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ADITIVO DE ANTI-ENVEJECIMIENTO PARA BITUMEN

CAMPO DE APLICACION

La presente invencion se relaciona con la industria del bitumen. En particular,
la presente invencién consiste en un aditivo anti-envejecimiento para bitumen con
captadores de radicales libres derivados de las vides, mas especificamente del
bagazo de la uva, método de preparacion de dicho aditivo, un asfalto modificado con
dicho aditivo y método de preparacién de dicho asfalto modificado que tiene
propiedades mejoradas disminuyendo su envejecimiento.

En la presente descripcion se entiende por "bitumen”, la fraccion residual
resultante de la destilacién fraccionada del petréleo también conocida como ligante
bituminoso; y por "asfalto” o "mezcla asfaltica”, la mezcla de bitumen, piedras y
agregados utilizados en la industria vial como por ejemplo para recubrir carreteras
con pavimento asféltico. Se entiende por "agregado” la materia mineral utilizada con
el bitumen para generar el asfalto, como por ejemplo, arenas, arcilla y piedras para

obtener un agregado de diferente granulometria.

ESTADO DEL ARTE
Existen tendencias tradicionales para aumentar la durabilidad de los
pavimentos asfalticos conocidos en el arte, las cuales corresponden a:
= Maximizar el espesor de la pelicula bituminosa a través del aumento del
contenido de bitumen y la adecuada graduacién granulométrica y

seleccién de agregados.
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» Compactar la mezcla asfaltica de manera de alcanzar un porcentaje de
vacios maximo del orden 8%.

» Disefiar mezclas con granulometrias densas de agregados resistentes a
la humedad.

Una reconocida forma para mejorar la durabilidad de los pavimentos asfalticos
corresponde a la adicién de finos, lo que provoca un aumento en la viscosidad del
bitumen, permitiendo aumentar el espesor de la pelicula que recubre los agregados,
reduciendo asi la tasa de envejecimiento del bitumen.

También se conoce del arte previo el documento de patente EP 1.645.595 de
Colas, que consiste en un ligante de hidrocarburo para realizar capas y/o
revestimientos de construccion vial y/o ingenieria civil, que comprende al menos
bitumen y un fluidizante oleoso para bitumen basado en sustancias grasas de origen
natural con cadenas de hidrocarburos grasos, donde dichas sustancias grasas que
tienen origen natural fueron sometidas a al menos una reaccién de funcionalizacién
quimica que resulté en la introduccién de al menos un grupo funcional oxigenado.
Este aceite se utiliza para disminuir la viscosidad del bitumen como ligante para
asfalto de baja temperatura y tratamiento de superficie, si bien facilita el flujo del
ligante y también permite una disminucién de la temperatura, no aborda el problema
técnico del envejecimiento del bitumen.

La principal caracteristica del proceso de envejecimiento del bitumen es un
incremento en la viscosidad, tornandolo un material cuyas propiedades mecanicas
comienzan a parecerse mas a las de un solido (por ejemplo, Xiaohu L., Ulf Isacsson,
(2002), “Effect of Ageing on Bitumen Chemistry and Rheology”, Construction and

Building Materials, 16, pp 15-22).
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Este fenbmeno es conocido como “endurecimiento por envejecimiento”.
Existen dos tipos de envejecimiento: quimico vy fisico. El envejecimiento quimico es
de caracter irreversible. Muchos son los factores que afectan el proceso de
envejecimiento quimico, entre los principales estan: endurecimiento, pérdida de
componentes volatiles, y exudacién, siendo el mas importante el endurecimiento. El
proceso fisico en tanto, corresponde a una reorganizacién de moléculas para
alcanzar un estado termodinamico éptimo bajo un especifico set de condiciones.
Este proceso es reversible.

El proceso de endurecimiento en el bitumen ocurre con mayor severidad
durante la mezcla y puesta en terreno (Xiaohu L., UIf Isacsson, (2002), “Effect of
Ageing on Bitumen Chemistry and Rheology”, Construction and Building Materials,
16, pp 15-22).

Durante el proceso de mezclado, el volumen de bitumen necesario para
producir la mezcla asféltica se estira hasta cubrir totalmente la superficie de los
agregados, quedando expuesto al contacto con el oxigeno a alta temperatura en
forma de pelicula de espesores que van entre los 6 a 8 micrones. A este primer
proceso de envejecimiento se le ha denominado envejecimiento de corto plazo.

En esta etapa, el proceso de envejecimiento ocurre fundamentalmente debido
a la pérdida de componentes volatiles producto de las altas temperaturas de
mezclado y compactacién, y a la elevada tasa de endurecimiento debido a la
exposicion del bitumen durante el proceso de mezclado a temperaturas elevadas
entre 150 y 200 °C. Los patrones de envejecimiento pueden ser muchos

dependiendo de la combinacién de factores que se presenten.
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Algunos investigadores han observado que la primera causa de
envejecimiento es producto de la volatilizaciéon y endurecimiento resultante de un
mecanismo dual por el cual el oxigeno es combinado con elementos de hidrocarburo
altamente reactivos.

Este proceso es la base para la formacién de compuestos ciclicos aromaticos.
Finalmente, estos compuestos se oxidan mas lentamente dejando como producto
final grupos carbonilos como cetonas y acidos carboxilicos.

Por otra parte, en Xiaolu L., UIf 1., (2002), "Effect of Ageing on Bitumen
Chemistry and Rheology", Construction and Building Materials, 16, pp 15-22; se
propone que la combinacién de alta temperatura y adicién de oxigeno influye en la
separacion de cadenas de hidrocarburos, esto sumado a la alta polaridad del
sistema debido a la generacidén de cetonas, acidos carboxilicos y sulféxidos, provoca
posteriormente una polimerizacién de las moléculas de bitumen. Los grupos polares
formados durante el proceso de endurecimiento tienden a asociarse formando
moléculas mas complejas y de mayor peso molecular, lo que provoca un aumento en
la viscosidad del bitumen, endureciéndolo y haciéndolo menos flexible. Este
aumento de polaridad finalmente se traduce en el incremento de la fracciéon de
asfaltenos ligado a una disminucién de compuestos aromaticos, los cuales a través

de un proceso asociativo se transforman; Aromaticos — Resinas — Asfaltenos.

PROBLEMA TECNICO
El endurecimiento por envejecimiento es una de las principales causas del
deterioro de los pavimentos asfalticos, incluso hay quien la sefiala como la principal

causa del agrietamiento y otras formas de deterioro de los pavimentos asfalticos. El
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dafio por humedad por ejemplo, es causa de un debilitamiento entre las fuerzas de
adhesion bitumen-agregado, donde este debilitamiento de las fuerzas de adhesién
se potencia con el envejecimiento del bitumen, ya que producto del dafio oxidativo
se forman &cidos carboxilicos y sulféxidos los cuales son solubles en agua
contribuyendo al desprendimiento entre bitumen y agregados.

En el caso del bitumen, durante el proceso de envejecimiento, en condiciones
de alta temperatura y presencia de oxigeno y/o rayos UV, los grupos funcionales
activos se descomponen formando radicales libres. Estos reaccionan con el oxigeno
dando origen a hidroperéxidos, moléculas oxidantes y altamente inestables, las
cuales posteriormente se descomponen formando grupos carbonilos. Por otra parte,
los peroxidos pueden actuar como generadores de radicales libres y reaccionar con
compuestos azufrados dando origen a sulféxidos.

Los pavimentos asfalticos a diferencia de los pavimentos de hormigén
presentan un grado de flexibilidad que en sus primeros afios de vida le permite
“acomodarse” a la deformacién resiliente que experimentan la base y sub-base
granular asi como a la deformacion resiliente, o consolidacion, que experimenta la
sub-rasante, producto del paso de las cargas de transito.

El bitumen comienza a perder sus caracteristicas visco-elasticas desde el
primer dia en servicio, proceso que ocurre aceleradamente durante la etapa de
construccién y se mantiene a un ritmo relativamente acelerado durante los primeros
2 a 3 afos. Es en la etapa inicial de servicio en donde el bitumen tendra un
comportamiento visco-elastico que le permitird “acomodarse” a las deformaciones
resilientes que experimenten las capas subyacentes de la estructura y del suelo de

fundacién.



WO 2011/042843 PCT/IB2010/054427

10

15

20

Una vez que el bitumen y por lo tanto la mezcla asféltica comienzan a perder
sus propiedades visco-elasticas, la mezcla asféltica comienza responder mas como
un material rigido el cual, tendr& menos posibilidad de disipar energia por
deformacién frente a las cargas de transito. En otras palabras, el material comenzara
a tomar el total de las tensiones de trabajo y comenzara su proceso de deterioro por
fatiga debido a la repeticion de las cargas de transito. Obviamente, el disefio
estructural, es decir el disefio de espesor de las capas, tiene en consideracion este
fenémeno por lo cual el disefio limita el estado de deformacion total de la estructura
para prolongar la vida util de la carpeta asfaltica. Sin embargo, principalmente por un
aspecto econdmico, no se pueden disefiar espesores excesivos de capas de
bitumen por lo cual los pavimentos siempre estaran sometidos a deformaciones y
tensiones.

Por otra parte, una gran cantidad de pavimentos asfélticos en paises
subdesarrollados fallan por una combinacién de un mal disefio estructural y
envejecimiento de la mezcla asfaltica, situacibn menos comdn en paises
desarrollados donde el envejecimiento del bitumen es un aspecto relevante para la

planificacion de la conservacién durante la vida util de un pavimento.

SOLUCION TECNICA

Al incorporar captadores de radicales libres provenientes del bagazo de uva,
se ha observado que disminuye el dafio por la formacién de radicales peroxidos a
través de la neutralizacién de moléculas de hidroperdxido, evitando la posterior
reaccion en cadena con lo cual se disminuye la formacién de grupos carbonilos y

sulféxidos. Esto disminuye la polaridad del sistema reduciendo las nuevas uniones
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moleculares con lo cual el incremento de asfaltenos sera menor, lo que contribuird
finalmente a que el incremento en la viscosidad del bitumen sea menor y los

consecuentes cambios en las propiedades fisicas y reoldgicas se reduzcan.

VENTAJAS TECNICAS

La busqueda de aditivos que reduzcan la tasa de envejecimiento del bitumen,
tanto durante su proceso de construccidbn como en sus primeros afos de servicio,
permite extender la vida util de los pavimentos asfélticos producto de extender sus
propiedades visco-elasticas por un periodo mayor. Adicionalmente, las ventajas
técnicas de la presente invencién seran la consecuencia de las condiciones
practicas de la disminucién del incremento de la viscosidad y del médulo del
bitumen, por lo cual se considera un aumento de la vida util del pavimento asfaltico

en un 20% o mas.

DESCRIPCION DE LAS FIGURAS

La figura 1 ilustra la Reduccién en el factor de incremento de la
viscosidad post envejecimiento segun procedimiento de Horno Rotatorio de Pelicula
Delgada (RTFOT, Rolling-Thin Film Oven Test) para un bitumen con el aditivo de la
presente invencion.

Las figuras 2a y 2b muestran graficos de espectro infrarrojo de una
muestra de asfalto sin aditivo y con aditivo de la presente invencidén, sin
envejecimiento en la figura 2a y con envejecimiento RTFOT en la figura 2b; lo que
muestra la verificacion quimica de la reduccion de compuestos oxidados en

muestras bituminosas post envejecimiento RTFOT.
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La figura 3 ilustra una comparacion de punto de fragilidad FRAASS pre
y post envejecimiento RTFOT en bitumen con diferentes concentraciones del aditivo

de la presente invencién.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

El objetivo principal de la invencién es proveer un aditivo anti-envejecimiento
para bitumen que permita prolongar la vida util del mismo. Dicho aditivo anti-
envejecimiento para bitumen contiene captadores de radicales libres que provienen
de un extracto preparado a partir de bagazo de uva. Dicho bagazo de uva es
sometido a un proceso especial que permite la preparacién de un polvo seco que
mantiene las propiedades de captador de radicales libres que originalmente se
encuentran en la uva. En particular, el bagazo de uva estd compuesto por piel de
uva, semillas, tallos e incluso pulpa de uva. Las proporciones de dichos
componentes varian dependiendo de la cepa de uva considerada. También son
conocidos varios compuestos captadores de radicales libres que estan presentes en
el bagazo de uva. La presente invencion también consiste en el método de
preparacién de dicho aditivo anti-envejecimiento para bitumen, un bitumen con
propiedades de anti-envejecimiento, método de preparacion de bitumen con
propiedades de anti-envejecimiento, un asfalto con propiedades de anti-
envejecimiento y método de preparacién de asfalto con propiedades de anti-
envejecimiento.

El aditivo anti-envejecimiento para bitumen de la presente invencion consiste

en bagazo de uva deshidratado y molido con un diametro entre 10 um y 10.000 pum,
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de preferencia entre 20 um y 1.000 um y mas preferentemente entre 50 um y 300

um, que comprende entre:

a) 2 a 13 %peso de humedad;

b) 85 a 97 %peso de materia organica;
C) 7 a 18 %peso de proteina;

d) 3 a 14 %peso de grasa;

e) 10 a 35 %peso de fibra;

f) 1,5 a 12 %peso de fenoles;

a) 2,5 a 20 %peso de taninos;

h) 0,5 a 5 %peso de procianidinas; y

i) 0,0 a 0,8 %peso de antocianas.

En general, dicho bagazo de uva proviene preferentemente de la industria
vitivinicola del vino tinto con cepas de uvas como por ejemplo Carménéere, Cabernet
Sauvignon, Merlot, Petit Verdot, Sangiovese, Dolcetto, Pinotage, Syrah, etc. Pero
igualmente, dicho bagazo de uva puede provenir de la industria vitivinicola del vino
blanco, asi como de la fabricaciéon de jugos de uvas y otras industrias que procesen
uvas y generen bagazo de uva en su produccién.

La preparacion del aditivo de la presente invencién comprende varios pasos
que buscan proteger la integridad de los compuestos captadores de radicales libres
Dichos pasos se describen y detallan a continuacion.

El proceso para obtener el aditivo antienvejecimiento para bitumen de la

presente invencién comprende las siguientes etapas:
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a) recolectar bagazo de uva desde una planta de procesamiento de uva
como por ejemplo desde una prensa o una cuba de fermentacion
vitivinicola;

b) secar el bagazo de uva con temperaturas inferiores a 95°C,

5 preferentemente inferiores a 70°C y mas preferentemente entre 30 y
45°C, para evitar la descomposicién de la materia organica hasta un
rango de 0 a 12% de humedad, mas preferentemente 1 a 5% de
humedad; el secado puede realizarse con secadores rotatorios, como
por ejemplo secador rotatorio de cascada con calentamiento directo,

10 secador directo con persianas periféricas para el aire caliente, secador
por calentamiento indirecto, secador tipo anillo, como también secador
solar o estufas de ventilacién forzada;

c) moler el bagazo de uva seco, con por ejemplo un molino de granos;

d) tamizar con una malla entre 10 pm y 10.000 pm, de preferencia entre

15 20 umy 1.000 um y mas preferentemente entre 50 um y 300 um.

Opcionalmente, el proceso para obtener el aditivo antienvejecimiento para
bitumen de acuerdo de la presente invencion comprende después de la etapa a) de
recolectar el bagazo de uva:

i. envasar al vacio y congelar el bagazo de uva entre -20 y -30°C, de modo

20 de minimizar la pérdida de la capacidad de captadores de radicales libres
del material recolectado; y luego
ii. descongelar el bagazo de uva con temperaturas inferiores a 95°C, de

preferencia inferior a 70°C.
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De acuerdo a otro aspecto de la presente invencién, se provee un bitumen
con propiedades de anti-envejecimiento que comprende:
a) 80 a 98% en peso de bitumen con indice de penetracién entre 20 y 200
mm/10; mas preferentemente entre 30 y 200 mm/10; y
5 b) 2 a 20 % en peso del aditivo antienvejecimiento de la presente invencidén
que consiste en bagazo de uva deshidratado y molido con un diametro
entre 10 um y 10.000 um, de preferencia entre 20 um y 1.000 um y mas
preferentemente entre 50 um y 300 um , que comprende entre:
i. 2a13%peso de humedad;
10 ii. 85 a 97 %peso de materia organica;
iii. 7 a 18 %peso de proteina;
iv. 3a 14 %peso de grasa;
v. 10 a 35 %peso de fibra;
vi. 1,5 a 12 %peso de fenoles;
15 vii. 2,5 a 20 %peso de taninos;
viii. 0,5 a 5 %peso de procianidinas; y
ix. 0,0 a0,8 %peso de antocianas.
De preferencia, dicho bitumen con propiedades de anti-envejecimiento que
comprende:
20 a) 80 a 90% en peso de dicho bitumen corriente; y
b) 10 a 20% de dicho aditivo antienvejecimiento de la presente invencién.
De mayor preferencia, dicho bitumen con propiedades de anti-envejecimiento
que comprende:

a) 80 a 85% en peso de dicho bitumen corriente; y
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b) 15 a 20% de dicho aditivo antienvejecimiento de la presente invencién.

De acuerdo a otro aspecto de la presente invencidn, se provee un proceso de
preparacidén de bitumen con propiedades de anti-envejecimiento que comprende:

5 a) calentar un bitumen con indice de penetracién entre 20 y 200 mm/10; mas
preferentemente entre 30 y 200 mm/10 a una temperatura entre 100 y
180°C, preferentemente entre 125 y 150 °C, de modo de obtener en el
bitumen una viscosidad de 300 a 400 cP que permita realizar una mezcla
homogénea;

10 b) agregar aditivo antienvejecimiento de la presente invencién que consiste
en bagazo de uva deshidratado y molido con un didmetro entre 10 um y
10.000 um, de preferencia entre 20 um y 1.000 um y mas preferentemente
entre 50 um y 300 um en una concentracion de 2 a 20% en peso; y
c) mezclar dicho bitumen con dicho aditivo antienvejecimiento hasta obtener
15 un producto homogéneo, por un periodo de tiempo de entre 0,5 y 60

minutos, preferentemente entre 1 a 10 minutos.

De preferencia, dicho proceso de preparacion de bitumen con propiedades de
anti-envejecimiento comprende en la etapa b) agregar aditivo antienvejecimiento de

20 la presente invencién en una concentracion de 10 a 20 % en peso.
De mayor preferencia, dicho proceso de preparacién de bitumen con
propiedades de anti-envejecimiento comprende en la etapa b) agregar aditivo
antienvejecimiento de la presente invencion en una concentracién de 15 a 20 % en

peso.
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El bitumen con propiedades anti-envejecimiento asi obtenido queda listo para
ser utilizado en por ejemplo la produccién de todo tipo de asfalto mezclado en
caliente, productos de mantenimiento de caminos, membranas impermeables para
techumbres, etc.

5 De acuerdo a otro aspecto de la presente invencién, se provee un asfalto con
propiedades de anti-envejecimiento que comprende esencialmente:

a) bitumen con indice de penetracién entre 20 y 200 mm/10; mas

preferentemente entre 30 y 200 mm/10;
b) agregados;y
10 c) aditivo antienvejecimiento de la presente invencion que consiste en
bagazo de uva deshidratado y molido a un tamafio de didmetro entre 10
um y 10.000 um, de preferencia entre 20 um y 1.000 um y mas
preferentemente entre 50 pm y 300 um que comprende entre:
i. 2a13%peso de humedad;
15 ii. 85 a 97 %peso de materia organica;
iii. 7 a 18 %peso de proteina;
iv. 3a 14 %peso de grasa;
v. 10 a 35 %peso de fibra;
vi. 1,5 a 12 %peso de fenoles;
20 vii. 2,5 a 20 %peso de taninos;
viii. 0,5 a 5 %peso de procianidinas; y

ix. 0,0 a0,8 %peso de antocianas.
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De acuerdo a otro aspecto de la presente invencidn, se provee un proceso de
preparacién de asfalto con propiedades de anti-envejecimiento que comprende

esencialmente:

a) introducir agregado seco y caliente en un molino de ceramica de
5 tamario industrial para produccién de asfalto;
b) agregar bitumen anti-envejecimiento de acuerdo a la presente

invencién que comprende:

X. 80 a 98% en peso de bitumen con indice de penetracion entre
20 y 200 mm/10; mas preferentemente entre 30 y 200 mm/10; y

10 xi. 2 a 20 % en peso de aditivo antienvejecimiento de la presente

invencién que consiste en bagazo de uva deshidratado y molido
a un tamano de diametro entre 10 pm y 10.000 um, de
preferencia entre 20 um y 1.000 um y mas preferentemente
entre 50 um y 300 um; y

15 C) mezclar en dicho molino para produccion de asfalto.

De acuerdo a otro aspecto de la presente invencidn, se provee un proceso de
preparacién de asfalto con propiedades de anti-envejecimiento que comprende
esencialmente:

20 a) introducir en un molino de ceramica de tamafio industrial para
produccion de asfalto agregado seco y caliente;

b) agregar en dicho molino de ceramica bitumen con indice de

penetracién entre 20 y 200 mm/10; mas preferentemente entre 30 y

200 mm/10;
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C) agregar en dicho molino de ceramica aditivo antienvejecimiento de
la presente invencién con un fluidizante oleoso, dicho aditivo
antienvejecimiento consiste en bagazo de uva deshidratado y molido
a un diametro entre 10 um y 10.000 um, de preferencia entre 20 um
y 1.000 um y mas preferentemente entre 50 um y 300 um; y

d) mezclar el contenido de dicho molino de ceramica.

EJEMPLOS DE APLICACION

Ejemplo 1: Preparacién de aditivo de anti-envejecimiento para bitumen a partir
de bagazo de uva Cabernet Sauvignon (CS).

Se obtuvieron varias muestras de 50 kg de material directamente desde la
prensa y cubas de fermentacién vitivinicolas donde fue procesada uva Cabernet
Sauvignon. El material fue envasado al vacio, en bolsas plasticas con 10 kg cada
unay fue congelado a una temperatura de -25°C, en el lugar de recoleccién.

El material congelado fue transportado a la planta de secado, donde se
procedié a descongelarlo a una temperatura de 25°C por 24 horas hasta que fue
posible desgranarlo y extenderlo en capas.

El material descongelado se extendié sobre bandejas con rejillas y se aplicé
una ventilacibn homogénea a una temperatura de 40°C por 8 dias. El secado fue
comprobado midiendo la humedad por calentamiento a 100°C, obteniéndose un 4%
de humedad.

El material seco obtenido fue sometido a molienda en un molino de granos. El

material molido fue tamizado con una malla 100 pm.
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Ejemplo 2: Preparacién de aditivo de anti-envejecimiento para bitumen a partir
de bagazo de uva Cabernet Sauvignon (CS) de acuerdo a otra modalidad de la
presente invencion.

Al igual que para el ejemplo 1, se obtuvieron varias muestras bagazo de uva

5 de 50 kg de material directamente desde la prensa y cubas de fermentacién
vitivinicolas donde fue procesada uva Cabernet Sauvignon.

El bagazo de uva fue sometido a secado mediante un secador tipo anillo
hasta obtener un 4% de humedad.

El bagazo de uva seco fue entonces sometido a molienda en un molino de

10 granos. El material molido fue tamizado con una malla 100 pum.

Ejemplo 3: Evaluacién de la capacidad de los captadores de radicales libres
de los modificadores preparados en base a Cabernet Sauvignon.

Se midié la capacidad de los captadores de radicales libres y la estabilidad de
dicha capacidad a través de distintas técnicas de laboratorio. A continuacioén en las

15 tablas 1 a 3, se describen los valores obtenidos para cada uno de los aditivos

preparados en el Ejemplo 1.
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Tabla 1: Capacidad de Captadores de Radicales Libres de Bagazo de Uva (ORAC:

Oxygen Radical Absorbance Capacity) en micromoles trolox equivalente por gramos

(umoles TE/gr)
ORAC (umoles TE/gr)
Cepa de Origen
Promedio Desv. Est.
Cabernet Sauvignon, CS 578,01 24,88

5 Tabla 2: Datos de Procianidinas totales de Bagazo de Uva.

Procianidinas totales
Cepa de Origen
(mg/g)
Cabernet Sauvignon, CS 11,5

Tabla 3: Estabilidad de la Capacidad Captadores de Radicales Libres ORAC

(umoles TE/gr)

%
Cepa de Origen tiempo 0 2 dias | 6dias | 9dias 15 dias
disminucion

Cabernet
446 440 455 480 442 -1%
Sauvignon (CS)

10 En la tabla 1 se puede apreciar la capacidad captadora de radicales libres presente
en la Cepa de Cabernet Sauvignon (CS) mediante su valor ORAC, la tabla 2 muestra

la concentracién de Procianidinas presente en la cepa Cabernet Sauvignon y la tabla



10

15

20

WO 2011/042843 PCT/IB2010/054427

18

3 muestra la buena estabilidad de la actividad capacidad captadora de radicales

libres de esta cepa Cabernet Sauvignon.

Ejemplo 4: Preparacién de un bitumen modificado con el aditivo preparado de
acuerdo al ejemplo 1.

Se prepararon distintos bitimenes con los aditivos descritos en el Ejemplo 1.
Cada uno de los bitimenes incluye un porcentaje distinto de contenido del aditivo
anti-envejecimiento de la presente invencién. El procedimiento de preparacion que
se describe a continuacién solo varia en el porcentaje de aditivo en base bagazo de
uva de cepa Cabernet Sauvignon agregado al bitumen.

El bitumen se calent6 a una temperatura de 85°C. Posteriormente se adicion6
el aditivo en forma de polvo descrito en el Ejemplo 1 y se mezclé hasta obtener un
producto homogéneo, por 1 hora. El aditivo agregado correspondi6é a cepa CS en
distintas concentraciones, desde un 1% hasta un 20%, obteniéndose bitumen
modificado con aditivo a base de bagazo de uva de cepa CS (aditivo CS) con
distintas concentraciones. Todas las muestras obtenidas fueron sometidas a pruebas

de envejecimiento y resistencia que se detallan en los Ejemplos siguientes.

Ejemplo 5: Determinaciéon de efecto Captadores de Radicales Libres del
Aditivo de la invencién en un pavimento asfaltico por medio del procedimiento Horno
Rotatorio de Pelicula Delgada (Rolling-Thin-Film Oven Test, RTFOT)

Las muestras asfalticas fueron sometidas a un proceso de envejecimiento.
Para comparar el efecto antienvejecimiento del aditivo de la presente invencion, se

emplea una muestra sin aditivo como muestra de control. Se ensayaron distintos
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estados de envejecimiento: Sin envejecer y envejecimiento de corto plazo de
laboratorio segun procedimiento RTFOT (ASTM D 2872, 2004).

En el aditivo CS, la adicién de un 20% de aditivo disminuye el incremento de
viscosidad post envejecimiento RTFOT en un 33%. El envejecimiento RTFOT,
representa el envejecimiento que experimenta el bitumen durante el proceso de
mezcla asfaltica y compactacion del pavimento, es decir, corresponde al punto 0 en
el ciclo de vida del pavimento. En la Tabla 4, se muestran los resultados especificos
obtenidos en la medicién de la viscosidad en estado original y post envejecimiento
RTFOT, de la muestra de control (0% aditivo CS) y muestras modificadas con
distintos porcentajes de aditivo CS. Se muestra ademas el porcentaje de reduccidn
en el incremento de viscosidad post envejecimiento RTFOT, de las muestras
modificadas versus la muestra de control.

Tabla 4: Reduccion en el factor de incremento de la viscosidad post envejecimiento

RTFOT.
Concentracién
viscosidad (cP) 60 grados C
% peso
% de Diferencia
Aditivo a base
Aumento relativa con
de Cabernet | pavimento sin envejecimiento RTFOT
de pavimento sin
Sauvignon
viscosidad | envejecimiento
0% 319,128 804,210 252%
1% 347,922 875,578 252% 0%
2% 339,225 824,135 243% 4%
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4% 317,981 747,353 235% 7%
6% 339,650 768,076 226% 10%
8% 318,762 732,377 230% 9%
12% 326,893 719,693 220% 13%
16% 308,841 669,663 217% 14%
20% 315,443 637,683 202% 20%

En la figura 1, se muestra el efecto en la reducciéon del incremento de la

viscosidad post envejecimiento RTFOT, para el aditivo CS.

Ejemplo 6: Determinacién de efecto de captador de radicales libre del aditivo de la
presente invencién en un pavimento asfaltico por medio del procedimiento Horno

Rotatorio de Pelicula Delgada (Rolling-Thin-Film Oven Test, RTFOT).

Respecto de la efectividad quimica de la reaccién de captador de radicales
libre, se realizd sobre las muestras de asfalto preparado de acuerdo al Ejemplo 4
ensayos de espectroscopia infrarroja (FTIR), que permite estimar tendencias
respecto del incremento de compuestos oxidados C=0 y eventualmente S=0
presentes en el bitumen, lo que se puede comparar en los distintos estados de

envejecimiento.

Como puede apreciarse en las figuras 2a y 2b, se realizaron espectros
infrarrojos para verificar efectos de la adicion del aditivo en la reduccion de la

generaciébn de compuestos oxidados. En la figura 2a se muestra el espectro
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infrarrojo para el pavimento asféltico sin aditivo y con 4% de aditivo CS sin
envejecimiento y en la figura 2b se muestra el espectro infrarrojo para el pavimento
asfaltico sin aditivo y con 4% de aditivo CS post envejecimiento post RTFOT.

Se observa que en ambas muestras existe un incremento de los dobles y
triples enlaces de carbono, versus una disminucién en los compuestos alifaticos, sin
embargo, este incremento de especies oxidadas es menor en la muestra de

pavimento asféltico tratada con aditivo CS con captadores de radicales libre.

Ejemplo 7: Influencia del aditivo sobre las propiedades mecanicas del bitumen a baja
temperatura

Se realizaron experimentos exploratorios para verificar el comportamiento
mecénico del bitumen anti-envejecimiento a baja temperatura. Se determiné el punto
de fragilidad del bitumen mediante el ensayo de Punto de Fragilidad (FRAASS),
segun Procedimiento 8.302.17, descrito en el Volumen N°8 del Manual de
Carreteras del Ministerio de Obras Publicas de Chile (2003), a muestras en estado
original y post envejecimiento RTFOT, para la muestra de control y muestras de
bitumen modificados con 4%, 8%, 12% y 20% de aditivo CS, cuyos resultados se
muestran en la Figura 3. Este ensayo nos indica la temperatura en que el bitumen
evidencia un comportamiento fragil, esta temperatura es muy baja en estado original,
sin embargo, a medida que el bitumen envejece comienza a elevarse tornandolo
fragil en un mayor rango de temperatura. En el Figura 3, se observa que si bien la
aplicacion del aditivo CS empeora, es decir aumenta, la temperatura de fragilidad en
estado original, para el envejecimiento post RTFOT, se logra mantener temperaturas

de fragilidad mas bajas que en la muestra de control sin aditivo CS, lo cual implica
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que en el punto de partida de servicio del pavimento asfaltico, el bitumen modificado
con aditivo de la presente invencién estard menos envejecido producto de los
procesos de mezcla y compactacién del asfalto, iniciando su ciclo de servicio con un

menor potencial de agrietamiento.
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REIVINDICACIONES

1. Aditivo de anti-envejecimiento para bitumen, CARACTERIZADO porque
consiste en bagazo de uva deshidratado y molido con un didmetro entre 10 um vy
5 10.000 um, con captadores de radicales libre que comprende esencialmente:
a. 1,5 a 12 %peso de fenoles;
b. 2,5a20 %peso de taninos;
C. 0,5 a 5 %peso de procianidinas; y
d. 0,0 a0,8 %peso de antocianas.
10 2. Aditivo de acuerdo a la reivindicacion 1, CARACTERIZADO porque dicho
diametro esta de preferencia entre 20 um y 1.000 um y mas preferentemente entre
50 um y 300 pm.
3. Método de preparacién del aditivo de anti-envejecimiento para bitumen,
CARACTERIZADO porque comprende los pasos de:
15 a. recolectar bagazo de uva desde una planta de procesamiento de uva;
b. secar el bagazo de uva con un rango de temperaturas entre 30 y 95°C
hasta un rango de 0 a 12% de humedad;
C. moler el bagazo de uva seco con un molino de granos;
d. tamizar con una malla entre 10 um y 10.000 um.
20 4. Método de acuerdo a la reivindicacion 3, CARACTERIZADO porque dicho
bagazo de uva proviene de la industria vitivinicola del vino tinto.
5. Método de acuerdo a la reivindicacion 3, CARACTERIZADO porque el secado
se realiza con un secador rotatorio de cascada con calentamiento directo, un

secador directo con persianas periféricas para aire caliente, un secador por
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calentamiento indirecto, un secador tipo anillo, un secador solar 0 con estufas de
ventilacién forzada.
6. Método de la reivindicacion 3, CARACTERIZADO porque después de la etapa
a) comprende adicionalmente las etapas
i. envasar al vacio y congelar el bagazo de uva entre -20 y -30°C,
de modo de minimizar la pérdida de la capacidad de captadores de radicales libres
del material recolectado; y luego
ii. descongelar el bagazo de uva con temperaturas inferiores a

95°C, de preferencia inferior a 70°C.
7. Método de la reivindicacién 3, CARACTERIZADO porque en la etapa b) dicho
rango de temperaturas es preferentemente de 30 a 70° C y mas preferentemente de
30 a 45°C y con una humedad esté en el rango de 1 a 5%.
8. Método de la reivindicacién 3, CARACTERIZADO porque en la etapa d) dicha
malla esta preferentemente entre 20 um y 1.000 um y mas preferentemente entre 50
umy 300 um.
9. Bitumen con propiedades de anti-envejecimiento, CARACTERIZADO porque
comprende esencialmente:

a. 80 a 98% en peso de bitumen que tiene un indice de penetracion entre
20y 200 mm/10; y

b. 2 a 20 % en peso del aditivo anti-envejecimiento de acuerdo a la
reivindicacion 1 6 2.
10. Bitumen de acuerdo a la reivindicacion 9, CARACTERIZADO porque
preferentemente dicho bitumen tiene un indice de penetracién entre 30 y 200

mm/10.
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11. Bitumen de acuerdo a la reivindicacion 9, CARACTERIZADO porque
comprende:

a. 80 a 90% en peso de dicho bitumen corriente; y

b. 10 a 20% de aditivo anti-envejecimiento de acuerdo a la reivindicacién
162.

12. Bitumen de acuerdo a la reivindicacién 11, CARACTERIZADO porque
comprende:

a. 80 a 85% en peso de dicho bitumen corriente; y

b. 15 a 20% de aditivo anti-envejecimiento de acuerdo a la reivindicacién
162.

13.  Proceso de preparacién de bitumen con propiedades de anti-envejecimiento,
CARACTERIZADO porque comprende las etapas de:

a. calentar bitumen a una temperatura entre 100 y 180°C, de modo de
obtener en el bitumen una viscosidad de 300 a 400 cP que permita realizar una
mezcla homogénea;

b. agregar aditivo anti-envejecimiento de acuerdo a la reivindicacion 1 6 2
en una concentracion de 2 a 20% en peso; y

C. mezclar dicho bitumen con dicho bagazo deshidratado y molido hasta
obtener un producto homogéneo, por un periodo de tiempo de entre 0,5 y 60
minutos, preferentemente entre 1 a 10 minutos.

14. Proceso de preparacién de bitumen de acuerdo a la reivindicacién 13,
CARACTERIZADO porque en la etapa b) se agrega dicho aditivo anti-envejecimiento

de acuerdo a la reivindicacién 1 6 2 en una concentracion de 10 a 20 % en peso.
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15. Proceso de preparacién de bitumen de acuerdo a la reivindicacién 14,
CARACTERIZADO porque en la etapa b) se agrega dicho aditivo anti-envejecimiento
de acuerdo a la reivindicacion 1 6 2 en una concentracion de 15 a 20% en peso.
16. Proceso de preparacién de bitumen de acuerdo a la reivindicacién 13,
CARACTERIZADO porque en la etapa a) dicha temperatura estd entre 125 y 150 °C.
17.  Asfalto con propiedades de anti-envejecimiento, CARACTERIZADO porque
comprende esencialmente:

a. bitumen anti-envejecimiento de acuerdo a una de las reivindicaciones 9
alz;y

b. agregados.
18. Proceso de preparacion de asfalto con propiedades de anti-envejecimiento
CARACTERIZADOR porque comprende esencialmente:

a. introducir en un molino de ceramica de tamafo industrial para
produccion de asfalto agregado seco y caliente;

b. agregar bitumen anti-envejecimiento de acuerdo a una de las
reivindicaciones 9a 12; y

C. mezclar en dicho molino para produccion de asfalto.
19. Proceso de preparacion de asfalto con propiedades de anti-envejecimiento
CARACTERIZADOR porque comprende esencialmente:

a. introducir en un molino de ceramica de tamafo industrial para
produccion de asfalto agregado seco y caliente;

b. agregar en dicho molino de ceramica bitumen con indice de

penetracién entre 20 y 200 mm/10;
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C. agregar aditivo anti-envejecimiento de acuerdo a la reivindicacién 1 6 2
con un fluidizante oleoso en dicho molino de ceramica; y

d. mezclar el contenido de dicho molino de cerdmica.
20. Proceso de preparacién de asfalto de acuerdo a la reivindicacién 19,
CARACTERIZADO porque en la etapa b) dicho indice de penetracion esta

preferentemente entre 30 y 200mm/10.
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