichas propiedades empiezan a diferir a edades

mayores de 36 meses. lo cual se refleja en la validaciéon de los modelos.

Como el cambio en la penetracion (DP) de las muestras del cemento asfaltico
recuperado de las muestras cilindricas tienden a incrementarse tanto para
condiciones de temperatura y tiempo en el horno como para diversos tiempos de
servicio y ésta propiedad tiende a estabilizarse en un maximo para muestras de
cemento asfaltico en condiciones reales, ambos casos coinciden con lo reportado

por Lee, et al (16), entonces se infiere que el tratamiento térmico que se les dio en la

simulacion del envejecimiento fue adecuado.

Como el porcentaje de pérdida por calentamiento del cemento asfaltico patron
simulado (CAPS) fue menor al 0.5 %, y no presenta cambios en la concentracion de

fracciones congeladas, entonces se concluye que la volatilizacion de material (VM)
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10.

esta directamente relacionado con el cambio de concentracion de las fracciones

congeladas.

Como el cemento asfaltico patron simulado no presentd cambios en la

concentracion de fracciones congeladas, pero si un cambio muy marcado en la
concentracion de grupos carbonilos con energias de activacion relativamente altas,
al ser comparadas éstas con las energias de activacion del cemento asfaltico
recuperado de las muestras cilindricas con envejecimiento simulado, se puede

concluir que el agregado pétreo promueve la oxidaciéon y la evaporacion del

cemento asfaltico.

Si consideramos que el valor de la constante de reaccion inicial (Ko) para el

modelo VM (macroscopico) es menor en dos ordenes de magnitud a la constante de

difusion de las fracciones congeladas, entonces los cilindros extraidos de la carpeta

asfaltica tienen influencia por otros factores que pueden ser: la consolidacion, el

arrastre de material y la infiltracion de minerales por osmosis desde el subsuelo.

La suma de las fracciones congeladas (FC) de los hidrocarburos aromaticos-
nafténicos (PM =1,045 daltons), aromaticos-polares (PM=1,309 daltons) y
saturados (PM=1,217 daltons), es igual a la suma de todo el cemento asfaltico (CA),
ya que los asfaltenos (PM=13,093 daltons) no presentaron contribucioén alguna. Si

conforme el CA se envejece, las FC disminuyen, entonces se puede inferir que las

FC que cambian de concentracién estan constituidas por compuestos aromaticos-

nafténicos, aromaticos-polares y saturados.
La concentracion de grupos carbonilos [C=0] en los hidrocarburos aromaticos-

nafténicos, aromaticos-polares, saturados y asfaltenos, fue la misma como ha sido

(63)

63 y
reportado por Peterson ', por lo que hasta ahora no se tienen elementos para

puntualizar que componente del cemento asfaltico se oxida y resulta necesario una

técnica mejor de separacion de estas fracciones.
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Entonces como descripcion general se puede decir que el fendmeno de envejecimiento de
la carpeta asfaltica sucede principalmente mediante dos mecanismos simultaneos, la
difusion de las fracciones cristalizadas y la oxidacion del cemento asféltico. El asfalto (LD)
tiene un bajo o nulo contenido de fracciones congeladas y un alto contenido de grupos
carbonilos, pero cuando se le adiciona extracto neutro pesado, las fracciones congeladas se
incrementan y consecuentemente se disminuye la dureza, se incrementa la adherencia y la
penetracion, solo asi se pueden elaborar MA para construir carpetas asfalticas que son la
superficie de rodamiento del 95 % de los caminos de México. Conforme pasa el tiempo de
servicio de las carpetas asfalticas, éstas empiezan a difundir las fracciones congeladas e
inicia la oxidacion (formacion de grupos carbonilos), consecuentemente la adherencia y la
penetracion bajan, y la dureza se incrementa, el cemento asfaltico se empieza a desprender
del agregado pétreo, pero se mantiene unido a sitios preferenciales mediante la formacion
de “hilos”. Si el envejecimiento continia, la adherencia sigue reduciéndose hasta que se
presenta la fractura por area y la dureza sigue aumentandose y consecuentemente la
formacion “hilos" hasta que se presenta la fractura puntual, formandose una grieta
microscopica, en la cual se repite el mismo proceso, hasta que la carpeta asfaltica falla por

envejecimiento y tiene un aspecto reticular.
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PERSPECTIVAS

Realizar la modelacion del envejecimiento de la carpeta asféltica para otras materias
primas (agregado pétreo y cemento asfaltico) y otros climas de regiones de todo el
pais con la finalidad de contar con varios modelos para evaluar el envejecimiento de
los pavimentos asfélticos y asignar adecuadamente el presupuesto de conservacion.
Mediante un andlisis estadistico determinar el efecto de los demas factores
ambientales, rayos UV, ozono, oxigeno, evapo-transpiraciéon y precipitacion,
humedad relativa, clasificacion de vehiculos, carga méaxima por eje, transito diario
promedio anual y calidad de construccion que si tienen influencia en las
propiedades mecanicas de la carpeta asfaltica envejecida.

Preparar muestras de mezcla asfaltica con la morfologia adecuada para hacer
analisis quimico por area y poder determinar el cambio cuantitativo de
concentracion de oxigeno en la mezcla asfaltica, plantear una cinética de reaccion y
compararla con la cinética de formacién de los grupos carbonilos en el cemento
asfaltico. '

Evaluar el efecto de la consolidacion, arrastre de material e infiltracion de minerales
en el modelo de volatilizacion de material (VM) para disminuir la diferencia que
presenta con la cinética de difusion de las fracciones cristalizadas.

Determinar un polimero que pueda sustituir al extracto neutro pesado, que
incremente el contenido de fracciones cristalizadas y diminuya la oxidacién del
asfalto (LD) y consecuentemente mejores propiedades reologicas del cemento
asfaltico y de la mezcla asfaltica.

Refinar las fracciones de solubilidad (Asfaltenos, Saturados, Aromaticos-Nafténicos
y Arométicos polares) para que la respuesta en la sefial del FT-IR sea adecuada y se
pueda determinar cudl de éstas es la responsable del envejecimiento del cemento

asfaltico.
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Abstract

Response surface methodology (RSM) is a practical and useful statistical procedure to develop empirical models for predicting
asphalt pavement properties. In this work three empirical models were developed to predict the load and the flow resistance
increment (AL and AF, respectively) according to ASTM D 5581 [Annual Book of ASTM Standards, Section 4, Construction, vol.
04.03, Roads and Paving Material; Vehicle-pavement Systems] and the ‘‘volatilised material” (VM) according to ASTM D 1188
[Annual Book of ASTM Standards, Section 4, Construction, vol. 04.03, Roads and Paving Material; Vehicle-pavement Systems] via
RSM using the obtained properties of the specimens placed in a conventional oven for laboratory aging. In addition a
mechanistic-empirical (M-E) model was proposed to describe the increment and decrement in surface course properties due to aging
(A). The adequacy of the predicted properties by the models was demonstrated with the cores properties extracted from a pilot road.

© 2004 Elsevier Ltd. All rights reserved.

Keywords: Surface course aging; Volatilised material; Recycling asphalt; Pavements empirical model; Response surface methodology

1. Introduction

Nowadays response surface methodology (RSM) has
not been used to measure the environment effects on
building materials. This inferential statistic procedure
allows generating empirical and mechanistic-empirical
(M-E) models for several aged, non-aged, modified and
non-modified asphalt pavements properties, and for
building materials properties in general. Since these
models are built with significant reduction of the
number of specimens, the results of the behaviour of
the specimens are determined quickly. Flexible pave-
ment is built with several layers; the above layer, called
surface course, which is made by hot mixture asphalt
(HMA), show three different types of failure: structural,
functional and secondary failures. Surface course aging

*Corresponding author. Tel.:
+011524424414938.
E-mail address: \chavez@qro.cinvestav.mx (L.E. Chavez-Valencia)

+011524424414900x4918; fax:

0360-1323/$ - see front matter © 2004 Elsevier Ltd. All rights reserved.
doi:10.1016/j.buildenv.2004.09.002

is considered as non-load secondary failure caused by
climate [2]. Water, ozone, thermal radiation, diurnal-
nocturnal temperature, UV rays and oxygen are
environment factors causing surface course damage [2];
however Taxler [3] and Petersen [3] listed several factors
causing asphalt aging in HMA, which are in order of
importance, volatilisation, oxidation and steric hard-
ening; therefore in this research, volatilisation, caused
by temperature and exposure time, was considered as
the most important factor, while oxidation and steric
hardening as the most important direct consequences.
RSM can be used for developing M-E models for
construction and maintenance of a surface course of an
asphalt pavement. In the construction of a surface
course of an asphalt pavement, the slow decay of surface
course in the field, as the load resistance increment (AL)
and flow resistance increment (AF) associated to
“volatilised material” (VM) owing to environment
temperature and exposure time during the pavement
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service life, would be predicted by the M—-E model
developed in this research as well as it will allow
adjusting several characteristics of the surface course
such as: the surface course design, thickness, optimum
asphalt content and material quality, to improve the
durability of the road. In the maintenance of a surface
course of an asphalt pavement, currently, in Tacoma [4]
and Duriez [5) design methods of recycling asphalt
pavements, only the 50% of the cement asphalt
efficiency, as a binder, is considered that remain
independently of the temperature and exposure time.
The asphalt content for asphalt pavement in recycling
methods, as a function of VM, would be estimated by
the M-E model developed in this research for each
temperature and exposure time of a specific road. In the
maintenance planning of surface course of an asphalt
pavement, this model can be used to specify the flexible
pavement maintenance activities scheme and to plan the
human and financial management, because of the
probable maintenance dates would be known prior to
the surface course aging failure.

In the present work, the load resistance increment
(AL), developed in phase zero of RSM, was the response
function that showed a lineal or first-order model and it
was used in the phase one to find the optimum response
of AL, then in the phase two a 3? factorial experiment

§(nn) m-an

design was implemented to develop AL, AF and VM
empirical models as second-order models and a M-E
model of increment and decrement aged surface course
properties. The adequacy of these models was widely
demonstrated first of all by the hypothesis test
(significance testing) and then by experimental data
from the pilot road.

2. Experimental method
2.1. Raw materials

The binder employed in this research was supplied by
refinery of Salamanca, Guanajuato, Mexico. This
asphalt is classified as AC-20, while its performance
grade is classified as PG 64-22 according to ASTM D
6373 [1] and it has a specific gravity=1.0345g/cm®
according to ASTM D 70 [1]. A local aggregate was used
in this study, geochemically identified as Andesine by X-
rays diffraction, as shown in Fig. 1, with 26.04 wt% of
silica content [6]. Aggregate properties are shown in
Table 1 according to the America Society of Testing
Materials (ASTM), while the particle size distribution
for HMA aggregates is shown in Table 2.

9 Andesre
N3 496 Ca.49) (Al1 486 S2.606 08 )
Redisor Cuka 1 Lambda= 154060 Faer=
Caibrton ¢Quoft=177 UcRIRF 058

Ret Calculsted from |CSO using POWO-12++ (1887)

Tricinic (Svgle Crystal), C-1(0) z=4 mp=
Cel= 8.17000x 12 58000x7. 1120093 440x116 210¢80.230> Pearson aP2597(7)
o=2871 ome MWC 20008 VOE3IXW F(30)=130.8(0050,36)
Ret. tbid

198 Reflection(s), Wevelength for Camputing Thets = | 540582<CU>

Strong Line: 321/X 3.18/84.05/8 3.75/6 3 234 3143 3.843 25212 28523311

Fig. 1. XRD path.

Table 1

Aggregate quality

Standard method Designation Units Results

Specific gravity and absorption of fine aggregate ASTM C 128 g/em’ 22105
% 12.65

Specific gravity and absorption of coarse aggregate ASTM C 127 g/em’ 2.6995
% 1.57

Sand equivalent value of soils and fine aggregate ASTM D 2419 % , 88.5

Unit weight and voids in aggregate ASTM C 29 kg/cm 1.57

Resistance to abrasion of small size coarse aggregate by use of the Los Angeles machine ASTM C 131 % 17.33

Resistance to abrasion of large size coarse aggregate by use of the Los Angeles machine ASTM C 535 % 12.56
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Table 2
Particle size distribution of aggregates

ASTM standard sieve Percent by weight

Passing (mm) Retained (mm)

25 12 16
12.5 4.75 20
4.75 0.425 48
0.425 16

2.2. Experimental units

Two hundred and fifty-eight specimens, 152.4 mm in
diameter and 114.3mm in height were prepared using
Marshall apparatus with 75 compaction blows accord-
ing to ASTM D 5581 [1]. The optimum asphalt content
by weight of total mixture, which was 6%, was
determined by the Marshall procedure ASTM D 5581
[1], that is the amount of asphalt cement used in the
field. Twenty-seven and six non-aged specimens were
tested for the phase zero, 30 and nine non-aged
specimens were tested for the phase one and 54 and
nine non-aged specimens were tested for the phase two
with the optimum asphalt content. Fifty-four and nine
non-aged specimens with one point above the optimum
(7wt%) and 54 and nine non-aged specimens with one
point below the optimum (5wt%) of asphalt content
were tested for the phase two to demonstrate the effect
of the asphalt content in the AL, AF and VM responses.

2.3. Specimen test methodology

The response functions were: load resistance incre-
ment (AL), as the difference between load resistance of
aged specimen and non-aged specimen ASTM D 5581
[1] and AF, as the difference between Flow resistance of
aged specimen and non-aged specimen ASTM D 5581
[1). The VM, as the difference of bulk specific gravity of
aged specimen and non-aged specimen ASTM D1188
[1].

2.4. RSM methodology

RSM is a procedure that consist of three phases (7], in
the first step, called screening design [8], a 22 factorial
design was implemented to develop a lineal model
necessary to the second step, called path of steepest
ascent, because the lineal form allows drawing a tangent
line that helps to find the optimum value of a response
and in the third step a 37 factorial design was
implemented to know the form of the surface response
and the second order model. This is a sequential
method, since the prior step is necessary to be completed
before the next is started [9)].

3. Results and discussion
3.1. Phase zero of response surface study

In the RSM first step, temperature and pressure were
considered as the independent variable causing volati-
lisation; an experiment design was implemented to
investigate these factors with a view toward eliminating
the unimportant ones [10]. Pressure cannot be repre-
sented in coded variables, because there is not a region
or range of exploration for environment pressure, this is
constant for the research geographic zone. Due to this
the binder is used to build surface course in a limited
geographic region of Mexico (12/31 of states); there is a
low mean temperature and high mean temperature. Two
levels of exposure time were tested to implement a 2?
factorial experiment design, because this allows identify-
ing the most important independent variables and their
levels.

Thirty-three specimens, six as reference samples, were
elaborated and placed in a conventional oven according
to the levels of the coded variables shown in Table 3,
which are at 20 °C as the low mean temperature and at
30°C as the high mean temperature, 2 and 4 days were
tested as exposure time. If ¢ denotes the independent
variable time and T denotes the independent variable
temperature, then the coded variables were calculated by

-3

X[:T, (l)

@

A 22 factorial design, shown in Table 3, was used to
collect this data, led to four runs (test conditions of ¢ and
T), but it was augmented by five-centred point with
three replicates (number of specimens in a series) to
evaluate the experimental errors and check the adequacy
of the first-order model.

The specimens were cooled at room temperature,
before AL, AF and VM were determined. Because the
small exposure time (2 or 4 days) led to a small amount
of VM, it was not detectable in this step. Following the
methods for solving two level factorial designs [I1], a
first-order model may be fitted to experimental data by
least square. Statistica™ software was used to fit the
data and summarize the analysis of variance for the first-
order model, shown in Table 4 for AL response and
shown in Table 5 for AF response. AL model adequacy
could be checked from the analysis of variance [I1],
which is shown in Table 4, is as follows: using a
(probability of error)=0.05 the critical value of F (test
statistic) is Fogs222 = 3.05. Since the Model F-va-
lue=397.22>3.05, it can be pointed out that  and T
affect AL values. The P-values (probability value of F)
for the test is also quite small. In contrast, interaction F-
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Table 3
Data of AL and AF for fitting the first-order model

Run Replicat Coded variables t days T (°C) AL (kg) AF (mm)
Xy X,

1 1,23 1 1 4 30 250 0.45

2 1,23 | -1 4 20 246 0.92

3 1,23 -1 1 2 30 242 0.72

4 1,23 -1 -1 2 20 237 1.06

5 (Centred) 1,23 0 0 3 25 242 0.75

6 (Centred) 1,23 0 0 3 25 243 0.77

7 (Centred) 1.2,3 0 0 3 25 243 0.77

8 (Centred) (.23 0 0 3 25 242 0.75

9 (Centred) 1,23 0 0 3 25 242 0.76

Table 4

Analysis of variance of AL response for first-order model

Source of variation Sum of square Degrees of freedom Mean square F P-value

Model (8,. B,) 281.6666 2 140.8333 397.2222 9.4E-09

Residual 15.6222

Interaction 0.0000 | 0 0 1.000

Pure quadratic 0.0222 1 0.0222 0.03133 0.9765

Pure error 15.6000 22 0.7091

Total SS 297.2888 26

Table 5

Analysis of variance of AF response for first-order model

Source of variation Sum of square Degrees of freedom Mean square F P-value

Model (8, B,) 0.6121 2 0.30604 647.3782 9.6742E-11

Residual 0.0355

Interaction 0.0147 1 0.01470 15.5481 0.000693

Pure quadratic 0.0000 1 0.00000 0.0000 1

Pure error 0.0208 22 0.00095

Total SS 0.6476 26

value and pure quadratic F-value is close to zero, it can
be pointed out that (¢)(T), and £, T do not affect AL
values. The P-values for the test are close to 1.00. If the
interaction and pure quadratic effect is not significant
while the model F-value is significant, then the lineal
model (first-order model) is adequate for AL response.
AF model adequacy could be checked from the analysis
of variance, which is shown in Table 5, is as follows:
using o = 0.05 the critical value of Fis Fggs22: = 3.05.
Since the model F-value of 647.3782>3.05, it can be
pointed out that ¢ and T affect AF values. The P-values
for the test is also quite small. In contrast, interaction F-
value, further from zero (15.5481), is significant and
pure quadratic F-value, close to zero, is not significant, it
can be pointed out that (1)(7) affects AF values, however
even in this case there is not a pure quadratic effect and

a significant model F-value, the interaction effect is big
enough to consider the lineal model (first-order model)
inadequate, as a result of this a second-order model
could be fitted. Then for AL the unique adequate first-
order model with regard to regression coefficients shown
in Table 6 is

AL = 219.20 + 4.331 + 0.433T. 3)

T P-value of 0.00 and ¢ P-value of 0.00 indicate that
coefficients are significant, on the contrary a (¢)(T) P-
value of 1.00 indicate that the coefficient is not
significant using a=0.05 for 95% of confidence
interval. As it is well known by the road builders, the
influence of the time in the service pavement life is bigger
than the influence temperature as shown in Eq. (3), in
which the influence of the temperature (T) variable is
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Table 6
Effect estimates of AL response
Factor Coefficients coded variables P-value Regression coefficients P-value R? R? adj
Mean 243.8333 0.0 219.2037 3E-25
Time 4.3333 1E-14 43333 0.002
Temperature 2.1667 9E-09 0.4333 0.010 0.94983 0.94071
T 0.0000 1.0 0.0000 1.00
Table 7
Steepest ascent experiment
Steps Coded variables 1 (days) o) AL (kg)

X, X,

Origin 0 0.0 3 25 Mean=242.4
4 1 0.5 30 15
Origin + 14 1 0.5 33 40 869.56
Origin +24 2 1.0 36 43 917.2
Origin + 34 3 1.5 39 68 1055.78
Origin +44 4 20 42 93 1242.62
Origin + 54 S 235 45 118 1105.45
Origin + 64 6 3.0 48 143 Specimens were destroyed by excess of heat
Origin + 74 7 3.5 51 168
Origin + 84 8 40 54 193
Origin +94 9 45 57 218
Origin + 104 10 50 60 243

10% of the time (f) variable. In this way AL, is a first-
order model and the T and ¢ effects on surface course
aging seem to be the principal factors causing volatilisa-
tion, as a result of this the phase one of RSM can be
started.

3.2. Phase one of response surface study

As it was discussed in previous section, AF response
did not fit a lineal model; therefore in the present work a
first-order model of AL response is used to obtain the
path of steepest ascent slope. Hence, if 4.3333 units are
counted in the X, direction, in coded variable, for 2.1666
units counted in the X, direction, and path of steepest
ascent is passed through the origin (X, =0 and X;=0),
such path has a slope equal to 0.5. It was decided to use
a temperature of 15°C as the basic step size. Three
specimens with optimum asphalt content, replicates,
were elaborated and placed in a conventional oven in
the conditions of time and temperature shown in Table 7
to evaluate each point along this path. The specimens
were cooled at room temperature before AL values were
obtained and their behaviour was observed until a
decrement of AL values were detected. The results are
summarized in Table 7. The optimum value of AL
response (1242.62) is observed at the fourth step; and all
subsequent steps showed lower values than this point or
were destroyed by the excess of heat. The optimum

value of AL response is the point, X; =4 and X,=2, in
coded variables or the point, t = 42 days and T=93°C
in independent variables. As in the phase zero, the
influence of T and ¢ factors seem to be the principal
variables causing volatilisation, as well as the optimum
value of AL was determined, therefore the second phase
of the RSM can be started.

3.3. Phase two of response surface study

Once the optimum value of AL is known, a model,
which incorporates curvature, would have better fit than
a lineal model or another order model. Hence a 3°
factorial experiment design was incorporated to fit the
second-order (quadratic) model. How the optimum
response of AL was observed at 42 days and 93°C, it
was decided that exposure time levels were: 24 days as
low, 36 days as centre and 48 days as high, and
temperature levels were: 60 °C as low, 80°C as centre
and 100 °C as high. Nine runs with six replicates were
determined by the design, leading to 54 specimens,
which were prepared in the laboratory and placed in a
conventional oven according to the conditions of time
and temperature shown in Table 8, and also nine
specimens, were elaborated as the reference sample
(non-aged specimens) for each asphalt content (5, 6 and
7wt%). The specimens were cooled at room tempera-
ture, before AL, AF were determined. The independent
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Data of AL, AF and VM of 5, 6 and 7 wt% asphalt content for fitting second-order model

L.E. Chdvez-Valencia et al. / Building and Environment | (Vi18) 158888

Run Replicat mean Time days Temp (°C) AL (kg) Asphalt content =5wt%

Asphalt content =6 wt%

Asphalt content =7 wt%

VM (%) AF (mm) AL (kg) VM (%) AF(mm) AL (kg) VM (%) AF (mm)

| 1,2,3,4,5,6 60 24 126.399 4.992 4.459 117.954 4.205 5.241 116.094 5.203 6.240
2 1,2,3.4,5,6 60 36 202.482 5.578 4.559 243.954 4.833 5.367 192.724 5.827 6.379
3 1,2,3,4,5,6 60 48 77.429 5.150 4.600 92.954 4.388 5.412 74.882 5.379 6.428
4 1,2,34,5,6 80 24 695.225 5.173 4.633 837.621 4.402 5.449 661.984 5.398 6.469
5 1,2,3,4,5.6 80 36 885.572 6.395 4.721 1075.621 5.695 5.545 843.552 6.687 6.575
6 1,2,3,4,5,6 80 48 872.845 5.568 4.803 1049.954 4.818 5.652 834.994 53814 6.692
7 1,2,3,4,5,6 100 24 1524.810 5.745 4.383 1831.454 4.963 5.163 1453.301 5.978 6.154
8 1,2,34,5,6 100 36 2105.949 7.342 4415 2538.788 6.695 5.197 2004.457 7.686 6.192
9 1,2,3,4,5,6 100 48 3093.095 5.945 4.437 3735.454 5.220 5222 2944.031 6.213 6.220
Table 9
Group P-value of principal and interaction terms
Factor P-value of Swt% P-value of 6t% P-value of 7wt%

AL AF VM AL VM AL AF VM
T
TE 1.76E-27 1.95E-26 6.04E-34 1.666E-27 2.179E-26 3.191E-38 9.398E-14 2.657TE-22 6.932E-37
1
Lt
Tt
Tt 9.47E-03 2.58E-03 8.84E-09 6.63E-03 8.31E-04 2.94E-05 8.90E-03 8.81E-03 1.57E-04
TTt
TTrt

variables (¢, T) and the response functions (AL, AF and
VM) for the three asphalt content are shown in Table 8.

Following the methods for three levels designs [12], a
quadratic model can be fitted to data by least square.
Statistica™ software was used to fit the data and to
summarize the analysis of variance for the second-order
model. Group P-value of principal terms (T, T2, 1, %)
and group P-values of interaction terms (Tt, T, T°t,
T%1%) were determined and shown in Table 9. On this it
can be observed that the P-values of principal terms are
closer to zero than those of the interaction terms. Since
the principal coefficients contribute more significantly
and for practical use, a model with only principal
coefficients was chosen. As a result of this data are fitted
to second order model for principal terms (T, T t, (%)
shown in Table 10. Analysis of variance for response
functions (AL, AF and VM) for S, 6 and 7wt% asphalt
content is shown in Table 10. Using a = 0.05 the critical
value of Fis Fggsaas = 2.55, the model adequacy of the
three asphalt content models can be checked from the
analysis of the variance as follows: for response
functions (AL, AF and VM) of three the asphalt content
(5, 6 and 7wt%), for the pair of values T F-value and ¢
F-value, shown in Table 10, imply that the response
functions are significant and the lack of fit is not

significant relative to the Model F-value (1 and T F-
value) while the probability plot of the residual
approximate along a straight line, see Figs. 24, there-
fore there is any reason to question the adequacy of
second-order models. First- and third-order models
were tested, but second-order models were the best
fitted. T and ¢ variables could be the principal variables
causing volatilisation.

Then second-order models and their correlation
coefficients are:

ALs o = 1688 — 96T 4 T? + 231 — 0.09¢%; R* = 0.8744,
C)]

AF 59 = 0.7870 4 0.09T — 0.00067> + 0.0112¢
—0.0009¢%; R? =0.9415, )

VM5 o = — 4.0087 — 0.0043T + 0.000272 + 0.5152¢
—0.0037¢%;, R? = 0.9063, (6)

ALgwie, = 1798 — 112T +0.92T% 4 331 — 0.1
R? = 0.8755, (M
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Table 10
Analysis of variance for AL, AF and VM of 5, 6 and 7wt% asphalt content
Factor DFSS Swt% 6wt% Twt%
MS F P-value SS MS F P-valueSS MS F P-value
AL (kg) T(L+Q) 2 4.16E+0720779200 1168.430.0000 6.08E + 0730424100 608.460.0000 3.77E + 07 18846800 613.170.0000
((L+Q) 2 28BE+06 1439795 84.300.0000 4.37E+06 2187277 43.740.0000 2.63E+06 1316302 42.820.0000
Lack of fit4 4.85E+06 1211836 35.480.0000 7.02E+06 1755981 35.120.0000 4.35E+06 1088488 35.410.0000
Pure error 45 1.54E+06 34158 22SE+06 50002 1.38E+06 30737
Total SS 53 5.08E +07 7.45E +07 4.61E+07
AF(mm)T(L+Q) 2 0.8608 0.4304 501.010.0000 1.1454 0.5727 494.800.0000 1.3859 0.6929312.520.0000
H{L+Q) 2 0.1356 0.0678 78.900.0000 0.1901 0.0950 82.110.0000 0.2300 0.1150 51.860.0000
Lack of fitd 0.0233 0.0058  6.770.0000 0.0386 0.0097  8.340.0000 0.0467 0.0117 5.270.0014
Pure error 45 0.0387 0.0009 0.0521 0.0012 0.0998 0.0022
Total SS 53 1.0583 1.4261 1.7624
VM (%) ML+ Q) 2 11.0434 5.5217 603.510.0000 11.9892 5.9946 880.510.0000 12.1063 6.0531811.160.0000
(L+Q) 2 127953 6.3976 699.250.0000 14.6014 7.30071072.350.0000 14.3986 7.1993964.750.0000
Lack of fit4 2.0540 0.5135 56.120.0000 2.3616 0.5904 86.720.0000 2.3197 0.5799 77.710.0000
Pure error 45 0.4117 0.0091 0.3064 0.0068 0.3358 0.0075
Total SS 53 26.3043 29.2585 29.1604
Residual
D80 e S0 0 40 0 ] 2 a0 @ ;0 10 o Residual
3 R SE) o1 008 L] 008 o1 o
/—' 3
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e 51 T :
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Fig. 2. Probability plot of residual AF of 5, 6 and 7wt% asphalt
content.

AF gy, = 1.0008 + 0.10917 — 0.000772 + 0.0128¢
—0.00017%; R?=0.9364, ®)

VMg, = — 5.4494 — 0.00297 + 0.00027>
+ 0.54941 — 0.00377%; R® = 0.9088, )

ALq gy, = 1573 — 90T + 0.97% + 22" — 0.061%;
R? = 0.8755, (10)
AF7uo = 1.0759 + 0.12T — 0.0008 T2 + 0.014¢

—0.00017%; R? =0.9169, (11)

Fig. 3. Probability plot of residual AL of 5, 6 and 7wt% asphalt
content.

VM7we = — 4.3653 — 0.0037T + 0.00027>

+0.5461 — 0.0037¢%; R? = 0.9089. (12)

T P-value of 0.00 and ¢ P-value of 0.00, for every
model shown in Table 10, indicate that coefficients are
significant, using «=0.05 for 95% of confidence
interval.

The terms T, T°, t, {* are present in each empirical
models developed, (AL, AF, VM) for the three asphalt
content, but the regression coefficients (8, B,. B2, B3, Bs)
are different for each of them. Every empirical models
showed above can be represented by a general poly-
nomial expression such as
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Fig. 4. Probability plot of residual MV of S, 6 and 7wt% asphalt @ S 73
content. Ve ﬁ
Z|d|gssssss 75
E|S 77
A=Po+ BT+ BT + Byt + By, (13) E|T
o~ o0
The latter polynomial expression is considered as the 3 E RIGSER 79
M-E model that describes the increment and decrement é U|R~]zZ=
in surface course properties due to aging (4), where the sl . 81
independent variable T is the environment temperature S £
in °C; the independent variable ¢ is the exposure time in S ol R 83
months of surface course service and f coefficients must g onnsa
be fitted by field parameters obtained experimentally for 3 ,i - 85
a specific road. As it was discussed previously, every glg |3
model performs the same geometric tendency (quadratic I 'g g 87
form), but the effect of the asphalt content (5, 6 and $[s|w|&S2222
7 wt%) is observed when AL shows the highest value for E vll‘ = [ RSN 89
the optimum asphalt content. In contrast AF and VM 3 Sl
present their highest value as the asphalt content % 2 1E 91
increases. 3 E °
ilg|~|°*® = 93
(=3
3.4. Relationship between field and laboratory aging i . ‘:
properties Elnlg § 95
AL ] 3
E o
A surface course was built with the optimum asphalt 3 S 97
content (6 wt%) and the local aggregate, in a limited E &
geographic zone with a mean temperature of 20 °C to @ t:‘: 2 99
compare the predicted values of the AL, AF and VM glw | s
models, and the field values. Six cores of the surface § - '3' S 101
course, with 0,12,24,36,48 and 60 months of field aging, g ol -
were extracted. Temperature of 20 °C and time of 0, 12, %-: ol 103
24, 36, 48 and 60 months were evaluated in the models. % {: 2
Table 11 summarizes the predicted values of AL, AF and | n | El2a52%,, 105
VM and field values, while the plots of AL, AF and VM s|13|3 "l 8a%
for predicting and field aging are shown in Figs. 5-7, Sle|z 107
respectively. 2|4 g
In the present work the predicting models for load ° :I; E = T N 109
and flow increment were very close to the field =c |B1 B = RS
behaviour. The variance of the predicted and field o :1, L1 e § 111
aging, with a mean of 18% and 20%, for AL and AF, F3l391~|RRR]RRR=
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Fig. 5. Plot of predicted and in situ values of AL at 6 wt% asphalt
content.
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Fig. 6. Plot of predicted and in situ values of AF at 6wt% asphalt
content.
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Fig. 7. Plot of predicted and in situ values of VM at 6 wt% asphalt
content.

respectively, was related to the structural, functional and
secondary failures. It was observed that the cores
performance was lower than that demonstrated by the
laboratory samples probably because of the deficiencies
in the construction of the road and the excess of transit;
also there might be some other climate effects that were
not foreseen in this research. In contrast the variance
between predicted and experimental VM value, a mean
of 2.7% indicates that the laboratory aging procedure
implemented is representative of the field aging. In
RSM, the data generated in the laboratory can be fitted
to an equation which is corroborated to its adequacy
with HMA aging field data. In contrast the logistic
function gave a close fit with experimental data from a
variety of pavement-aging studies [13]). Under experi-
mental conditions and the methodology used in the
present work, the models developed have similar
geometric tendencies as the observed for Kliewer [14].

4. Conclusions

The conclusions may be drawn as follows:

1. RSM is a practical and useful procedure, which
allows finding quick results of HMA aging, with a
reasonable number of specimens and can be well
modelled by both statistics procedures and a differ-
ential equation.

2. The model developed in the phase zero of RSM (Eq.
(3)) denoted a bigger influence of time than of
temperature (an order of magnitude) in the service
life of the asphalt pavement, for moderate environ-
ment temperature.

3. The models developed (Egs. (4)-(12)) in phase two of
RSM have a maximum value that denotes the instant
at which the material fails and also T and ¢ effects can
be evaluated independently since the interaction
terms were considered as non-significant with regard
to their group P-value.

4. In the present work the variance between predicted
and experimental ALg v, AFgw, values are 20%,
due to additional failure factors of the surface course,
which were not considered in this research; in
contrast the variance between predicted and experi-
mental VMg, values is close to zero which
emphasize the fact that the “‘volatilized material” of
a surface course is caused only by the temperature
and exposure time.
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