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(67) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Modifizierung von Bitumenemulsionen durch Elastomere bei nur leicht
erhdhten Temperaturen. Das Bitumen wird auf eine Temperatur zwischen 120 und 140°C erwdrmt und mit einer
waBrigen Phase bei einer Temperatur zwischen 50 und 80°C vermischt. Die wéaBrige Phase enthilt einen Emulgator
und eine Dispersion eines mit dem Emulgator vertraglichen Latex. Das Varmischen erfolgt bei einer Temperatur unter
100°C. Die Wirmebehandiung wird mindestens 15 Minuten lang unter Riihren durchgefiihrt. Die erhaltene
Elastomerbituman-Emulsion zeigt eine gute Stabilitat und eine einheitliche KorngréBenverteilung.
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Patontanspriiche:

1. Verfahren zur Modifizierung von Bitumenemulsionen durch Elastomere, vorzugsweise durch
Dispersionspolymere auf Chlorbutadien- oder Styrolbutadienbasis, dadurch gekennzeichnet, dafl
man Bitumen mit einem Erweichungspunkt zwischen 38 und 60°C und einer Penetration zwischen
30und 200 auf eine Temperatur zwischen 120 und 140°C erwérmt, da® man sodann das Bitumen mit
einer wilrigen Phase, die einen Emulgator und eine Dispersion eines mit dsm Emulgator
vertragllchen Latex, vorzugsweise eines Chlorbutadien- oder Styrolbutadien-Polymers enthélt und
eine Temperatur von 50 bis 80°C aufweist, vermischt und das Gemisch unter Riihren bei einer
Temperatur zwischen 80 und 100°C mindestens 16 Minuten lang wéarmebehandelt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dat man die Warmebehandlung unter

intensivem.Rlhren, vorzugsweise in einer Kolloidmiihle durchfiihrt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da man eine Latexdispersion mit einem

Trockengehalt zwischen 45 und 58 Massenanteilen in % in einer Menge zwischen 10 und

30 Massenanteilen in % auf die Menge des Bitumens bezogen, verwendet,

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da3 man mit Minerald! verdiinntes Bitumen

verwendet,

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da8 man das Bitumen in einer wirigen

Emulsion, die 45 bis 68 Massenanteile in % von Trockenstoff enthélt, behandelt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da man zur Modifizierung einer

kationischen Bitumenemulsion ein walriges Medium mit einem pH-Wert von 3 bis 5, einen

Emulgator, der aus Salz von Talgfettsdurediamin, verdiinnt mit einer Mineralséure bestehtund eine

Dispersion des kationischen 2-Chlorbutadien-(1,3)-Polymer verwendet, )

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da man zur Modifizierung einer anionischen
Bitumenemulsion ein basisches wéRriges Medium, ginen Emulgator, enthaltend Alkali- oder
Ammoniumsalz von Olsiure oder Fichtennadelblfettsiure, und eine Dispersion von
2-Chlorbutadien-(1,3)-Polymer oder von anionischem Chloropren oder von Styrolbutadien
verwendet.

8. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR rnan zur Modifizierung siner nicht
ionischen Bitumenemulsion ein neutrales wélriges Medium, einen Nonylphenolpolyglykolether-
Emulgator und eine Dispersion von Chloropren-Metacrylsdure-Latex verwendet.
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Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Modifizierung von Bitumenemulsionen durch Elastomere, vorzugsweise durch
Disparsionspolymere auf Styrolbutadienbasis. -

Charakterlistik des bekannten Standes der Technik

Die wichtigsten Eigenschaften von Bitumen und Bitumenprodukten, wie Festigkeit, Srweichungspunkt, Elastizitét, Brechpunkt,
Duktilitét und KaltfluB kdnnen durch Zumischung von Elastomeren vorteilhaft verdndert werden. Die Elastomere gehdren zu den
kautschukartigen Kunststoffen und sind bis zum Zersetzungspunkt gummielastisch verformbar.

Durck: Modifizierung von Bitumen mittels Elastomeren kann man die obigen bekannten Eigenschaften der Elastomere mit den
bekannten Eigenschaften des Bitumens vereinigen, Hierbei wird der ,hauptséchlich plastische” Zustand des Bitumens in
Richtung eines ,{iberwiegend elastischen” Zustandes verschoben. Demzufolge werden die ZerreiRfestigkeit und die Viskositét
erhdht, die durch FlieBen hervorgerufene Formverdnderung vermindert und der Beraici der Plastizitat erweitert, was grofSe
Vorteile in der Anwendungstechnologie mit sich bringt.

Der Zusammenhang 2wischen den elastischen Eigenschaften und dem Verhalten des Bitumen-Bindemiitels und deren
Bestimmung ist nicht bekannt, d. h,, der Wirkungsmachanismus vom Einbau der Polymerzusatzstoffe ist nicht eindeutig geklart.
Die Verteilung des Polymers im Bitumen und dadurch die Konsistenzverschiebung wird nicht nur durch die Menge, die Art und
die Struktur des Polymers, sondern auch durch die spezifischen Eigenschaften des Bitumens, wie Loslichkeit desselben in dem
gewidhlten Elastomer, beeinflut. Die Qualitit und die spezifischen Eigenschaften des Bitumens bestimmen also die Auswahl der
hevorzugten Komponenten und deren Verhéltnis, sowie die Durchfiihrung der ,Umsetzung” (Vermischen) der beiden
Ausgangsstoffe. Die chemische Zusammensetzung des Bitumens héngt vom Ursprungsort des Rohéls ab, es gibt Unterschiede
in der Aufarbeitungstechnologie, und demzufolge ist es nicht méglich, fiir die zu erwartenden Eigenschaften, wie Stabilitat der
Bitumen-Elastomer-Mischung, ein einheitliches Strukturmodell aufzustelien.

Die Verwendung von Styrol-Butadien-Styrol-Kautschuk (SBS-Kautschuk) zur Modifizierung von Bitumen ist bekannt. Neben
einem geringen Kautschukbedarf kann man gute KaltflieReigenschaften erreichen. Das durch SBS-Kautschuk modifizierte
Bitumen enthdlt 5 bis 13 Massenteile Elastomer in %, dessen Verteilung im Bitumen bei einer Temperatur zwischen 160 und
180°C durch eine 8 bis 12 Stunden lange Behandlung erreicht wird. Wegen der langsamen Dispergierung wird das Elastomer fiir
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einen relativ langen Zeitraum durch eine hohe Temperatur belastet, wodurch die Eigenschaften des Systems verschlechtert
werden und eine partielle Zersetzung hervorgerufen wird, wobel die lange Zeitdauer auch einen groen Energiebedarf erfordert.
Bei der Modifizierung des Bitumens muB Luft ferngehalten werden, und trotz der langen Zeitdauer der Behandlung ist das
modifizierte Bitumen nur begrenzt stabil und neigt zur Zersetzung.

Die nachtréigliche Herstellung von Emulsionen aus dem modifizierten Bitumen ist sehr kampliziert, da die hohe Viskositét den
Einsatz spezieller Vorrichtungen notwendig macht, wobei trotz des hohen Aufwandes die Emulsionsbildung nicht vollsténdig ist.
Nach der HU-PS 180004 verwendst man zur Harstellung von kationischen Emulsionen aus Bitumen und Kautschuk ein Bitumen
mit einem Erweichungspunkt zwischen 42 und 73°C und einer Penetration zwischen 10 und 300. Nach dem beschriebenen
Verfahren wird das Bitumen mit verzweigtem Polystyrol-Polybutadien-Blockpolymer (Molgewicht zwischen 75000 und 250000)
und mit einem Anteil des bendtigten Emulgators von 40 bis 70% bei einer Temperatur zwischen 145 und 190°C behandelt und
danach mit dem tibrigen Anteil des Emulgators, mit der Séure und Wasser bei der angegebener. Temperatur vermischt. Die
Gegenwart des Emulgators beeinfluBt die Konsistenz der Mischung, daher kann auf die Verwendung von Lésungsmitteln zur
Verdiinnung verzichtet und die verwendete hochviskose Mischung leicht emulgiert werden. Der Nachteil besteht darin, daB die
Modifizierung nur bei Temperaturen zwischen 140 und 180°C durchfihrbar ist. Diese hohe Temperatur beeintrichtigt jedoch die
Stabilitat des Styrol-Butadien-Polymers. Ferner erfordert die Durchfiihrung dieces Verfahrens spezielle Vorrichtungen.
Anionische oder kationische Bitumenemulsionen fiir den StraBenbau kénnen zur Verbesserung der Haftung auf dem Gestein
oder der sonstigen Unterlage kalt {bei Zimmertemperatur) modifiziert werden, indem man Bitumenemulsion bei
Zimmertemperatur mit Latex vermischt. Hierbei ist natirlich zu beachten, daB der in der Dispersion vorhandene Latex mit der
Bitumenemulsion vertrag'ich sein muB, d.h, die Emulsionssysteme miissen bei einem gleichen pH-Wert identisch sein. Haufig
fihrt die kalte Modifizierung jedoch nur zu einer Verénd arung der Eigenschaften, die aufgrund der verwendeten Menge des
Latex zu gering ist. AuBerdem kann eine Zersetzung nicht ausgeschlossen werden, sofern man dieser Gefahr nicht mit einem
erhohten Emulgatorzusatz entgegenwirkt,

Das bei milden Temperaturen modifizierte Elastomerbitumen weist fast alle Nachteile von nicht vulkanisierteni Kautschuk auf.
Seine Besténdigkeit gegen Alterung und seine Wirmebestandigkeit sind unbefriedigend, die Plastizitat verringert sich vorzeitig
und der Elastomerbitumeniiberzug verliert durch Witterungseinfliisse schnell seine Biegsamkeit, so ciaB er den Belastungen
nicht mehr standhalten kann.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, die aufgefiihrten Méngel des Standes der Technik zu beseitigen.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Madifizierung von Bitumenemulsionen durch Elastomere zu
entwickeln, das bei nur leicht erh&hten Temperaturen durchfiihrbar istund bei dem einé optimale Dispersion der Elastomere im
Bitumen gewdhrleistet ist. Hierbei soll nach der Zersetzung der Emulsion ein stabiles und modifiziertes Bitumenprodukt mit
verbasserten Eigenschaften, jedoch mit einem geringeren Gehalt an Latex gewonnen werden.

Gegenstand der Erfindung ist somit ein Verfahren zur Modifizierung von Bitumenemulsionen durch Elastomere, vorzugsweise
durch Dispersionspolymere auf Chlorbutadien- oder Styrolbutadienbasis, das dadurch gekennzeichnet ist, daB man Bitumen mit
sinem Erweichungspunkt zwischen 38 und 60°C und einer Penetration zwischen 30 und 200 auf eine Temperatur zwischen 120
und 140°C erwérmt, daB man sodann das erwérmte Bitumen mit einer wéBrigen Phase, die eine Temperatur von 50 bis 80°C
aufweist und einen Emulgator und eine Dispersion eines mit dem Emulgator vertriglichen Latex, vorzugsweise eines
Chlorbutadien- oder Styrolbutadien-Polymers vermischt und das Gemisch sodann unter Rithren bei einer Temperatur zwischen
80 und 100°C mindestens 15 Minuten lang warmebehandelt,

Der Bitumengehalt der Emulsion wird vorzugsweise zwischen 40 und 60 und deren Latexgehalt zwischen 5 und 26 Massenanteile
in % eingestelit. Der Trockengehalt des verwendeten Latex betrégt gewdhnlich 45 bis 58 Massenanteile in %. Das Riihren wird
vorzugsweise in einer Kolloidmiihle durchgefiihrt. Die zu behandelnde Mischung wird wihrend der Wirmebehandlung durch
die Kolloidmiihle gegebenenfalls iiber eine Temperieranlage zirkuliert. Als Bitumer verwsndet man destilliertes Bitumen,
insbesondere der Qualitat SZ830, SZB90, SZB50 und B200, welches gegebenenfalls,mit 5 bis 10 verdiinnt ist,

Hierzu seien folgende Werte genannt:

Qualitét: $ZB830 SZB50 S$ZB90 8200
Penetration

bei25°Cin0,1mm: 20-35 40-60 71-100 170-230
FlieBpunkt(°C)

mindestens: 60 52 46 38-44

Extraktl ist ein Extrakt, das beim Raffinieren von Schmierélen mit Furfurcl gewonnen wird, Es enthéit wenigstens 30%
aromatische Fraktion mit einer Erstarrungstemperatur von maximal 30°C und einem Flammpunkt (Marcusson) bei maximal
150°C.

Es kénnen anionische, kationische und nicht ionische Emulgatoren verwendet werden. Als anionische Emulgatoren seien Alkali-
und Ammoniumsalze von Olsaure oder Fichtennadeldlfettséure genannt, welche gegebenenfalls Kupfer-, Zink-, Cobalt- oder
Cadmiumsalze enthalten kénnen. Als kationische Emulgatoren seien mit Mineralséuren Salze bildende Talgfettsdurediamine
und als nicht ionische Emulgatoren z. B. Nonylphenolpolyglykolether (Ethylenoxydzahl 10) genannt, Das waBrige Medium wird
bei Verwendung von kationischen Emulgatoren auf einen pH-Wert von etwa 3, bei nicht ionischen Emulgatoren von etwa 7 und
bei anionischen Emulgatoren von etwa 10 bis 12 eingesteilt.
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Als Latex wird eine wiBrige Kolloiddispersion mit einem Trockengehalt zwischen 47 und 58 Massenanteilen in % verwendet. Als

Beispiel seien mit anionischen oder nichtionischen Emulgatoren dispergiertes 2-Chlorbutadien-{1,3)-Polymer (Baypren Latex Bj,

mit anionischen Emulgatoren oder Polyvinylalkohol enthaitenden Emulgatoren dispergiertes 2-Chlorbutadien-Metacrylsiure-

Mischpolymer {Neopren-Latex 116; DuPont), weiterhin kationische Emulgatoren enthaltendes Chloropreniatex (KA 2810; Bayer

AG) oder ein anionisches Latex, enthaltend 26 Massenanteile in % von Styrol und 75 Massenanteile in % von Buadien (Buna

S§213) genannt,

Die Wirmebehandlung von Bitumenemulsion und Latex wird bel einer Temperatur von 70 bis 80°C 16 bis 30 Minuten lang

durchgefihrt, wobel in Abh#ingigkeit von der Stabilitét des behandelten Systums gegebenenfalls auch eine léngere Zeitdauer

bendtigt werden kann. Zu den kation!schen Emulgatoren kann erforderlichenfalls etwas Calciumchlorid zugefilgt werden.

Die Wiirmebehandlung kann in einem GeféR mit Schnelirihrer oder in einem Gef&B mit Rithrer und Pumpe durchgefiihrt

werden. Die Mischung wird erfindungsgeméB so langs behandelt, bis eine entnommmene Probe hauptséichlich KorngréBen

awischen 3 und 6 pm aufweist und das Bitumen-Elastomer-System mindestens zu 90% ausgebildet ist.

Das erfindungsgeméBe Verfahren stellt eine allgemein verwendbare Methode dar, die, in einem Emulsionssystem durchgefiihrt,

zur Herstellung von Elastomorbitumen-Produkten mit hoher Ausbeute und kleinem Aufwand geeignet ist.

- Eawurde erkannt, daB eine homogene disperse Struktur aus waRBriger Bitumenemulsion und einem entsprechenden Anteil von

Elastomerdispersion mit Hilfe geeigneter Emulgatoren bei nur feicht erhéhten Temperaturen ohne groBere Warmebelastung

hergestellt werden kann, deren KorngréBenvsrteilung tberviiegend in einem engen Bereich liegt. Aufgrund des homogenen

Einbaus und der vollkommenen Umsetzung kann die erforde ‘liche Menge von Elastomeren, auf das Bitumen bezogen, ohne

Verschlechterung der Qualitét verringert werden.

Zusammengefaft bringt die Erfindung folgende Vorteile mi: sich:

~ groBe Emulsions- und lange Lagerstabilitét;

~ glinstige Bildung der Elastomerbitumen-Struktur, die energiesparend und umweltfraundlich ist,

- giinstige kolloidchemische Eigenschaften, da sich Bitumenelastomer-Myzellen in der Gr6Benordnung von 3 bis §um bilden,
ohne das Elastomer durch Wirmeeinwirkung zu beschédigen.

Nachfolgend soll die Erfindung anhand ainiger Beispiele niiher erldutert werden.

Ausfithrungsbelspiele

Beispiel 1

Zur Modifizierung von Bitumen in einer anionischen Emulsion verwer: et man die folgenden Komponenten:
Bitumen SZB90 90 Gewichtsteile
2-Chlorbutadien-{1,3)-Polymer in wéBriger Kolloiddispersion 10 Gewichtsteile
(Baypren LatexB. Trockengehalt) {58 Massenanteile in %)
Olsédure 4 Gewichtsteile
Ammoniakldsung (25 Massenanteile in %) 4 Gewichtsteile
Wasser 32 Gewichtsteile

Das Bitumen wird in einem heizbaren GefaR auf 130°C erwérmt und bis zum Vermischen mit der wéBrigen Phase auf dieser
Temperatur gehalten.

In einem RiihryefaR werder; 32 Gewichtsteile Wasser mit einer Temperatur von 70°C vorgelegt. Im Wasser wird die Olsdure mit
der Ammoniaklésung emulgiert, und der Emulsion werden 10 Gewichtsteile Latex zugefiigt. Die so enthaltene wéBrige Phase,
deren pH-Wert etwa 10 betrégt, wird auf einer Temperatur zwischen 70 und 75°€ gehaiten. Das Bitumen und die wiBrige Phase
werden in einer Kolloidmiihle mit einer Drehzah! von 3000U/min und einer KorngréBe von 0,3mm zugefiihrt und dber einem
RiihrgefaR bei einer Temperatur von 90°C zirkuliert. Nach siner bestimmten Zirkulierungszeit ethilt man eine homogene
Emulsion, die in der Bauindustrie als Isoliermaterial verwendet werden kann.

Beispiel 2

Zur Modifizierung von Bitumen in einer kationischen Emulsion verwendet man die folgenden Kornponanten:
Bitumen B200 '50 Gewichtsteile
2-Chlorbutadien-{1,3)-Polymer in kationischer wéRriger Dispersion 8 Gewichtsteiie
(Baypren Latex KA 8210, Trackengehalt) (58 Massenanteile in %)
Talgfettsdurediamin (Duomeen T, Akzo Chemie) 0,3 Gewichtsteile
Salzsdure (37 Massenanteile in %) 0,5 Gewichtsteile
Wasser 41,2 Gewichtsteile

Man geht analog dem Beispiel 1 vor, jedoch mit dem Unterschied, daB das Bitumen auf 120°C erwérmt und mit einer wéBrigen
Phase it einem pH-Wert von 3 und einer Temperatur von 60°C vermischt wird. In der wéiBrigen Phase wird zundchst ein
Salzsiuresalz des kationischen Emulgators gebildet, dann mit der Latexdispersion vermischt. Das Bitumen wird mit der
waBrigen Phase bei einer Temperaturvon 80°C 20 Minuten lang geriihrt. Diese Zeitdauer geniigt zur Modifizierung. Das Riihren
kann in einem heizbaren Gef4R mit einer Pumpe am Boden erfolgen, wobei die Mischung mit der Pumpe kontinuierlich zirkuliert
wird. Die erhaltene kationische Bitumenemulsion kann beim StraBenbau verwendet werden, wobsi sie sich durch verbesserte

Haftung auszeichnet.
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Belsplel 3

Zur Modifizierung von Bitumen in einer nichtionischen Emulsion ver .vandet man die folgenden Komponenten:
Bitumen SZB50 50 Gewichtsteile
Chloropren-Metacrylséure
Copolymerin einer 47 Massenanteile in % erhaltenen Dispersion 12 Gewichtsteile
(Neopren-Latex 115, DuPont); (Carboxyl Mol/kg Latextrockenstoff0,33)
Nonylphenolpolyglykolether 1 Gewichtsteil
{Ethylenoxydzahl 10, Arkopal N-100, Hoechst AG)
Wasser 37 Gewichtsteile

Das Bitumen wird auf eine Temperatur von 140°C e:wiirmt und bis 2um Vermischen mit der wilrigen Phase auf dieser
Temperstur gehalten. Der Emulgator wird im Wasser bei einer Temperaturvon 85°C und einem pH-Wertvon 7 gelést und mitder

Latexdispersion vermischt.
Die so erhaltene wiRrige Phase wird auf der Temperatur von 85°C gehalten und mit dem Bitumen, das eine Temperatur von

140°C aufwaeist, in einer mit siner separaten Temperaturanlage ausgerilsteten Kolloidmilhle vermischt und 60 Minuten lang bei
einer Temperatur'von 90°C zirkuliert. Die entnommmene Probe zeiat unter dem Mikroskop eine einheitliche

KorngréBenverteilung.
Die erhaltene nicht ionische Bitumenemulsion kann als Bindemittel in Baustoffmischungen mit hohem mineralischen

Fillstoffgehalt, wie Kies oder Calciumkarbonat verwendet werden.

Beisplel 4
Zur Modifizierung der Eigenschaften von Bitumen in einer anionischen Styrol-Butadien-Latex enthaltenden Emulsion verwendet

man die folgende Zusammensetzung:

Bitummen SZB30 47 Gewichtsteile
Extraktol 3 Gewichtsteile
Styrol-Butadien 25/75 anionischer Copolymerlatex 10 Gewichtsteile
{etwa 50 Massenanteile in % Buna Latex $213)

Fichtennadelolfettsiure 3 Gewichtsteile
KOH-Lésung (10 Massenanteile in %) 1 Gewichtsteil
Wasser 36 Gewichtsteile

Das Bitumen wird mit dem Extraktd| auf eine Temperatur von 130°C erwiirmt und bis zum Vermischen mit der wéBrigen Phase
auf dieser Temperatur gehalten. Die Fichtennadelblfettséure wird mit der KOH-Lésung und dem Wasser bei einer Temperatur
etwa 70°C emulgiert und mit dem Latex vermischt. Die erhaltene wéBrige Phase mit einem pH-Wert von etwa 12 wird mit def
Bitumenphase in einer Kolloidmiihle vermischt. Die Mischung wird in der Kolioidmiihle etwa 15 Minuten lang zirkuliart bis eine
entnommene Probe eine homogene KorngréBenverteilung aufweist.

Die erha!tene anionische Bitumenemulsion kann zur Grundieruung von Bauisolierungen aus Bitumen verwendet werden.
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