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Stabiloidut bitumikoostumukset

Stabiliserade bitumensammanséttningar

Esilld olevan keksinnon kohteena ovat polymeerimateriaalien stabiilit dispersiot

bitumissa lukuisia sovellutuksia varten seki menetelmit niiden valmistamiseksi.

Keksinnon tausta

Kahden tai useamman polymeerityypin yhdistdmistd bitumiin pidetiddn toivottavana
ajatellen ominaisuuksien parantamista, joka ei ehkd ole mahdollista vain yhté
muokkaavaa ainetta kdyttden. Kahden tai useamman polymeerityypin sekoitetta
kiyttimall4 saattaa olla mahdollista parantaa ominaisuuksia odotettujen katupéillys-

teen levitysolosuhteiden laajemmalla alueella.

Vaikka timi tavoite onkin erittiin toivottava, niin kuitenkin tihiin saakka timin
tuloksen saavuttaminen on ollut vaikeata bitumin ja siihen sisillytettdvien polymeeri-
materiaalien luontaisesta yhteensopimattomuudesta johtuen. Liséksi erilaiset polymee-
rit, jotka ovat itsendisesti kdytettyini yhteensopivia bitumin kanssa, hiiritsevit

yhdistelmini toistensa ja/tai lopullisen jirjestelmidn yhteensopivuutta.

Alalla on kokeiltu erilaisia toimenpiteitd bitumin ja polymeerien yhteensopivuuden
parantamiseksi, esimerkiksi sekapolymeerien, joilla on pieni molekyylipaino, ja
prosessidljyjen kayttdd sekd erilaisten késittelyolosuhteiden kéyttod kemiallisten

reaktioiden kuten silloittumisen edistimiseksi.

Kansainvilisessi patenttihakemuksessa WO 93/07219 (joka vastaa 6. huhtikuuta 1992
jatettyd US-patenttihakemusta, jonka sarjanumero on 863 734), joka on luovutettu
siiti6lle The University of Toronto Innovations Foundation, on kuvattu dispergoidun
polyeteenin ja muiden olefiinipolymeerien stabilointi bitumiin parantuneiden ominai-

suuksien aikaansaamiseksi tdllaiseen asfalttiin. Polyeteeni pidetidn dispergoituneena
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kidyttden steeristid stabilisaattoria, joka ankkuroituu dispergoituneisiin hiukkasiin ja
joka on yhteensopivaa nestemiisen viéliaineen kanssa. Tillainen jirjestely sdilyttidd
dispergoituneet polyeteenihiukkaset toisistaan erilli4n bitumissa ja estda hiukkasfaasin
erottumisen nestefaasista dispergoituneiden hiukkasten asteittaisen yhteenkasvamisen

seurauksena.

Erityisesti, polyolefiinihiukkasten stabiili dispersio bitumissa voidaan muodostaa
kayttamilld funktionaaliseksi tehtyd dieenikumia, joka on sidottu kovalenttisesti
funktionaaliseksi tehtyyn polyeteeniin, nestemiisen polybutadieenin kanssa tai ilman
sitd. Funktionaaliseksi tehdyn butadieenin molekyyliketjussa olevan tyydyt-
tyméttoman rakenteen silloittaminen bitumiin muodostaa laajan, polybutadieeniin pe-
rustuvan verkon kuhunkin polymeerihiukkaseen ankkuroituneen ja bitumifaasin
turvottaman, osittain silloittuneen rakenteen kanssa funktionaaliseksi tehdyn polyetee-
nin ja polymeerihiukkasten vilisen yhteensopivuuden seurauksena, jolloin polymeeri-
hiukkasten ympérille saadaan geelikuori, joka estid polymeerihiukkasten yhteenkas-

vamisen.

Keksinnin yhteenveto

Nyt ollaan ylidttien todettu, ettd laaja joukko sekapolymeereja voidaan siséllyttdd
stabiloitua polyeteenid tai muuta patenttijulkaisussa WO 93/07219 kuvattua polyole-
fiinia sisdltdvaidn bitumikoostumukseen ja tillainen sekapolymeeri vastustaa erottu-
mista bitumista. Niin ollen esilld oleva keksintd tekee mahdolliseksi kahden tai
useamman erilaisen polymeerimateriaalin sisillyttimisen bitumiin ja niiden pysymi-

sen siind stabiilisti dispergoituneina.

Niinp4 esilld olevan keksinnOn yhden piirteen mukaisesti aikaan on saatu bitumikoos-
tumus, joka kisittdd bitumia, vahintdin yhti bitumiin steerisesti stabiloitua polyolefii-
nia sekd vihintdin yhtd muuta polymeerimateriaalia, joka sisiltyy stabiilisti tihin

koostumukseen.



10

15

20

25

30

3

Nama stabiilit uudet bitumikoostumukset tekevit mahdolliseksi parantuneen suoritus-
kyvyn sekd joustavuuden koostumuksen suunnittelussa, miké ei tdhén saakka ole ollut
mahdollista, samalla kun aikaan saadaan mys koostumukset, joista polymeeri-

komponentit eivit erotu.

Lisiksi ollaan todettu, ettd monia erilaisia ominaisuuksia voidaan saavuttaa riippu-
matta kdytetystd koostumuksesta, riippuen siitd jarjestyksesti, jossa polyolefiini,
sekapolymeeri ja stabilisaattori lisitddn bitumiin, sekd muiden késittelyparametrien

kuten sekoitusajan, lampdtilan ja leikkausnopeuden vaihteluista.

Esilld olevan keksinndn erddn muun piirteen mukaisesti aikaan on saatu menetelma
bitumikoostumuksen muodostamiseksi, jossa menetelmissé funktionaaliseksi tehtyé
dieenii liuotetaan liuottimeen, joka on bitumia tai bitumiin sekoittuvaa 6ljyé, funktio-
naaliseksi tehtyi polyolefiinia dispergoidaan tihén liuottimeen, tdimé funktionaaliseksi
tehty polyolefiini ja funktionaaliseksi tehty dieeni saatetaan reagoimaan siten, ettd
olefiinipolymeerin yksi pai sitoutuu dieeniin, sulaa polyolefiinia dispergoidaan tihéin
liuottimeen, vihintddn yhti, hiukkasmaisessa muodossa olevaa ylimaéirdisti polymee-
ria dispergoidaan tdhin livottimeen siten, ettd tdssd bitumikoostumuksessa saadaan
aikaan polyolefiinin steerinen stabiloituminen sitomalla funktionaaliseksi tehdyn
polyolefiinin vapaa paad hiukkasmaiseen polyolefiiniin seki sisillyttimalld stabiililla
tavalla vahintddn yhtd yliméddriistd polymeeria sotkemalla, fysikaalisesti pidédttimalli,
kemiallisesti silloittamalla tai kahden tai useamman tillaisen mekanismin yh-
distelmilld, ja jossa menetelmissd livotin on Oljyyn sekoittuvaa, minkad jilkeen

tuloksena saatu koostumus dispergoidaan bitumiin.

Keksinnon yleinen kuvaus

Ohessa kiytetylld kisitteelld "bitumi" on tavanomainen tekninen merkityksensé, sen
tarkoittaessa mustien tai tummien (kiinteiden, puolikiinteiden tai viskoosien),
sementtimdisten, luonnollisten tai valmistettujen aineiden luokkaa, jotka aineet koos-
tuvat padasiassa hiilivedyisti, joilla on suuri molekyylipaino, ja joista tyypillisid ovat

asfaltit, tervat, piet sekd asfaltiitit. Ohessa kiytetylid kisitteelld "asfaltti" on ta-
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vanomainen tekninen merkityksensd, sen tarkoittaessa tummaa, ruskeata tai mustaa
sementtimaisti materiaalia, jonka sakeus on kiinted tai puolikiinted, ja jonka hallitse-
vat aineosat ovat luonnossa esiintyva bitumi sellaisenaan, tai jotka on saatu jadnnok-
send raakaéljyn jalostuksesta. Ohessa kidytetty bitumimateriaali voi olla periisin
monesta erilaisesta ldhteesti, joista voidaan mainita krakkaamaton ja tyhjdjadnnos,
tyhjokolonnin pesudljyn, parafiinitisleen ja aromaattisten sekd naftaleenitljyjen seok-
set. My0Os muita asfalttimateriaaleja kuten kiviasfalttia, luonnossa esiintyvii asfalttia

ja kivihiilitervapiked voidaan kayttda.

Kuten edelld on kuvattu, esilli oleva keksintdé tekee mahdolliseksi kahden tai
useamman erilaisen polymeerimateriaalin sisillyttimisen stabiililla tavalla bitumiin
timéin bitumikoostumuksen kiyttokelpoisen lampétila-alueen laajentamiseksi. TAmén
koostumuksen yksi polymeerikomponentti kisittid polyolefiinia, joka on edullisesti
polyeteenii, mutta se voi kisittid myds muita eteenin ja muiden olefiinimonomeerien
olefiinihomépolymeereja ja sekapolymeereja. Téllainen polyolefiini tai kahden tai
useamman polyolefiinin seos sisillytetdén stabiilisti bitumiin hiukkasfaasina, joka
dispergoidaan bitumiin steerisen stabiloinnin mekanismilla, joka on kuvattu tiydelli-
sesti patenttijulkaisussa WO 93/07219, johon on viitattu edelld. Siind kuvatulla
tavalla tdhin tarkoitukseen kdytetdin bifunktionaalista tai kaksinkertaisesti yhteenso-
pivaa molekyylid, jonka yksi komponentti on sitoutunut polyolefiiniin ja toinen kom-

ponentti on liukoista bitumiin.

Kuten patenttijulkaisussa WO 93/07219 on kuvattu, timén koostumuksen polyole-
fiinikkomponentti kasittdd edullisesti polyeteenid. Tillainen polyeteeni voi olla
pienitiheyksisti, lineaarista pienitiheyksistd tai suuritiheyksistd polyeteenié ja se voi
kisittda polyeteenisekoitteita, jollaisia saadaan rakeisena, hiutaleina olevana tai
jauhemaisena uusiomateriaalina. Yleensd polyolefiinikomponentin dispergointi
bitumiin toteutetaan polyolefiinin sulamispisteen yldpuolella, yleensid noin alueella
100—250 °C, edullisesti noin alueella 130—200 °C, riittdvin pituisen ajanjakson
aikana stabiilin koostumuksen muodostamiseksi, joka ajanjakso voi olla noin

0,1—3,5 tuntia, tavallisesti noin 0,25—1 tuntia.
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Yhtid tai useampaa ylimédrdistd polymeeria sisdllytetddn tillaiseen koostumukseen.
Niamé polymeerit ovat yleensd sekapolymeereja ja ne voivat sisdltdd tyydyttymatto-
mid jadnnoksid. Téllaiset sekapolymeerit ovat usein yhteensopimattomia bitumin
kanssa ja ndin ollen ne normaalisti erottuvat tai kasvavat yhteen nopeasti, kun
koostumuksen sekoittaminen lopetetaan. Kuitenkin, keksinndn mukaisesti, kun
tillaisia sekapolymeereja sisillytetddn stabiloituihin polyolefiinikoostumuksiin, ne
stabiloituvat ja vastustavat erottumista bitumista. Erdit sekapolymeerit, joita voidaan
kdyttdd ohessa, ovat jo valmiiksi jonkin verran yhteensopivia bitumin kanssa tai ne
voidaan saattaa sellaisiksi sopivalla tavalla késittelemilld. Dispergoituneen poly-
eteenifaasin ldsndolo tillaisia materiaaleja kisittdvissd bitumikoostumuksissa ei
pahimmillaan destabiloi tillaisia materiaaleja ja se voi usein parantaa tillaista

stabiilisuutta.

Tapa, jolla sekapolymeerit stabiloituvat koostumuksessa, riippuu kdytetyn polymeerin
luonteesta ja esimerkkind voidaan mainita sotkeutuminen, fysikaalinen pidittyminen,

kemiallinen silloittuminen tai kahden tai useamman t#llaisen mekanismin yhdistelmiit.

Sekapolymeereista, joita voidaan sisillyttdd keksinndn mukaisiin bitumikoostumuk-

siin, voidaan mainita elastomeeriset sekapolymeerit kuten:

— styreenisekapolymeerit kuten styreeni-butadieeni-kumi (SBR), styreeni-
-butadieeni-styreeni-lohkosekapolymeerit (SBS), styreeni-eteeni-butadieeni-
styreeni-lohkosekapolymeerit (SEBS) sekd styreeni-isopreeni-styreeni-loh-
kosekapolymeerit (SIS);

— olefiinisekapolymeerit kuten polypropeeni-sekapolymeerit, eteeni-vinyy-
liasetaatti-sekapolymeerit (EVA), eteeni-metakrylaatti-sekapolymeerit (EMA)
ja eteeni-propeeni-dieeni-sekapolymeerit (EPDM);

— muut polymeerit kuten nitriili-butadieeni-kumi (NBR), polyvinyylikloridi
(PVC), polyisobuteeni ja polybutadieeni (PB).

Kahden tai useamman téllaisen polymeerin seoksia voidaan sisillyttdd bitumikoostu-

muksiin yhdessd polyolefiinin kanssa. Esilld olevan keksinndon mukaisissa koostu-
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muksissa voidaan kdyttdd, mikd ei ole kuitenkaan valttimétontd, sellaisia kom-
ponentteja kuten prosessiljyjd, jotka tekevit ndmi polymeerit yhteensopivimmiksi

bitumin kanssa.

Yleisesti bitumiin sisdllytettdvin polymeerin valintaan vaikuttavat seuraavat

parametrit, kuten myds mahdollisesti muut:

- asfaltin kemiallinen koostumus

- asfaltin molekyylipaino

- polymeerin (polymeerien) molekyylipaino

- komponenttien sekoituksen aikana kiytetyt leikkausvoimat

- kopolymeerin ainesosien suhde, kuten E:n moolisuhde VA:han EVA:ssa.

Polymeeriset materiaalit voivat olla 1dsna bitumikoostumuksessa partikkelidispersioi-
den, sdikeenkaltaisten dispersioiden, liuosten ja yhdistelmien muodossa, joissa

(ko)polymeeri(t) on stabiloitu erottumista vastaan.

Yleisesti, pienid polymeerimadrid kiytettdessd bitumi muodostaa jatkuvan faasin,
johon polymeeri on dispergoitu. Kuitenkin suurehkojen polymeeriméiirien tapaukses-

sa saattaa esiintyd faasien kddntymistd siten, ettd polymeerista tulee jatkuva faasi.

Eris ilmid, joka on todettu keksinnon mukaisten koostumusten yhteydessd, on se,
ettd kun tdllaisia sekapolymeereja kiytetidn patenttijulkaisussa WO 93/07219
kuvattuun stabilointijarjestelmadn yhdistettynd, niin tillGin pienempi mddrd seka-
polymeerimateriaalia tarvitaan bitumin ominaisuuksien samankaltaiseksi muokkaami-
seksi. Esimerkiksi noin 2,5 paino-% SBS:44 riittdd saamaan aikaan saman kimmoi-
sen palautumisen kuin sellaisessa bitumissa, jossa ei ole kdytetty oheista stabilointi-
jérjestelmdd ja johon on lisdtty noin 4 paino-% SBS:&4d, jolloin pddstiin huomatta-

vaan kustannussédstoon timén sekapolymeerikomponentin suhteen.

Lisdksi, kuten jdljempédnd olevista spesifisistd esimerkeistd voidaan ndhdi, ollaan

todettu, etti muokatun bitumin viskositeettia ja muita ominaisuuksia voidaan muun-
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nella tietyn komponentin samansuuruisia tai olennaisesti samansuuruisia méirid
kiytettdessd, riippuen siitd jarjestyksestd, jossa komponentit sekoitetaan muodostet-
tavaan bitumikoostumukseen. Esilld olevan keksinndn mukaisia koostumuksia
voidaan kiyttid monissa erilaisissa sovellutuksissa monipuolisten ominaisuuksien
ansiosta, jotka monipuoliset ominaisuudet saadaan aikaan kdyttimdlld koostumuk-

sessa erilaisia komponentteja sekd koostumuksen muodostamistapaa.

Niiti erilaisia vaihtoehtoisia, komponenttien sekoitusjérjestykseen ja koostumukseen
liittyvid menettelytapoja voidaan soveltaa my6s muihin sekapolymeerikomponenttei-
hin seki silloin, kun tillaiset sekapolymeerikomponentit jitetddn pois ja/tai kun
polyeteeni jdtetddn pois, esimerkiksi silloin kun stabiloidaan kaksi tai useampia
sekapolymeereja.

Sen sijaan, etti muodostetaan tiiviste bitumiin edelld kuvatulla tavalla, tillainen
tiiviste voidaan muodostaa 6ljyyn tai muuhun viliaineeseen ja tdssd muodossa oleva
tiiviste voidaan sisdllyttdd bitumiin yhdessd polymeerin ja/tai sekapolymeerikom-

ponenttien kanssa.

Esilld olevassa keksinnOssid se tapa, jolla lopullinen dispersio saadaan aikaan,
vaihtelee kiytettyjen sekapolymeerien ja/tai homopolymeerien luonteesta sekd
kiytetyistd prosessiolosuhteista riippuen. Riippuen siitd sovellutuksesta, johon
keksinnén mukaista bitumikoostumusta on tarkoitus kiyttdd, tdhdn bitumiin
sisdllytettivdn polyolefiinin ja sekapolymeerin mddrid voidaan vaihdella laajalla
alueella. Kun polyeteenid on 1dsnd koostumuksessa, niin sen mdird voi edullisesti
vaihdella noin alueella 0,5—20 %, kun taas sekapolymeerin, mikéli siti on lasnd
koostumuksessa, médrd voi vaihdella noin alueella 0,5—20 paino-%. Esimerkiksi
SBR- ja SBS-sekapolymeerien tapauksessa, joita lisitdin kimmoisuuden aikaansaami-

seksi, kidytetyn sekapolymeerin médrd voi vaihdella noin alueella 1—15 paino-%.

Niiden komponenttien lisdksi tdhdn bitumikoostumukseen voidaan myos sisdllyttda
dispergoitua faasia, joka kdasittdd hajotetun kumivulkanaattiverkon, ja joka on

valmistettu erityisesti murennetusta kumijdtteestd kuten autojen murskatuista kumi-
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renkaista, mikd on kuvattu tiydellisesti 29. joulukuuta 1993 jitetyssd kansainvali-
sessd patenttihakemuksessa PCT/CA93/00562, joka on yhteisesti oheisen hakijan ja

sdation University of Toronto Innovations Foundation nimissa.

Esilld olevan keksinnén mukaisia stabiloituja bitumikoostumuksia voidaan myds
sisdllyttdd muihin jarjestelmiin. NA&itd stabiloituja bitumikoostumuksia voidaan
esimerkiksi sisdllyttid kumi- ja muoviseostettujen koostumusten valmistukseen,
esimerkiksi noin 5—50 paino-% olevana mairand. Vaihtoehtoisesti ndm4 stabiloidut
bitumikoostumukset voidaan saattaa emulsioiksi, joissa jatkuva faasi on vettd tai
orgaanista ainetta. Bitumia ja stabiloituja polymeereja kisittdviin perusseoskoostu-
muksiin voidaan seostaa tdyteaineita ja/tai polymeereja ja ndmé seostetut koostumuk-
set voidaan rakeistaa rakeistetun koostumuksen valmistamiseksi ja sen sisidllyttdmi-
seksi myohemmin erilaisia teollisia sovellutuksia varten tarkoitettuihin koostumuksiin.
Ohessa kuvattuja koostumuksia voidaan kdyttdd erilaisissa asfalttisovellutuksissa,
mukaan lukien kaikentyyppiset katupdillysteet, etukiteen valmistetut katupaillys-
laatat, katekalvot, katelevyt, vesitiivistivdat kalvot, tiivisteet, tilkkimateriaalit,

valuhartsit sekd suojaavat pinnoitteet.

Keksinnon erddssd suoritusmuodossa polyeteenin dispergoimiseksi maleinisoitua
polyeteenid, nestemiistd polybutadieenid (tarpeen mukaan), aminoon pddttyvai
poly(butadieeni-ko-akrylonitriilid) tai aminoon pé&ittyvai polybutadieenid sekd alku-
ainerikkid voidaan dispergoida bitumiin. Tavanomaisessa, kuumaseosasfalttia
kayttivdssd katupddllystyssovellutuksessa maleinisoidun polyeteenin ja bitumin
vilinen edullinen suhde on noin 0,05—10 paino-%, edullisemmin noin 0,5—2
paino- %, ja aminofunktionaaliseen butadieeniin perustuvan sekapolymeerin edullinen
suhde on noin 0,01—3 paino-%, edullisemmin noin 0,05—2 paino-%. Nesteméiisen
butadieenin miira voi olla edullisesti noin alueella 0,02—15 paino-%, edullisemmin
noin alueella 0,1—6 paino-% bitumista laskien. Rikin maird on edullisesti noin
0,05—10 % koko seoksen painosta, edullisesti noin 0,1—5 paino-%. Muissa sovellu-
tuksissa, esimerkiksi katesovellutuksissa komponenttien suhteelliset osuudet ja

kokonaismairit voivat vaihdella.



10

15

20

25

30

9

Katupdillystemateriaalit sisdltdvét yleensd runkoainetta, kuten murskattua kivisoraa
ja hiekkaa yhdessi bitumikoostumuksen kanssa. Samoin voidaan kiyttid muita
bitumikoostumuksen lisdaineita, riippuen timén bitumikoostumuksen loppukaytdsta.
Esimerkiksi katemateriaalia voidaan saada lisddméilld sopivia tdyteaineita kuten
asbestia, karbonaatteja, piidioksidia, puukuituja, kiillettd, sulfaatteja, savia, pigment-
tejd ja/tai palamista hidastavia aineita kuten kloorattuja vahoja. Halkeamien tiytto-

sovellutuksissa voidaan lisitd edullisesti oksidia.

ESIMERKIT

Seuraavissa esimerkeissd polymeerilla muokattujen sideaineiden stabiilisuus kuuma-
varastoinnin aikana arvioitiin perustuen (i) niihin havaintotuloksiin, jotka saatiin
kuumatelineelld, jonka limpdtilaa voidaan sdiitid niytteiden morfologisten erojen
seuraamiseksi, varustetulla optisella mikroskoopilla, ja/tai (ii) vakioitujen asfalttindyt-
teiden erottumisen testaamiseen. Vakiointimenetelméssi noin 50 grammaa polymeeri-
asfalttisideainetta laitetaan 2 cm:n (3/4") kupariputkiin ja nditd putkia sdilytetdin
pystysuorassa asennossa 160 °C:ssa uunissa 2—3 vuorokautta. Tdmédn kuumasdily-
tyksen jilkeen viskositeettisuhde madritettiin vertaamalla putken yldosasta perdisin
olevan sideaineen viskositeettia putken pohjaosasta perdisin olevaan sideaineeseen.
Alueella 0,80—1,20 olevien suhteiden katsotaan yleensd osoittavan hyviksyttidvin

stabiilisuuden.

Esimerkki 1

Tami esimerkki havainnollistaa sekapolymeerimateriaalien sisdllyttimistd bitumi-

koostumuksiin.

Koostumukset valmistettiin kaksivaiheisella menetelmilld, jossa ensin muodostettiin
tiiviste ja sitten tamd tiiviste laimennettiin asfaltilla ja lisddmalld samalla sekoittaen
stabiloitavaa polymeeria. Tédssd esimerkissd kaytetty asfaltti oli Lloydminster,
Penetration 85/100.
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Tiiviste valmistettiin dispergoimalla funktionaaliseksi tehtyd polyeteenid (Fusabond
E-110, MI=40, anhydridipitoisuus: 0,08 gmol/kg hartsia) asfalttiin 170 °C:ssa
10 minuutin ajan, lisidmalld amiiniin padttyvin (poly(butadieeni-ko-akrylonitriili)-
sekapolymeerista (nestemdinen, akrylonitriilin pitoisuus 10 %, amiiniekvivalentti
arvossa 1200) ja polybutadieenistd (Ricon 134, mp. 12 000) muodostettu seos
sekoittaen samalla 15 minuuttia 180 °C:ssa, ja lisdadmalld rikkid sekoittaen samalla
asfalttia 1,5 tunnin ajan alueella 190—200 °C olevassa ldmpotilassa. Sitten timd
tuloksena saatu tiiviste laimennettiin samalla asfaltilla homogeenisen sideaineen
muodostamiseksi, johon sideaineeseen liséttiin stabiloitavaa polyeteenid (PE) (pieni
tiheys, sulavirta = 5). Eri polymeereja liséttiin sitten tuloksena saatuun koostumuk-

seen seuraavalla tavalla:

SBS (S:B = 30/70, mp. = 350 000, Mn = 140 000): disperssi SBS asfaltti-
koostumuksessa 190 °C:ssa 30 minuuttia ja 200—240 °C:ssa edelleen

30 minuuttia.

EVA (Cil 1240A, VA=12 paino-%, sulavirta = 10): disperssi EVA asfalitti-

koostumuksessa 180 °C:ssa 30 minuuttia.

EPDM (Royalene 552, EP-suhde 75/25, Morney-viskositeetti ML 1+4
125 °C:ssa = 50): disperssi EPDM asfalttikoostumuksessa 200 °C:ssa yksi
tunti.

EP/PP (kierritetty vaippakangasjéte - PE/PP-suhde 60:40 (yhteen sekoitettu
sekoite): disperssi EP/PP asfalttikoostumuksessa 170 °C:ssa yksi tunti.

Kaikissa esimerkeissd sekoittaminen tapahtui Brinkman Polytron-homogenisaatto-
risekoittimessa (malli PT45/80).

Koesarjassa muodostetut koostumukset on kuvattu yksityiskohtaisesti alla olevassa

taulukossa I. Néiissd eri kokeissa "c"-kokeet ovat vertailuesimerkkejd, "a"-kokeet
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ovat esimerkkeji esilld olevan keksinndn mukaisista koostumuksista ja "b"-kokeet

ovat esimerkkeja patenttijulkaisun WO 93/07219 mukaisista koostumuksista.

Nimai eri ndytteet testattiin ja saadut tulokset on esitetty alla olevassa taulukossa II.
Kuten ndistd tuloksista voidaan nidhdd, SBS:44 késiteltiin olosuhteissa, joissa se
voitiin sisillyttdd suhteellisen stabiilisti asfalttiin [koe 1(c)] ja pelkén stabilisaattorin
lasndolo [koe 1(b)] sekd stabilisaattorin ja polyeteenin [koe 1(a)] lisndolo eivit
vaikuttaneet haitallisesti tihdn stabiilisuuteen.

EVA:n tapauksessa, stabilisaattorin puuttuessa sekapolymeeri kasvoi helposti yhteen
ja erottui asfaltista [koe 2(c)]. Pelkin stabilisaattorin lisndollessa [koe 2(b)] seki
stabilisaattorin ja polyeteenin ldsndollessa [koe 2(a)] EVA saatiin sisdllytetyksi
stabiilisti koostumukseen, eikd se pyrkinyt kasvamaan yhteen tai erottumaan asfaltis-
ta, miki todettiin nikéhavainnon perusteella, ja mikd voidaan ndhda viskositeet-
tisuhteesta vakioinnin jilkeen. EPDM:n tapauksessa saatiin samankaltaisia tuloksia
kuin EVA:n tapauksessa. EPDM:n dispergointi asfalttiin oli vaikeampaa kuin EVA:n
tapauksessa, ja ndin ollen dispergointiin kdytettyjd olosuhteita muokattiin hieman.
Yhteen sekoitetun EP/PP-sekoitteen (60:40, sekd noin 1,0 % TiO,) tapauksessa
sekoite saatiin sisdllytetyksi stabiilisti bitumiin [koe 4(a)], kun taas stabilisaattorin
puuttuessa dispergoitunect polymeerit (PE ja PP) kasvoivat nopeasti yhteen, kun

sekoittaminen lopetettiin.

Esimerkki 2

Tama esimerkki havainnollistaa polyeteenin ja SBS:n lisddmistd muokkaamattomaan
asfalttiin.

92 osaa asfalttia (Caltex Class 170, tunkeutuminen 25 °C:ssa = 85 dmm, vis-
kositeetti 135 °C:ssa = 0,32 pass, Ring and Ball-pehmenemispiste = 45 °C)
kuumennettiin yhden litran sekoitusastiassa 180 °C:n limpétilaan. Sitten lisittiin 5
osaa polyeteenid (PE, pieni tiheys, sulavirta = 5) ja 3 osaa styreeni-butadieeni-
styreenid (SBS s:B = 30/70, mp. = 350 000, Mn = 140 000) ja dispergoitiin



10

15

20

25

30

12

kuumaan nestemdiseen asfalttiin 60 minuutin ajan. Sekoituksen paéttimisen jilkeen
dispergoituneet pienet PE-pisarat ja dispergoitunut SBS-faasi kasvoivat kulloinkin
nopeasti yhteen kuumassa nestemdisesd asfaltissa. Sekd PE ettd SBS kulkeutuivat
nestemdisen asfaltin pintaa kohden 24 tunnin pituisen, 180 °C:ssd toteutetun kuu-
masdilytyksen aikana viskoosin polymeerikerroksen muodostaen. Téllainen puutteelli-
nen stabiilisuus faasien voimakasta erottumista vastaan on tyypillistdi kuumaan
nestemiiseen asfalttiin tehdyille polyolefiini- ja styreenisekapolymeeridispersioille.
Polyeteeni ja SBS pyrkivit kasvamaan yhteen ilman mit4én keskindistd synergististd

apua, joka estdisi tdllaisen faasien erottumisen.

Esimerkki 3

Tama esimerkki kisittdd esimerkit A-1, A-2 ja A-3, B-1 ja B-2 (taulukko III) ja se
havainnollistaa niiti tuloksia, jotka saadaan sisdllyttdimélld SBS:34 asfalttiin
erilaisissa kisittelyolosuhteissa. Kuten alla esitetyistd tuloksista voidaan ndhda,
SBS:n ja PE:n ekvivalenttipitoisuuksilla voidaan saada huomattavasti toisistaan
poikkeavia tuloksia.

Esimerkki A-1

0,5 osaa maleinisoitua polyeteenid dispergoitiin 18,2 osaan asfalttia (Caltex Class
170) noin 170 °C:ssa 10 minuuttia. Tamén jilkeen 0,7 osaa polybutadieenii ja 0,4
osaa amiiniin paittyvdid poly(butadieeni-ko-akrylonitriili)-sekapolymeeria (ATBN)
lisittiin ja sekoitettiin noin 180 °C:ssa 25 minuuttia, sitten seostettiin 0,6 osaa rikkid
15 minuuttia. Tahdn sekoitettuun seokseen lisdttiin 71,7 osaa asfalttia seoksen
laimentamiseksi ja sitd sekoitettiin edelleen 50 minuuttia. Lopuksi liséttiin kierrétet-
tyd pienitiheyksistd polyeteenia (RLDPE) sckd SBS-elastomeereja perdkkiin ja
sekoitettiin suuria leikkausvoimia kdyttien noin 200 °C:ssa 35 minuutin ajan
(RLDPE:n tapauksessa) ja 25 minuuttia (SBS:n tapauksessa, vastaavasti, jolloin muo-
dostui bitumimainen koostumus, jonka polymeerikomponentit olivat stabiloituneet

faasien erottumista vastaan. Suorituskyky arvioitiin ja se on esitetty taulukossa III.
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Esimerkki A-2

Tissd esimerkissd meneteltiin esimerkissd A-2 esitetylld tavalla, lisiten kuitenkin
lisdaineet asfalttiin eri jarjestyksessd saman lopullisen koostumuksn muodostamiseksi
160 minuutin pituista sdddettyd sekoitusaikaa kiyttden. Kiyttien samoja mate-
riaaleja kuin esimerkissd A-1, 0,5 osaa maleinisoitua polyeteenid, 0,7 osaa polybuta-
dieenid ja 0,4 osaa amiiniin pdittyvadd poly(butadieeni-ko-akrylonitriili)-sekapoly-
meeria dispergoitiin 18,2 osaan asfalttia 35 minuuttia. 0,2 osaa rikkid lisittiin
seokseen ja sekoitettiin noin 190 °C:ssa 40 minuuttia. Sitten liséttiin 71,7 osaa
asfalttia 5 minuutin aikana seoksen laimentamiseksi. Tamén jilkeen lisittiin 5 osaa
RLDPE:td sekd 0,4 osaa rikkid ja dispergoitiin noin 200 °C:ssa 60 minuutin ajan,
minkd jdlkeen lisdttiin ja sekoitettiin 3 osaa SBS:dd edelleen 20 minuuttia stabi-
loidun bitumimaisen koostumuksen saamiseksi. Arviointitulokset on esitetty taulukos-
sa II1.

Esimerkki A-3

Tdssd kdytettiin samoja materiaaleja kuin esimerkissid A-1, ja sen jilkeen, kun 0,5
osaa maleinisoitua polyeteenid, 0,7 osaa polybutadieenid ja 0,4 osaa amiiniin
padttyvdd poly(butadieeni-ko-akrylonitriili)-sekapolymeeria oli dispergoitu 18,2
osaan asfalttia 35 minuutin aikana, timi seos laimennettiin S minuutin aikana 74,7
osalla asfalttia, johon oli sekoitettu edeltikisin 4 % SBS:44 noin 180 °C:ssa 30
minuutin aikana. Sitten listtiin 0,6 osaa rikkid ja reaktio toteutettiin noin 200 °C:ssa
70 minuutin aikana ja 3 osaa RLDPE:td sekoitettiin tihdn seokseen vield 20
minuutin aikana stabiloidun polymeeri-bitumi-koostumuksen aikaansaamiseksi.

Tamin tuotteen arviointi on esitetty taulukossa III.
Esimerkki B-1
Téssd esimerkissd kdytettiin samoja materiaaleja kuin esimerkissd A-1, ja asfalttiin

(92,5 paino-%) sekoitettiin edeltikdsin maleinisoitua polyeteenid (2,5 paino-%),
polybutadieenid (3,7 paino-%) ja amiiniin pdittyvdd poly(butadieeni-ko-akrylo-
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nitriili)-sekapolymeeria (1,3 paino-%) noin 180 °C:ssa 40 minuutin ajan. Tami
esiseos lisdttiin samalla sekoittaen samaan mddrddn asfalttia, jota oli kisitelty 3
paino-%:lla rikkid. Sitten 20,2 osaa titd tuloksena saatua seosta laimennettiin 71,8
osalla asfalttia 10 minuutin ajan. Lopuksi lisdttiin 5 osaa RLDPE:td ja 3 osaa
SBS:4d tissd jarjestyksessd ja dispergoitiin noin 185 °C:ssa 60 minuuttia stabi-
loidun polymeeri-bitumi-koostumuksen tuottamiseksi. Arviointitulokset on esitetty

taulukossa III.

Esimerkki B-2

Téssd kidytettiin samoja materiaaleja kuin esimerkissd B-1, ja 10,1 osaa esisekoitetta
sekoitettiin samaan maardian (10,1 osaan) asfalttia, jota oli késitelty 4 %:1la (painos-
ta) rikkid, ja sitten seos laimennettiin ja se sekoitettiin 71,8 osaan asfalttia 5 minuutin
aikana. Lopuksi lisittiin 5 osaa RLDPE:ti ja sitten 3 osaa SBS:4i ja ne dispergoitiin
suuria leikkausvoimia kdyttien 120 minuutin aikana noin 190 °C:ssa stabiloidun

polymeeri-bitumi-koostumuksen tuottamiseksi.

Selostuksen yhteenveto

Tamén julkaisun yhteenvetona voidaan esittdd, ettd esilld olevassa keksinndssd on
saatu aikaan muokatut, stabiloidut bitumikoostumukset, joihin on siséllytetty stabiilisti
sekapolymeereja ja/tai homopolymeereja timén bitumikoostumuksen ominaisuuksien

muokkaamiseksi. Muunnokset ovat mahdollisia timdn keksinndn puitteissa.
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TAULUKKO III
Esimerkki 2
Ryhmi A Ryhmi B
Komponentti, koe A-1 A-2 A-3 B-1 B-2
Asfaltti 89,9 89,9 89,9 90,7 90,7
Fusabond E-110 0,5 0,5 0,5 0,3 0,3
LPBD 0,7 0,7 0,7 0,4 0,4
ATBN 0,4 0,4 0,4 0,3 0,3
Rikki 0,6 0,6 0,6 0,3 0,4
SBS 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0
PE 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0
Suorituskyky
Tunkeutuminen 40 38 26 23 5
dmm 25 °C:ssa
Vidntépalautuvuus - - - 9 -*
% 25 °C:ssa
Viskositeetti 9,4 7,5 11,4 3,75 4,4#
Pa.s. 136 °C:ssa
Pehmenemispiste 74 77 75 67,3 91,5
(R&D) (°C)
Kimmopalautuvuus - - - 11,3 53,6
Pa.s. 60 °C:ssa
Viskositeetti - - - 5055 181900
Pa.s. 60 °C:ssa

* = testaamisen kannalta liian jaykkd 25 °C:ssa.

# = testattu 165 °C:ssa.
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Patenttivaatimukset
1. Bitumikoostumus, joka kisittda:
bitumia,

vihintiin yhti polyolefiinia, joka on stabiloitu steerisesti bitumiin dispergoituneina
hiukkasina steerisesti stabiloivan molekyylin avulla, joka molekyyli on kytkeytynyt
tihin vahintian yhteen polyolefiiniin ja joka molekyyli kisittdd bitumin kanssa yh-
teensopivan polymeerin ja siihen sitoutuneen polyolefiinikomponentin, tunnet -

tu siitd, ettd se myos kisittia

vihintiin yhti muuta polymeerimateriaalia, jota on sisdllytetty stabiilisti bitumiin
sotkemalla, fysikaalisesti pidittimailld, kemiallisesti silloittamalla tai kahden tai

useamman tillaisen mekanismin yhdistelmalla.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen koostumus, tunn et tu siitd, ettd polyolefiini

kisittad dispergoituneina hiukkasina olevaa polyeteenid.

3. Patenttivaatimuksen 2 mukainen koostumus, tunne ttu siiti, ettd mainittu,

vihintdan yksi muu polymeerimateriaali kisittds sekapolymeeria.

4. Patenttivaatimuksen 3 mukainen koostumus, tunnettu siitd, ettd sekapoly-

meeri on elastomeerista.

5. Patenttivaatimuksen 4 mukainen koostumus, tunne ttu siiti, etti elastomee-

risekapolymeeri kisittdd styreenisekapolymeeria tai olefiinisekapolymeeria.

6. Patenttivaatimuksen 5 mukainen koostumus, tunnettu siitd, ettd sty-
reenisekapolymeeri on styreeni-butadieeni-kumi (SBR), styreeni-butadieeni-styreeni-
lohkosekapolymeeri (SBS), styreeni-etéeni—butadieeni—styreeni-lohkosekapolymeeri

(SEBS) tai styreeni-isopreeni-styreeni-lohkosekapolymeeri (SIS).
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7. Patenttivaatimuksen 5 mukainen koostumus, tunnettu siiti, ettd ole-
fiinisekapolymeeri on eteeni-vinyyliasetaatti-sekapolymeeri (EVA), eteeni-met-
akrylaatti-sekapolymeeri (EMA), eteeni-propeeni-dieeni-sekapolymeeri (EPDM) tai

polypropeenisekapolymeeri.

8. Patenttivaatimuksen 2 mukainen koostumus, tunne ttu siitd, ettd polyeteenid
on lisnd mainitussa koostumuksessa noin alueella 0,5—20 paino-% olevana méirini
ja elastomeerisekapolymeeria on lidsnd mainitussa koostumuksessa noin alueella

0,5—20 paino-% olevana maarini.

9. Patenttivaatimuksen 8 mukainen koostumus, tunne ttu siiti, ettd elastomee-
risekapolymeeri on SBS- tai SBR-sekapolymeeri, jota on ldsni noin alueella 1—15

paino-% olevana maarini.

10. Menetelmé bitumikoostumuksen muodostamiseksi, joka kisittda

bitumia,

vihintdin yhtd polyolefiinia, joka on stabiloitu steerisesti bitumiin dispergoituneina
hiukkasina steerisesti stabiloivan molekyylin avulla, joka molekyyli on kytkeytynyt
tdhdn vihintddn yhteen polyolefiiniin ja joka molekyyli késittdd bitumin kanssa yh-

teensopivan polymeerin ja siihen sitoutuneen polyolefiinikomponentin,

jossa menetelméssi steerisesti stabiloivan molekyylin valmistamiseksi funktionaali-
seksi tehtyd dieenid liuotetaan liuottimeen, joka on bitumia tai bitumin kanssa
yhteensopivaa Oljyd, ja funktionaaliseksi tehtyd polyolefiinia dispergoidaan tihidn
linottimeen, jolloin timéd funktionaaliseksi tehty polyolefiini ja funktionaaliseksi tehty
dieeni saatetaan reagoimaan siten, etti funktionalisoidun polyolefiinin yksi péi

sitoutuu funktionalisoituun dieeniin,

ainakin yhtd sulaa polyolefiinia dispergoidaan tihin liuottimeen hiukkasmaisen

polyolefiinin dispersion muodostamiseksi, ja
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jos liuotin on bitumin kanssa yhteensopiva 6ljy, dispergoidaan koostumus bitumiin,

tunnettu siitd, ettd

vihintddn yhtd, hiukkasmaisessa muodossa olevaa yliméardista polymeeria dispergoi-
daan tdhin livottimeen siten, ettd tdssd bitumikoostumuksessa saadaan aikaan po-
lyolefiinin steerinen stabiloituminen sitomalla funktionaaliseksi tehdyn polyolefiinin
vapaa pid hiukkasmaiseen polyolefiiniin sekd sisdllyttdmalld stabiililla tavalla

vihintddn yhtd ylimdirdisti polymeeria sotkemalla, fysikaalisesti pidattimalla,

. kemiallisesti silloittamalla tai kahden tai useamman tillaisen mekanismin yhdistel-

malld.
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Patentkrav
1. Bitumensammanséttning som innefattar
bitumen, och

atminstone en polyolefin som &r steriskt stabiliserad i form av dispergerade partiklar
i bitumenet medelst en steriskt stabiliserande molekyl som &r bunden till ndimnda
atminstone en polyolefin och som innefattar en bitumenkompatibel polymer och en
polyolefinkomponent som #r bunden till denna, kinnetecknad av att den
ocksd innefattar atminstone ett extra polymermaterial som dr stabilt inneslutet i
bitumenet genom intrassling, fysikalisk insndrjning, kemisk tvirbindning eller en

kombination av tva eller flera sadana mekanismer.

2. Sammansittning enligt patentkrav 1, kdnnetecknad dirav, att nimnda

polyolefin innefattar polyeten i form av dispergerade partiklar.

3. Sammansdttning enligt patentkrav 1 eller 2, kdnnetecknad dirav, att

nimnda atminstone ett extra polymermaterial innefattar en sampolymer.

4. Sammansittning enligt patentkrav 3, kinnetecknad dirav, att nimnda

sampolymer é&r elastomerisk.

5. Sammansittning enligt patentkrav 4, kdnnetecknad dirav, att nimnda
elastomeriska sampolymer innefattar en styrensampolymer eller en olefinsampoly-

mer.

6. Sammansittning enligt patentkrav 5, kdinnetecknad dirav, att nimnda
styrensampolymer dr ett styten-butadien-gummi (SBR), styren-butadien-styren-
blocksampolymer (SBS), styren-etylen-butadien-styren-blocksampolymer (SEBS)eller

styren-isopren-styren-blocksampolymer (SIS).
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7. Sammansittning enligt patentkrav 5, kdnnetecknad dirav, att nimnda
olefinsampolymer ir en eten-vinylacetat-sampolymer (EVA), eten-metakrylat-
sampolymer (EMA), eten-propen-dien-sampolymer (EPDM) eller polypropensam-

polymer.

8. Sammansittning enligt nagot av patentkraven 4—7, kdnnetecknad
dérav, att nimnda polyeten dr nidrvarande i ndmnda sammansittning i en méingd pa
0,5—20 vikt-% och nimnda sampolymer ir nidrvarande i nimnda sammansittning i
en mingd pa 0,5—20 vikt-%.

9. Sammansittning enligt patentkrav 8, kinnetecknad dirav, att nimnda
elastomersampolymer ir en SBS- eller SBR-sampolymer nirvarande i en méngd pa
1—15 vikt-%.

10. Forfarande for att bilda en bitumensammansittning, som innefattar

bitumen, och

atminstone en polyolefin som ar steriskt stabiliserad 1 form av dispergerade partiklar
i bitumenet medelst en steriskt stabiliserande molekyl som &r bunden till nimnda
atminstone en polyolefin och som innefattar en bitumenkompatibel polymer och en

polyolefinkomponent som ir bunden till denna

vid vilket forfarande man, for att bilda en steriskt stabiliserande molekyl, utfor
upplosning av en funktionaliserad dien i ett 16sningsmedel som ir bitumen eller en
bitumenkompatibel olja och dispergering av en funktionaliserad polyolefin i nimnda
16sningsmedel, varvid man utfér en reaktion mellan nimnda funktionaliserade
polyolefin och nimnda funktionaliserade dien for att binda ena dndan av nimnda

funktionaliserade olefin till nimnda funktionaliserade dien,
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dispergering av dtminstone en polyolefin i en smilt form i nimnda 16sningsmedel for

att bilda en dispersion av partikelformig polyolefin

och di nimnda 16sningsmedel passar ihop med olja, dispergering av den resulterande

sammansittningen i bitumen,

kinnetecknat av

dispergering av atminstone en extra polymer i partikelform i nimnda I9sningsmedel
for att i ndmnda bitumensammanséttning astadkomma sterisk stabilisering av nimnda
polyolefin genom bindning av den fria dndan av det funktionaliserade polyolefinet till
nimnda partikelformiga polyolefin och stabil inneslutning av atminstone en extra
polymer genom intrassling, fysikalisk insnirjning, kemisk tvirbindning eller en

kombination av tva eller flera av sidana mekanismer.
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