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Relatério Descritivo da Patente de Invengdo para "PROCESSO
PARA A MANUFATURA DE UMA MISTURA DE AGREGADQ DE BETU-
ME ADEQUADA PARA PAVIMENTACAO DE ESTRADA".

A presente invengao refere-se a uma mistura de agregado de
betume de assentamento rapido aquosa adequada para pavimentagao a frio
de estradas, estacionamentos, calgadas e outros. A mistura de agregado de
betume & fabricada misturando um agregado mineral, agua, um desemulsifi-
cante, contendo cimento hidraulico, e uma emulsdo catiénica de betume de
6leo-em-agua, contendo, como um emulsificante, um sal de uma diamina
terciaria e um acido fosférico.

E bem conhecido na técnica preparar emulsdes catidnicas de
oleo-em-agua de betume e misturar estas emulsdes com agregados mine-
rais inorg&nicos. Quando agregados minerais @ a emulsdo catibnica forem
misturados, a emuls&o "quebrard™ devido & atracéo entre as goticulas de
betume positivamente carregadas e as superficies dos agregados negativa-
mente carregados. As goticulas de betume catidnicas depositardo nas su-
perficies dos agregados e serdo ligadas aos agregados pela acéo eletrosta-
tica na interface entre as goticulas de betume e os agregados. Como emulsi-
ficantes, foram sugeridos varios sais entre acidos e compostos de amina.
Freqlentemente, amidoaminas acidificadas, imidazolinas, tetraaminas gra-
xas e compostos de amoénio quaternario e misturas destes sdo usados. O
acido usado normalmente ¢ acido cloridrico, mas também acidos fosforicos e
outros acidos contendo um ou mais atomos de hidrogénio de 4cido foram
usados.

Ao pavimentar, é hoje uma pratica geral usar um misturador mo-
vel que, no local do trabalho, continuamente mistura o agregado, agua e a
emuls&o para obter uma mistura aquosa de agregado de betume e continu-
amente esparramar a mistura aquosa de agregado de betume na superficie
a ser pavimentada. E essencialmente importante que a mistura tenha uma
consisténcia adequada para pavimentar mas também que haja uma forma-
¢ao rapida de coesao entre o betume em um lado e os agregados e a super-

ficie coberto no outro.
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Desse modo, a Patente US 3 518 101 descreve uma emulsdo de
asfalto aquosa, que contém, como um emulsificante, um sal de um &cido
polibasico selecionado do grupo que consiste em acido oxalico, acido tartari-
co e acido citrico, com uma diamina contendo um grupo alquila de cerca de
12 a cerca de 22 atomos de carbono. Os grupos amina podem ser primarios,
secundarios efou terciarios. Porém, o assentamento e a formag&o da coeséo
das misturas de agregado de emulsdos descritas nesta patente sdo lentas e
variam também com os tipos de agregados e o tamanho de particula dos
agregados. A patente US 5 073 297 revela uma emulsdo aquosa de agrega-
do de betume obtida emulsionando betume em agua com um emulsificante
catidnico particular que € um produto de reagéo entre as poliaminas modifi-
cadas com certos &cidos policarboxilicos e anidridos. Na preparagdo da e-
mulsdo betumosa, uma solugéo de acido do emulsificante é usada. Por e-
xemplo, acido cloridrico, sulfirico e fosférico ou outros podem ser adiciona-
dos até um valor de pH abaixo de 7 ser alcangado e uma solugéo de emulsi-
ficante clara ser obtida. O tempo ajustado da pasta é longo e para encurtar o
tempo ajustado, uma adi¢do de cimento é revelada.

Das acima referéncias, € evidente, que a quebra da emulsédo e o
desenvolvimento de coesdo alta entre o betume e os agregados variam
substancialmente na taxa dependendo da temperatura e também a uma ex-
tensao secundaria do tipo e tamanho de particula do presente agregado na
mistura. Além disso, as emulsdes preparadas de betume com um baixo teor
de acido sdo comparativamente de assentamento lento e desenvolvem ape-
nas lentamente a coesdo entre o betume e os agregados e entre o betume e
a superficie coberta. Um assentamento rapido e uma formacdo rapida de
coesdo sdo consideravelmente vantajosos, uma vez que a drea pavimen-
tada pode ser aberta ac uso do publico logo apds o trabalho ter sido exe-
cutado.

Foi agora descoberto que as desvantagens supracitadas podem
ser essencialmente reduzidas usando um sistema de emulsificante e dese-
mulsificante especifico. O sistema torna possivel produzir uma excelente

emulséo aquosa de betume e obter uma mistura ajuosa de agregado de
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betume adequada para pavimentacdo a frio. A mistura tem um assentamen-
to rapido e desenvolve uma coeséo forte entre o betume e os agregados ja
apos cerca de 15 minutos apés pavimentar.

De acordo com a invengdo uma mistura aquosa de agregado de
betume pronta para pavimentacéo a frio é fabricada misturando uma emul-
s&o0 de betume acidica de 6leo-em-agua contendo um emulsificante, um a-
gregado mineral, agua adicional e um desemulsificante em uma temperatura
de 0 a 40° C, caracterizada em que a emulsdo de betume tem um valor de
pH entre 1 e 5, preferivelmente entre 1 e 4, e que o emulsificante contém um

sal entre um acido fosforico polivalente e uma diamina da formula

Rz Ra
| 1 (I},

R, ~N-R3-N-Rs
onde um ou dois dos grupos R4, Rz, R4 € Rs designam um grupo hidrocarbo-
neto de 6-22, preferivelmente 8-20 atomos de carbono, e 0s grupos restan-
tes Ry, Rz, R4 e Rs sdo grupos alquila com 1-4, preferivelmente 1-2 atomos
de carbono ef/ou grupos da férmula -(A)sH, onde A é um grupo alquilenoxi
com 2-3 atomos de carbono, preferivelmente etilenoéxi, e s € um niimero de
1-4, preferivelmente 1, Rs é um grupo alquileno com 2-4 dtomos de carbono,
preferivelmente 3 atomos de carbono, e que o desemulsificante contém ci-
mento hidraulico.

Os emulsificantes da formula | t¢m uma capacidade de emulsifi-
cagéo boa e rapidamente desenvolvem uma coeséo forte entre os agrega-
dos e o0 betume quando a emulsdo aquosa de betume for quebrada com um
desemulsificante contendo o cimento hidraulico. A taxa da quebra da emul-
séo e do desenvolvimento de coesdo pode faciimente ser regulada e contro-
lada pela quantidade adicionada do cimento hidraulico. Nao s6 um assenta-
mento rapido e coesdo forte sao obtidos quando o teor de 4cido do betume
tiver um teor de acido médio ou alto, mas também quando o teor de 4cido for
baixo, por exemplo entre 0,05 e 1 mg KOH/g do betume. O sistema de emul-
sificante-desemuisificante é bem adaptado para ser usado em misturadores

moveis que, no local de trabalho, continuamente misturam o agregado, agua
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adicional, desemulsificante € a emulsdo de betume para formar uma mistura
aquosa de agregado de betume e continuamente esparrama a mistura a-
quosa de agregado de betume na superficie a ser pavimentada. Além disso,
o sistema de emulsificante-desemulsificante pode facilmente ser ajustado de
acordo com as condi¢oes existentes, por exemplo a temperatura, para otimi-
zar o tempo de mistura e a taxa e resisténcia da coesao da mistura aquosa
de agregado de betume.

Diaminas adequadas da férmula | séo aquelas, onde pelo menos
um grupo € um grupo metila e pelo menos um grupo € hidroxietila, isto € um
grupo da formula (A)sH, onde A € um grupo etilenodxi e s é 1. A razdo entre
0 numero médio de grupos metila para o nimero médio de grupos etilenodxi
e preferivelmente entre 1:6 e 3:1. Outras diaminas adequadas sdo compos-
tos da formula 1, onde os grupos restantes sdo todos grupos metila, e com-
postos onde o0s grupos restantes sdo todos grupos da formula (A)sH, onde A
€ um grupo alquilenodxi de 2-3 atomos de carbono e s € um namero de 1-4.
Preferivelmente A € um grupo etilenodxi e s € 1. Também misturas de com-
postos, onde 0s grupos restantes sao apenas grupos metila, e compostos
onde os grupos restantes sdo apenas grupos da férmula (A)sH onde A e s
tém os significados mencionados acima, podem vantajosamente ser usados.
Em tais misturas a razéo de peso entre 0s compostos contendo apenas gru-
pos metila e os compostos contendo apenas 0s grupos (A)sH usualmente é
entre 1:10 e 10:1. Variando a razao entre o numero de grupos metila e gru-
pos etilenodxi, foi também surpreendentemente mostrado que é possivel
também controlar a coesao e o tempo de mistura. Uma quantidade alta de
grupos metila encurta o tempo de mistura e acelera o desenvolvimento de
uma coeséo aita, enquanto a presenca de grupos etilenodxi melhora a traba-
Ihabilidade do betume e da mistura de agregado de betume. Estas proprie-
dades das diaminas diferentes da formula | podem vantajosamente ser usa-
das para adaptar o emulsificante ao teor de acido do betume e a temperatu-
ra ao pavimentar.

De acordo com a inveng&o, o cimento hidraulico pode ser cimen-

to Portland usual, cimento Porttand de calor baixo, cimento Portland branco,
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cimento Portland de endurecimento rapido, ou misturas destes. Adequada-
mente o cimento hidraulico contém 75-100 % em peso de cimento Portland
usuat ou cimento Portland branco. O cimento hidraulico pode também ser
combinado com 0-25 % em peso de sulfato de aluminio, um composto de
alume, lima ou gesso ou misturas destes. Estas adi¢cbes prolongam o tempo
da mistura que pode ser favoravel quandc a pavimentagdo for executada em
temperaturas altas.

O agregado é um material inorgénico que normalmente contém
um material inorganico densamente graduado como restos de forno de ex-
plosao e minerais, por exemplo granito, pedra calcaria € dolomita. A distribu-
icao de tamanho de particula adequadamente inclui tanto finos quanto parti-
culas mais grossas. Um agregado tipico tem uma distribuicdc de tamanho de
particula onde a quantidade inteira do agregado passa através de uma pe-
neira no intervalo de uma peneira de malha No. 4 a uma peneira de matha
No. 10, enquanto uma fragdo de 15-20 % em peso do agregado passa atra-
vés de uma peneira no intervalo de peneira de malha No. 40 a No. 200 como
descrito em ASTM C 136.

Tipos adequados de betume para o uso na presente invengao
s&0 aqueles comumente usados na pavimentacdo de estrada e nas técnicas
de mistura de emulséo a frio, vedagdo pastosa, microformagéo de superficie
e outros e incluem mas n&o sdo limitados a aqueles tendo um grau de AC de
AC-15 a AC-35 como também aqueles modificados com polimeros como
SBS e EVA.

Uma mistura aquosa de agregado de betume de acordo com a
invenc¢&o normalmente contém
100 partes em peso de um agregado,

6-20, preferivelmente 8-15 partes em peso de betume,
0,1-3, preferivelmente 0,2-2,5 partes em peso do sal entre o acido fosforico
polivalente e a diamina da formula |, e
0,1-2, preferivelmente 0,2-1,5 parte em peso de cimento hidraulico.
A mistura aquosa de agregado de betume pode ser produzida

misturando uma misfura, contendo o agregado mineral, 5-35 % de agua cal-
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culados no peso do agregado e 0,1-2,0, preferivelmente 0,2-1,5 % em peso
de cimento hidraulico calculado no peso do agregado, com 10-40 % da e-
mulsdo catibnica acidica de éleo-em-agua de betume calculados no peso do
agregado. A dita emulsdo de betume contém 50-70 % em peso de betume,
0,4-20, normalmente preferivelmente 2-140 em peso de um sal entre um a-
cido fosforico polivalente e uma diamina da férmula |, e 21-43 %, preferivel-
mente 25-40 %, em peso de agua. A quantidade total de agua na mistura de
agregado de betume normalmente é entre 12 e 25 % em peso do agrega-
do.

Também outros componentes podem estar presentes na mistura
de agregado de betume e na emulsdo de betume. Desse modo, a emulséo
de betume pode conter outros emulsificantes que séo tensoativos ndo ioni-
cos ou catidnicos, contendo pelo menos um grupo hidrocarboneto de 6-22
atomos de carbono, preferivelmente 8-22 atomos de carbono, como compos-
tos de amida, compostos de amida contendo etilenodxi, amidoaminas acidifi-
cadas, amidoaminas contendo etilenoodxi, imidazolinas, tetraaminas e com-
postos de amdnio quaterndrio, e misturas destes. Exemplos especificos de
outros emulsificantes sdo sais entre acidos, adequadamente acidos poliva-
fentes, como um acido fosférico polivalente, e um composto de imidazolina

da formula
CH,~CH,

N N - CHpCH, (NHCH,CH;) nNH,
W/
c

R
onde R é um grupo alquila de 5-21, preferivelmente 7-19 4tomos de carbono

e n € um namero de 0-3; ou um composto de amidoamina da férmula
Rz Ra

; |

Ry (NC3Hg) nlN-R4

onde um ou dois dos grupos Ry, Ry, R3 e R4 sdo um grupo acila de 6-22, pre-
ferivelmente 8-20 atomos de carbono e os grupos restantes Ry, Rz, Rz e Ry

sdo grupos alquila inferior de 1-4 atomos de carbono, preferivelmente metila,
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hidroxietila, hidroxipropila ou hidrogénio € n € um nimero de 1 a 4, com a
condigdo que pele menos um atomo de nitrogénio € uma parte de um grupo
amina. A mistura agregado de betume pode também conter um aglutinante
orgéanico adicional, por exemplo um latex, selecionado do grupo que consiste
em SBR, policloropreno e latex natural e misturas destes. O latex pode
ser incorporado na emulsdo de betume ou diretamente na mistura. Pode
ser necessario usar tipos catidnicos ou ndo idnicos de latex compativeis
com a emulsdo, como é bem conhecido na técnica de formulagdo de e-
mulsdo. O aglutinante de latex pode dar propriedades desejaveis & mistu-
ra curada incluindo durabilidade melhorada. A mistura de agregado de
betume pode também conter outros componentes como fibras e pigmen-
tos.
EXEMPLO
Varias misturas aquosas de agregado de betume foram prepa-
radas misturando a) 15 partes em peso de uma emulsdo aquosa de betume
de d6leo-em-agua contendo 9,75 partes em peso de betume, 0,53 partes em
peso de um latex, se houver, e um emulsificante de acordo com a Tabela 1,
b) 100 partes em peso de um agregado de granito, fornecido de acordo com
ASTM C 136, c¢) 9 partes em peso de agua, e d) cimento Portland usual de
acordo com a Tabela 1. Os emulsificantes usados na preparagédo foram os
seguintes.
Emulsificante A Um sal entre propilenodiamina de trimetila de sebo e aci-
do ortofosférico
Emulsificante B Um sal entre propilenodiamina de tri(hidroxietil)oleila e
acido ortofosférico
Emulsificante C  Um sal entre acido cloridrico € o produto de reagao entre
50 % em peso de acido graxo de oleo de tall e 50 % em
peso de tetraetilenopentamina
Emulsificante D 50 % em peso de um sal enfre acido ortofosférico e o
produto de reagao entre quantidades iguais de 4cido gra-
xo0 de oleo de tall e tetraetilenopentamina e 50 % em pe-

s0 de um sal entre acido de ortofosférico e o produto de
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reagdo entre quantidades iguais de acido graxo de dleo
de tall e 3-(dimetilamino)propilamina.

O pH das emulsées contendo os emuisificantes A, B e D foi ajus-
tado com acidos ortofosforico para os valores de pH dados na Tabela 1, en-
quanto o valor de pH das emuistes apenas contendo emulsificante C foi a-
justado com acido cloridrico.

Durante a preparacgao, o tempo de mistura foi registrado de a-
cordo com a International Slurry Surfacing Association; Design Technical
Bultetins, TB-113 Trial Mix Procedure for Slurry Seal Systems. Imediatamen-
te apds misturar, uma superficie foi coberia pelas misturas agquosas de agre-
gado de betume em temperaturas diferentes com uma maquina de asfaltar
de laboratério. Os valores de coesdo, kg-c, para cada coberiura foram de-
terminados de acordo com Design Technical Bulletins, TB-139, Test Method
for Classify Emulsified Asphalt Aggregate Mixture System by modified Cohe-
sion Tester Measurement of Set and Cure Characteristics. Os resultados
obtidos estdo mostrados na Tabela 2.

TABELA 1. COMPOSICAO DE MISTURAS AQUOSAS DE AGREGADO DE
BETUME

Mistura Emulsificante Latex | Tipode | pH | Partesem
no. Tipo Partes em betume peso de ci-
peso mento

I C 1,5 Sim LA 2,0 0,5
Il D 1,0 Sim LA 3,0 0,5
1 A/C 0,6/0,4 Sim LA 3,0 0,5
2 A/B 0,6/0,6 - HA 3,0 1,0
3 A/B 0,5/0,5 - HA 2,5 1,0
4 A/B 1,011,0 - HA 2,5 1,0
5 A 1,2 - LA 1,5 1,0
6 A 1,2 - LA 3,5 1,0
7 B 0,88 - LA 2,5 1,0
8 B 1,25 - LA 2,5 1,0

LA = teor de acido baixo (valor acido de 0,4 mg de KOH/g de betume) HA =
teor de acido alto (valor acido de 4,0 mg KOH/g de betume)




TABELA 2. TEMPOS DE MISTURA E VALORES DE COESAO DAS MIS-
TURAS EM TEMPERATURAS DIFERENTES

Mistura No. | Temp.® | Tempo Valor de coesao, kg-c
C jdemistu- 1 o in T 30 min | 60min | 90 min
ra, seg

t 20 150 NT NT NT 7

Il 10 240 NT 12 15 18
20 180 NT 14 17 20
35 40 18 20 22 22

1 10 160 16 18 24 NT
20 120 18 20 23 NT
35 90 20 24 NT NT

2 10 315 21 23 NT NT
21 105 22 24 NT NT
29 90 21 23 NT NT

3 10 240 21 24 NT NT
21 a0 22 24 NT NT
21 210 22 24 NT NT

5 13 300 22 24 NT NT
22 175 22 24 NT NT
22 110 22 23 NT NT
22 110 NT 22 24 NT
22 180 NT 22 24 NT

NT = ndo testado

As misturas aquosas de agregado de betume devem ter tempos
de mistura acima de 60 segundos, adequadamente acima de 90 segundos, e
para rapidamente gerar um valor de coesdo adequadamente alto de 23 kg-c
ou mais alto. Do teste € evidente que a mistura 1-8 de acordo com a inven-
¢ao satisfazem estes modelos. As misturas de comparacao | e Il necessitam
em geral muito mais tempo para desenvolver uma coeséo alta que as mistu-

ras 1-8.
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REIVINDICACOES

1. Método para fabricar uma mistura aquosa de agregado de
betume misturando uma emulsdao de betume de 6leo-em-agua contendo um
emulsificante, um agregado mineral, agua adicional e um desemulsificante em
uma temperatura de 0 a 40° C, caracterizado pelo fato de que a emulsao de
betume tem um valor de pH entre 1-5 e o emulsificante contém um sal entre um
acido fosférico polivalente e uma diamina da férmula

R Rg

I I (1),

R1-N-R3-N-Rs

onde um ou dois dos grupos R;, R, R+ e Rs designam um grupo
hidrocarboneto de 6-22, preferivelmente 8-20 atomos de carbono, e os grupos
restantes Ry, Ry, Rs € Rs sd0 um grupo alquila com 1-4 atomos de carbono,
e/ou um grupo -(A)sH onde A é um grupo alquilenoéxi com 2-3 atomos de
carbono e s € um namero de 1-4, R; € um grupo alquileno com 2-4 atomos de
carbono; e o desemulsificante contém um cimento hidraulico.

2. Método de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado pelo fato
de que a diamina da férmula | contém pelo menos um grupo metila e pelo
menos um grupo da férmula (A)sH onde A é etilenobxie s é 1.

3. Método de acordo com a reivindicagao 2, caracterizado pelo fato
de que a razdo do numero médio de grupos metila para 0 nimero médio de
grupos etileno6xi nas diaminas da férmula | € de 1:6 a 3:1.

4. Método de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado pelo fato
de que a diamina da férmula | € um composto onde um ou dois dos grupos R1,
R2, R4 e R5 designam um grupo de hidrocarbonetos de 6 a 22 atomos de
carbono e onde os grupos restantes R1, R2, R4 e R5 sao todos metila, ou um
composto onde um ou dois dos grupos R1, R2, R4 e R5 designam um grupo de
hidrocarbonetos de 6 a 22 4tomos de carbono e onde os grupos restantes R1,
R2, R4 e R5 sdo todos grupos da formula (A)sH onde A e s tém o mesmo
significado que na reivindicagao 1, ou uma mistura destes compostos.

5. Método de acordo com a reivindicacéo 4, caracterizado pelo fato
de que a diamina da férmula | contém uma mistura dos dois tipos de

compostos como definidos na reivindicagao 4 em uma razao de peso de 1:10 a
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10:1.

6. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1-5,
caracterizado pelo fato de que a razdo de peso entre o sal de diamina do
emulsificante e o cimento é de 0,15-1,5.

7. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1-6,
caracterizado pelo fato de que o &cido fosférico é acido ortofosférico.

8. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1-7,
caracterizado pelo fato de que o cimento hidraulico € um cimento de Portland.

9. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagbes 1-7,
caracterizado pelo fato de que o betume tem um teor de acido entre 0,05 e 1
mg de KOH/g do betume.

10. Mistura aquosa de agregado de betume, caracterizada pelo fato
de que contém:

-100 partes em peso de um agregado,

-6-20 partes em peso de betume,

-0,1-3 partes em peso do sal como definido em qualquer uma das
reivindicagbes 1-7, e

-0,1-2 partes em peso de cimento hidraulico.

11. Sal de diamina, caracterizado pelo fato de que é o sal como
definido em qualquer uma das reivindicagbes 1-7.

12. Emulsao de betume de éleo-em-agua acidica, caracterizada
pelo fato de que tem um valor de pH entre 1 e 5 e contém 0,4-20 % em peso do

sal como definido em qualquer uma das reivindicagées 1-7.
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RESUMO
Patente de Invengdo: "PROCESSO PARA A MANUFATURA DE UMA
MISTURA DE AGREGADO DE BETUME ADEQUADA PARA PAVIMEN-
TACAO DE ESTRADA".

A presente invenc¢ao refere-se a uma mistura aquosa de agrega-
do de betume de assentamento rapido adequada para pavimentag&o a frio
de estradas, estacionamentos, calgadas e outros. A mistura de agregado de
betume é fabricada misturando um agregado mineral, agua, um desemulsifi-
cante, contendo cimento hidraulico, e uma emulsao de betume de 6leo-em-
agua catidnica, contendo, como um emulsificante, um sal de uma diamina
terciaria e um acido fosforico. A diamina tem a formula (1), onde um ou dois
dos grupos Ry, Ry, R4 e Rs designam um grupo hidrocarboneto de 6-22, pre-
ferivelmente 8-20 atomos de carbono, e os grupos restantes Ry, Rz, Rs e Rs
sd0 um grupo alquila com 1-4 dtomos de carbono, e/ou um grupo ~(A);H on-
de A € um grupo alquilenodxi com 2-3 atomos de carbono e s € um numero
de 1-4, R3 é um grupo de alquileno com 2-4 atomos de carbono e n € um

numero de 0-2.
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