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DESCRIPCION
Aglutinantes de asfalto modificado y composiciones de pavimentacion de asfalto
Campo de la invencion

Una o mas realizaciones de la presente invencién se refieren a composiciones de aglutinante de asfalto modificado
gue se preparan empleando pentasulfuro de fésforo y polimero, asi como a composiciones de pavimentacion de
asfalto que usan estas composiciones de aglutinante.

Antecedentes de la invencion

Las composiciones de pavimentacion de asfalto, que incluyen una mezcla de aglutinante de asfalto y agregado, se
han empleado desde hace mucho tiempo en la fabricacién de pavimentos. El desafio tecnolégico a largo plazo con
estos pavimentos ha sido su comportamiento a temperaturas extremas. Es decir, a altas temperaturas, los
pavimentos se ablandan; y a bajas temperaturas, los pavimentos se hacen quebradizos.

Durante décadas, se han empleado aditivos para aliviar los problemas experimentados a temperaturas extremas.
Por ejemplo, se han afiadido polimeros a las composiciones de aglutinante de asfalto. La Patente de Estados Unidos
N° 4.145.322 muestra composiciones bituminosas modificadas con polimero que incluyen elastomeros (por ejemplo,
poliisopreno, goma de butilo, goma SBR) que pueden emplearse para mejorar las propiedades mecanicas de los
bitimenes, especialmente las propiedades elastoméricas. Y, el uso de copolimeros de bloque particulares de
mondémero de estireno y dieno en estas composiciones bhituminosas proporciona composiciones que tienen
propiedades mecanicas deseables incluso a bajas temperaturas.

De una manera similar, el documento JP 51-149312 (1976) muestra composiciones de asfalto modificado que
incluyen un compuesto de fésforo, tal como pentéxido de fosforo, acido polifosférico o pentasulfuro de foésforo. Se
sugiere que estos compuestos de fésforo pueden modificar el asfalto porque se unen al asfalteno del asfalto para
reforzar adicionalmente la estructura del gel. Para superar los aspectos de dispersabilidad y manipulaciéon asociados
con estos compuestos de fdsforo, los compuestos de fésforo se mezclan con composiciones de petréleo, y la mezcla
se afiade a la composicion de asfalto. Las composiciones de petréleo se caracterizan por un punto de ignicion de
150°C o mayor e incluyen un 0,5-4% de asfaltenos. Los compuestos de fésforo pueden incluirse en la composicion
de petréleo en una cantidad del 0,5 al 50% en peso, y la cantidad de compuesto de fésforo afiadido al asfalto a
modificar puede ser del 0,2 al 5,0% en peso.

La Patente de Estados Unidos N° 6.569.351 muestra composiciones de asfalto modificado con polimero preparadas
combinando un aditivo acelerador en gel con el polimero y el asfalto, y curando el asfalto modificado con polimero a
una temperatura entre 93,3°C y 260,0°C (200°F y 500°F). Los aditivos aceleradores en gel incluyen un 2-75% de
acelerador, un 25-88% de aceite de procesado y un 0,5-10% de arcilla. El acelerador puede incluir azufre, 4,4'-
ditiodimorfolina, derivados de tiazol, ditiocarbonatos, pentasulfuro de fésforo, pentdxido de fésforo, estearato de cinc,
estearato de amonio, hidréxido sédico, hidroxido potasico, hidréxido calcico, éxido de aluminio, 0 combinaciones de
éstos u otros vulcanizadores o aceleradores. El aditivo acelerador en gel puede afiadirse a los concentrados entre
aproximadamente 1-25% de polimero.

La Patente de Estados Unidos N° 5.990.206 muestra una mezcla de polimero y compuesto de fésforo (composicion
modificadora) para usar en composiciones de asfalto. El polimero puede incluir polimeros basados en goma
(modificador) y/o un polimero basado en resina (modificador). Los compuestos de fésforo pueden incluir anhidrido
fosfoérico (P20s), acido polifosférico, acido ortofosférico, oxitricloruro de fésforo (POCIs), tricloruro de foésforo (PCls), y
pentasulfuro de fésforo (P2Ss). La mezcla puede contener de aproximadamente el 0,1 a aproximadamente el 10% en
peso del compuesto de foésforo y pueden prepararse composiciones de asfalto que contienen del 0,1 al 30% en peso
de la mezcla polimero/compuesto de fosforo (composicion modificadora). Se cree que el compuesto de fosforo
inorganico funciona como un agente de reticulacion entre la base de goma y/o el modificador a base de resina, y una
estructura de red de mayor orden (asfalteno) en el asfalto, y es util para reforzar la estructura de gel en el asfalto.

Breve descripcion de los dibujos
La Figura 1 es un diagrama de flujo que muestra una realizacién particular de la presente invencion.
Sumario de la invencion

Una o mas realizaciones de la presente invencidn proporcionan un proceso para preparar una composicion de
aglutinante de asfalto modificado, comprendiendo el proceso mezclar asfalto, un polimero insaturado y pentasulfuro
de fosforo para formar una composicién de asfalto modificado, donde el polimero insaturado y el pentasulfuro de
fésforo se afiaden directamente al aglutinante de asfalto antes de cualquier premezcla o pre-combinacién del
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polimero insaturado y el pentasulfuro de fésforo, donde la proporcion en peso del polimero a pentasulfuro de fésforo
es al menos 1,3:1 y menor de 5:1.

Descripcion detallada de las realizaciones ilustrativas

Una o mas realizaciones de la presente invencidon proporcionan un método para formar una composicion de
aglutinante de asfalto modificado que es Util para preparar composiciones de pavimentacion de asfalto. En las
realizaciones, la composicion de aglutinante de asfalto modificado se forma introduciendo y mezclando asfalto, un
polimero insaturado y pentasulfuro de fésforo. La composicién de aglutinante de asfalto modificado puede
combinarse con un agregado para formar una composicién de pavimentacion de asfalto. En las realizaciones
particulares, la composicién de pavimentacién de asfalto puede dar lugar a pavimentos.

El término "aglutinante de asfalto" se usa como lo entienden los expertos en la materia y es consistente con el
significado proporcionado por AASHTO M320. Donde el aglutinante de asfalto se ha combinado con el agregado, se
emplea la expresion "composicion de pavimentacion de asfalto". Como se usa en esta memoria descriptiva, los
términos "asfalto" y "aglutinante de asfalto" pueden usarse como sin6nimos. El material aglutinante de asfalto puede
obtenerse de cualquier fuente de asfalto, tal como asfalto natural, asfalto de roca, producirse a partir de arenas de
alquitran o del asfalto de petréleo obtenido en el proceso de refinado del petréleo. El aglutinante de asfalto puede
seleccionarse entre aquellos clasificados actualmente como AASHTO M320 y ASTM D-6373, incluyendo
Aglutinantes de Asfalto de Rendimiento Graduado. En otras realizaciones, los aglutinantes de asfalto pueden incluir
una mezcla de diversos asfaltos que no satisface ninguna definicion de calidad especifica. Estos incluyen asfalto
soplado con aire, asfalto destilado al vacio, asfalto destilado con vapor, asfalto liquido o asfalto para revestimiento.
Como alternativa, puede seleccionarse gilsonita, natural o sintética, usada sola o mezclada con asfalto de petréleo.
Las mezclas de asfalto sintético adecuadas para usar en la presente invencion se describen, por ejemplo, en la
Patente de Estados Unidos N° 4.437.896. En una o mas realizaciones, el asfalto incluye asfalto obtenido de petréleo
y residuos asfélticos. Estas composiciones pueden incluir asfaltenos, resinas, compuestos ciclicos, y saturados. El
porcentaje de estos constituyentes en la composicion de aglutinante de asfalto global puede variar en base a la
fuente del asfalto.

Los asfaltenos incluyen sélidos amorfos negros que contienen, ademas de carbono e hidrogeno, algo de nitrégeno,
azufre y oxigeno. También pueden estar presentes elementos traza tales como niquel y vanadio. Los asfaltenos se
consideran en general como materiales aromaticos altamente polares, de un peso molecular promedio en nimero de
aproximadamente 2000 a aproximadamente 5000 g/mol, y pueden constituir de aproximadamente el 5 a
aproximadamente el 25% del peso del asfalto.

Las resinas (aromaticas polares) incluyen fracciones de color oscuro, sélidas y semisélida, muy adhesivas, de peso
molecular relativamente alto, presentes en los maltenos. Pueden incluir agentes dispersantes de tipo peptizantes
para los asfaltenos, y la proporcion de resinas a asfaltenos gobierna, hasta un cierto grado, el caracter de tipo sol o
gel de los asfaltos. Las resinas separadas de los bitumenes pueden tener un peso molecular promedio en nidmero
de aproximadamente 0,8 a aproximadamente 2 kg/mol, pero hay una amplia distribucion molecular. Este
componente puede constituir aproximadamente del 15 a aproximadamente el 25% del peso de los asfaltos.

Los compuestos ciclicos (naftenos aromaticos) incluyen los compuestos de menor peso molecular en los bitimenes
y representan la parte principal del medio de dispersion para los asfaltenos peptizados. Pueden constituir de
aproximadamente el 45 a aproximadamente el 60% en peso del aglutinante de asfalto total, y pueden ser liquidos
viscosos oscuros. Pueden incluir compuestos con nucleos aromaticos y aromaticos nafténicos, con constituyentes
de cadena lateral y pueden tener pesos moleculares de 0,5 a aproximadamente 9 kg/mol.

Los compuestos saturados incluyen predominantemente los hidrocarburos alifaticos de cadena lineal y cadena
ramificada presentes en los bitimenes, junto con naftenos de alquilo y algunos aromaticos de alquilo. El intervalo de
peso molecular promedio puede ser aproximadamente similar al de los compuestos ciclicos, y los componentes
pueden incluir compuestos saturados de tipo ceras y distintos de ceras. Esta fraccion puede ser de
aproximadamente el 5 a aproximadamente el 20% en peso de los asfaltos.

En estas u otras realizaciones, los aglutinantes de asfalto pueden incluir bitimenes que aparecen en la naturaleza o
pueden obtenerse en el procesado del petréleo. Los asfaltos pueden contener hidrocarburos de peso molecular muy
alto denominados asfaltenos, que pueden ser solubles en disulfuro de carbono, piridina, hidrocarburos aromaticos,
hidrocarburos clorados, y THF. Los asfaltos 0 materiales bituminosos pueden ser sélidos, semi-sélidos o liquidos.

En una o mas realizaciones, los aglutinantes de asfalto, antes de la modificacién (es decir, antes de la combinacion
con el polimero insaturado o P,Ss), pueden caracterizarse por una tasa de PG de al menos PG 64-22, en otras
realizaciones al menos PG 52-28, y en otras realizaciones al menos PG 52-34. Debe observarse que cada uno de
estos aglutinantes de asfalto ejemplares tiene un intervalo de temperatura de mayor rendimiento de 86°C. Aunque la
seleccion de estos aglutinantes de asfalto puede ser deseablemente ventajosa en ciertas realizaciones, la practica
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de la presente invencion permite ventajosamente el uso de un aglutinante de asfalto base con un intervalo de
temperatura menor debido a que este intervalo de temperatura menor puede potenciarse mediante la practica de la
presente invencion. Por ejemplo, un PG 64-16, PG 58-22, o PG 52-28 puede modificarse para aumentar su intervalo
de temperatura. Como apreciaran los expertos en la materia, la tasa de PG se refiere a las especificaciones de
aglutinantes con rendimiento graduado (PG) de pavimentacion superior (Pavimentos con Rendimiento Superior)
como se ha desarrollado en Estados Unidos mediante la investigacion financiada por la Asociacion Estadounidense
de Carreteras Estatales y Oficiales del Transporte (AASHTO M320).

En una o mas realizaciones, los polimeros pueden caracterizarse por una temperatura de transicién vitrea (Tg),
medida por analisis DSC, menor de 20°C, en otras realizaciones menor de 0°C, en otras realizaciones menor de -
20°C, en oftras realizaciones menor de -35°C y en otras realizaciones de aproximadamente -90°C a
aproximadamente -20°C.

En las realizaciones, el polimero empleado es un polimero insaturado. En una o mas realizaciones, los polimeros
insaturados incluyen polimeros basados en hidrocarburo que tienen un grado o cantidad de insaturacion que puede
cuantificarse basandose en el nimero de dobles enlaces (ya sean dobles enlaces no conjugados en la estructura o
colgantes) por el nimero total de atomos de carbono dentro de un polimero (incluyendo los atomos de carbono
colgantes). Por ejemplo, en una o0 mas realizaciones, los polimeros insaturados incluyen al menos 5 dobles enlaces,
en otras realizaciones al menos 7 dobles enlaces, en otras realizaciones al menos 12 dobles enlaces, y en otras
realizaciones al menos 16 dobles enlaces por 100 atomos de carbono en el polimero. En estas u otras realizaciones,
los polimeros insaturados incluyen de aproximadamente 7 a aproximadamente 25 dobles enlaces, en otras
realizaciones de aproximadamente 10 a aproximadamente 20 dobles enlaces, y en otras realizaciones de
aproximadamente 12 a aproximadamente 18 dobles enlaces por 100 atomos de carbono.

Los polimeros insaturados incluyen aquellos polimeros que incluyen una instauracién en la estructura, colgante, o
tanto en la estructura como colgante (por ejemplo, dobles enlaces no conjugados). Por ejemplo, las unidades
monomeéricas derivadas de un mecanismo de polimerizacion 1,2 de 1,3-butadieno, o las unidades monoméricas
derivadas de un mecanismo de polimerizacion 3,4 de isopreno, son unidades de vinilo colgantes. La cantidad de
dobles enlaces no conjugados colgantes puede cuantificarse basandose en el porcentaje de vinilo de las unidades
monomeéricas que contienen insaturacion. Por ejemplo, un polimero que tiene un contenido del 30% de vinilo se
denomina polimero en el que el 30% de las unidades monoméricas insaturadas son dobles enlaces no conjugados
colgantes. En una o mas realizaciones, los polimeros insaturados empleados en la practica de la presente invencion
incluyen un contenido de vinilo cero o apenas significativo. En otras realizaciones, los polimeros insaturados
incluyen un contenido de vinilo bajo (por ejemplo, del 1 a aproximadamente el 10%); en otras realizaciones, incluyen
un contenido de vinilo medio (por ejemplo, del 11 al 40%); y en otras realizaciones, incluyen un contenido de vinilo
alto (por ejemplo mayor del 40%).

En una o mas realizaciones, los polimeros insaturados pueden incluir también unidades monoméricas que no
incluyen dobles enlaces no conjugados. Por ejemplo, las unidades monoméricas derivadas de la polimerizacion del
comonomero, tales como estireno, no incluyen dobles enlaces no conjugados. En una o mas realizaciones, los
polimeros insaturados pueden incluir de aproximadamente el 0% a aproximadamente el 50% de unidades
monoméricas (es decir, basado en moles), en otras realizaciones de aproximadamente el 3 a aproximadamente el
50% de unidades monoméricas, y en otras realizaciones de aproximadamente el 10 a aproximadamente el 45% de
unidades monoméricas derivadas de monémero que no proporcionan dobles enlaces no conjugados (por ejemplo,
estireno).

En una o mas realizaciones, los polimeros insaturados pueden caracterizarse por un indice de fusion (ASTM D-
1238; 2,16 kg de carga a 190°C) menor de 1.000 dg/min, en otras realizaciones menor de 500 dg/min, y en otras
realizaciones menor de 50 dg/min, en otras realizaciones menor de 20 dg/min, en otras realizaciones menor de 10
dg/min, y en otras realizaciones menor de 1 dg/min. En estas u otras realizaciones, los polimeros insaturados
pueden tener un indice de fusién de entre 3 y 15 dg/min, y en otras realizaciones entre 4 y 12 dg/min.

En una o mas realizaciones, los polimeros insaturados pueden caracterizarse por un peso molecular promedio en
namero (M) de aproximadamente 10 a aproximadamente 1.000 kg/mol, en otras realizaciones de aproximadamente
40 a aproximadamente 500 kg/mol, y en otras realizaciones de aproximadamente 80 a aproximadamente 200
kg/mol. En estas u otras realizaciones, los polimeros insaturados pueden caracterizarse también por un peso
molecular promedio en peso (Pm) de aproximadamente 10 a aproximadamente 4.000 kg/mol, en otras realizaciones
de aproximadamente 40 a aproximadamente 2.000 kg/mol, y en otras realizaciones de aproximadamente 80 a
aproximadamente 800 kg/mol. En una o mas realizaciones, los polimeros insaturados pueden caracterizarse por una
distribucion del peso molecular de aproximadamente 1,1 a aproximadamente 5, en otras realizaciones de
aproximadamente 1,5 a aproximadamente 4,5, y en otras realizaciones de aproximadamente 1,8 a
aproximadamente 4,0. El peso molecular puede determinarse por cromatografia de permeacion en gel (GPC)
calibrada con patrones de poliestireno y ajustada para las constantes de Mark-Houwink para el polimero en cuestion.
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Los polimeros insaturados basados en hidrocarburo pueden ser polimeros lineales, ramificados, o acoplados. Los
tipos de polimeros de hidrocarburo pueden incluir polimeros tanto naturales como sintéticos. Los polimeros
sintéticos Utiles pueden incluir polidienos o copolimeros de polidieno con comondmeros distintos de dieno (por
ejemplo, estireno). Los copolimeros pueden incluir copolimeros de bloque y aleatorios. Los polimeros acoplados
pueden incluir polimeros acoplados linealmente (por ejemplo, polimeros di-acoplados) o polimeros acoplados
radialmente (por ejemplo tri-acoplados, tetra-acoplados, penta-acoplados o, hexa-acoplados, etc.). Los polidienos
ejemplares incluyen polibutadieno y poliisopreno. Los copolimeros ejemplares pueden incluir goma de estireno-
butadieno aleatorio, copolimero de bloque de estireno-butadieno, copolimero de bloque de estireno-butadieno-
estireno, estireno-isopreno aleatorio, copolimero de bloque de estireno-isopreno, copolimero de bloque de estireno-
isopreno-butadieno, estireno-isopreno-butadieno aleatorio, copolimero de bloque de estireno-isopreno-estireno, y
goma de cloropreno. En una o mas realizaciones, el polimero puede incluir un copolimero de bloque de alto
contenido de vinilo como se describe en la Solicitud Internacional N° PCT/US2005/028343. En una o mas
realizaciones, los polimeros insaturados incluyen copolimeros de bloque lineales radiales en los que los copolimeros
de bloque incluyen bloques de estireno terminales. Por ejemplo, en el caso de un polimero tri-acoplado radial, cada
uno de los tres brazos radiales del polimero incluird bloques de estireno terminales. En esta u otras realizaciones,
los segmentos internos de los brazos radiales incluyen bloques de polidieno tales como bloques de polibutadieno.
En estas u otras realizaciones, el contenido de estireno de estos copolimeros de bloque puede ser del 10 al 50% en
peso, en otras realizaciones del 15 al 45% en peso, y en otras realizaciones del 20 al 40% en peso.

En una o mas realizaciones, el polimero puede incluir un polimero polimerizado aniénicamente. En otras
realizaciones, el polimero puede producirse mediante catalisis de coordinacion tal como usando sistemas de
coordinacion basados en cobalto, basados en niquel, o basados en lantanido.

En una o mas realizaciones, el polimero puede incluir un polidieno y/o copolimero de polidieno, incluyendo un grupo
polar. Estos grupos polares pueden situarse colgantes respecto a la estructura del polimero y/o en el extremo de la
estructura del polimero. En una o mas realizaciones, el grupo polar puede incluir un grupo carbonilo tal como un
grupo éacido carboxilico o un grupo anhidrido, un grupo hidroxilo, un grupo amino, un grupo amido, un grupo
carbamato, grupos que contienen silicio, que contienen metal, grupos que contienen fésforo y similares.

En una o mas realizaciones, el polimero puede introducirse en las composiciones de asfalto de diversas formas. Por
ejemplo, el polimero puede afadirse en forma de grumo, en forma de polimero molido, en forma de granulos, en
forma de un polimero fundido, o en forma de un polimero liquido.

En una o mas realizaciones, el pentasulfuro de fésforo incluye aquellos compuestos definidos por la féormula
empirica P2Ss 0 P4S10, ambas de las cuales se usan como sinénimos por los expertos en la materia. En una o mas
realizaciones, los compuestos de pentasulfuro de fésforo incluyen aquellos definidos por la formula
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0 sus derivados ricos en fosforo. Se cree que estos derivados ricos en fosforo son el resultado cuando se pierde el
atomo de azufre que esta doblemente enlazado a un atomo de fésforo. En una o mas realizaciones, la concentraciéon
de fosforo de las composiciones de pentasulfuro de fésforo es de al menos el 27,85 por ciento en peso, en otras
realizaciones de aproximadamente el 27,87 a aproximadamente el 28,3 por ciento en peso, y en otras realizaciones
de aproximadamente el 28,90 a aproximadamente el 28,00 por ciento en peso. El pentasulfuro de fésforo esta
disponible en el mercado a partir de fuentes tales como ICL Performance Products, L.P.

En una o mas realizaciones, el pentasulfuro de fésforo que se emplea en la presente invenciéon se emplea en su
forma sélida tal como un material particulado soélido. En una realizacion, el pentasulfuro de fésforo puede
caracterizarse por tener un tamafio de particula (es decir, un diametro medio) menor de 20 mm, en otras
realizaciones menor de 2 mm, y en otras realizaciones menor de 0,2 mm, y en otras realizaciones menor de 0,02
mm; en estas u otras realizaciones, el tamafio de particula puede ser mayor de 0,001 mm, y en otras realizaciones
mayor de 0,009 mm, y en otras realizaciones mayor de 0,01 um. En estas u otras realizaciones, el tamafio de
particula medio del pentasulfuro de fésforo puede ser de aproximadamente 0,03 a aproximadamente 1,00 mm, en
otras realizaciones de aproximadamente 0,05 a aproximadamente 0,95 mm, en otras realizaciones de
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aproximadamente 0,06 a aproximadamente 0,90 mm, y en otras realizaciones de aproximadamente 0,07 a
aproximadamente 0,085 mm. En estas u otras realizaciones, al menos el 30%, en otras realizaciones al menos el
50%, y en otras realizaciones al menos el 70% de las particulas de pentasulfuro de fésforo se incluyen dentro del
intervalo de aproximadamente 0,03 a aproximadamente 1,00 mm, y en otras realizaciones de aproximadamente 0,05
a aproximadamente 0,95 mm, en otras realizaciones de aproximadamente 0,06 a aproximadamente 0,90 mm, y en
otras realizaciones de aproximadamente 0,07 a aproximadamente 0,085 mm.

El pentasulfuro de fésforo empleado en la presente invencién puede ser relativamente puro. En una o mas
realizaciones, el pentasulfuro de fésforo incluye menos del 10% en peso, en otras realizaciones menos del 5% en
peso, en otras realizaciones menos del 2% en peso y en otras realizaciones menos del 0,5% en peso de impurezas.
También, en una o mas realizaciones, el pentasulfuro de fésforo, segun se introduce al asfalto para mezclarlo con el
mismo, esta en su forma pura. En una o mas realizaciones, el pentasulfuro de fésforo en su forma pura, se refiere a
un material particulado sélido que contiene menos del 5% en peso, en otras realizaciones menos del 2% en peso, en
otras realizaciones menos del 0,5% en peso, en otras realizaciones menos del 0,1% en peso, y en otras
realizaciones menos del 0,05% en peso de materia organica o hidrocarburos o impurezas.

En una o mas realizaciones, el pentasulfuro de fésforo puede emplearse sin modificacion. En otras realizaciones, el
pentasulfuro de fésforo incluye aquellos materiales que no han reaccionado o que no han experimentado ninguna
reaccion o pre-reaccion para modificar la solubilidad del pentasulfuro de fésforo dentro de una composicion de
asfalto. Por ejemplo, se ha encontrado ventajosamente que el pentasulfuro de fésforo pude emplearse sin hacerlo
reaccionar con un compuesto que contiene un grupo hidroxilo capaz de enlazarse con el pentasulfuro de fésforo. En
una o mas realizaciones, los pentasulfuros de fésforo pueden emplearse sin pre-reaccion del pentasulfuro de fésforo
con un 6xido de polialquileno.

Las composiciones de aglutinante de asfalto modificado de esta invencion pueden incluir aquellos otros ingredientes
0 constituyentes que se emplean habitualmente en la industria. Por ejemplo, las composiciones pueden incluir
compuestos anti-decapado.

En otras realizaciones, pueden afadirse opcionalmente agentes de curado a las composiciones de aglutinante de
asfalto modificado de esta realizacién. Los agentes de curado pueden incluir resinas fendlicas y azufre elemental. Un
ejemplo es un agente de curado de bismaleimida. Pueden emplearse cantidades convencionales en la practica de
esta invencion. En una o mas realizaciones, la necesidad de un agente de curado, particularmente azufre, se
elimina. En otras palabras, las composiciones de aglutinante de asfalto de la presente invencion pueden prepararse
sin la adicion de un agente de curado y/o un curativo que contiene azufre distinto del pentasulfuro de fésforo.

Las composiciones de aglutinante de asfalto de la presente invencién pueden incluir de aproximadamente 0,1 a
aproximadamente 10 partes en peso, en otras realizaciones de aproximadamente 0,2 a aproximadamente 6 partes
en peso, y en otras realizaciones de aproximadamente 0,5 a aproximadamente 4 partes en peso de polimero por
100 partes en peso de aglutinante de asfalto. En estas u otras realizaciones, las composiciones de aglutinante de
asfalto de la presente invencién pueden incluir menos de 5 partes en peso, en otras realizaciones menos de 4 partes
en peso, en otras realizaciones menos de 3 partes en peso, en otras realizaciones menos de 2,5 partes en peso, en
otras realizaciones menos de 2 partes en peso, en otras realizaciones menos de 1,8 partes en peso, en otras
realizaciones menos de 1,5 partes en peso de polimero por 100 partes en peso de aglutinantes de asfalto. En estas
u otras realizaciones, las composiciones de aglutinante de asfalto incluyen al menos 0,1 partes en peso, en otras
realizaciones al menos 0,5 partes en peso, en otras realizaciones al menos 0,7 partes en peso, en otras
realizaciones al menos 1,0 partes en peso, y en otras realizaciones al menos 1,2 partes en peso de polimero por 100
partes en peso del aglutinante de asfalto.

Las composiciones de aglutinante de asfalto de la presente invenciéon pueden incluir de aproximadamente 0,001 a
aproximadamente 10, en otras realizaciones de aproximadamente 0,05 a aproximadamente 5, y en otras
realizaciones de aproximadamente 0,01 a aproximadamente 1 parte en peso de pentasulfuro de fésforo por 100
partes en peso de aglutinante de asfalto.

En una o mas realizaciones, la proporciéon en peso de polimero insaturado a pentasulfuro de fésforo dentro de la
composicion de aglutinante de asfalto modificado es al menos 1,3:1, en otras realizaciones al menos 1,5:1, en otras
realizaciones al menos 1,8:1, y en otras realizaciones al menos 2,0:1. En estas u otras realizaciones la proporcion en
peso de polimero insaturado a pentasulfuro de fosforo es menor de 5:1, en otras realizaciones menor de 4:1, y en
otras realizaciones menor de 3:1.

En aquellas realizaciones donde se emplea un curativo, las composiciones de asfalto de esta invenciéon pueden
incluir de aproximadamente 0,1 a aproximadamente 10, en otras realizaciones de aproximadamente 0,2 a
aproximadamente 6, y en otras realizaciones de aproximadamente 0,5 a aproximadamente 4 partes en peso de
curativo por 100 partes en peso de asfalto. En estas u otras realizaciones, la formacion de las composiciones de
aglutinante de asfalto de la presente invencion puede emplear menos de 3 partes, en otras realizaciones menos de 1
parte, en otras realizaciones menos de 0,5 partes, en otras realizaciones menos de 0,25 partes, en otras
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realizaciones menos de 0,1 partes, y en otras realizaciones menos de 0,01 partes en peso de curativo (por ejemplo,
azufre libre o azufre elemental) por 100 partes en peso de aglutinante de asfalto.

En una o mas realizaciones, el pentasulfuro de fosforo puede emplearse en la practica de la invencion sin el uso de
un acido polifosférico o derivado del mismo. En ciertas realizaciones, en la practica de la invencién se emplea menos
de 1 parte en peso, en otras realizaciones menos de 0,1 partes en peso, en otras realizaciones menos de 0,05
partes en peso, y en otras realizaciones menos de 0,001 partes en peso de acido polifosférico o un derivado del
mismo, por 100 partes en peso de asfalto. En una o mas realizaciones, no se emplea o se afiade acido polifosférico
a las composiciones de asfalto. En una o mas realizaciones, las composiciones de asfalto de esta invencién carecen
de acido polifosférico o los productos de reacciéon del mismo con uno 0 mas constituyentes de la composicion de
asfalto.

En una o mas realizaciones, las composiciones de asfalto de la presente invencién pueden incluir menos del 1%, en
otras realizaciones menos del 0,5%, en otras realizaciones menos del 0,1% y en otras realizaciones menos del
0,05% en peso de un compuesto de organofdsforo. En estas u otras realizaciones, las composiciones de asfalto de
la presente invencién carecen sustancialmente de compuestos de organofdsforo, donde carecer sustancialmente se
refiere a aquella cantidad o menor de compuesto de organofésforo que no tiene un impacto apreciable sobre la
composicion. Los compuestos de organofésforo incluyen aquellos descritos en las Patentes de Estados Unidos N°
5.990.206 y 6.024.788.

En una o mas realizaciones, las composiciones de aglutinante de asfalto modificado de esta invenciéon pueden
prepararse introduciendo un aglutinante de asfalto con una cantidad deseada de polimero (por ejemplo, un polimero
insaturado) y pentasulfuro de fésforo a una temperatura deseada. En una realizacion, el polimero y el pentasulfuro
de fésforo pueden afiadirse al aglutinante de asfalto fundido a temperaturas mayores de aproximadamente 120°C, o
en otras realizaciones de aproximadamente 140°C a aproximadamente 210°C. En una o mas realizaciones, el
pentasulfuro de foésforo, el polimero, y el asfalto pueden mezclarse o combinarse después de o durante la
introduccion de los mismos. La mezcla puede continuar entonces durante aproximadamente 25 a aproximadamente
400 minutos a una temperatura de aproximadamente 145°C a aproximadamente 205°C (o en otras realizaciones de
aproximadamente 160°C a aproximadamente 193°C). En una o mas realizaciones, la mezcla del aglutinante de
asfalto, el polimero y el pentasulfuro de fésforo puede someterse a cizalla para dispersar el polimero rapidamente en
el asfalto. El cizallado puede conseguirse, por ejemplo, dentro de un molino de alta cizalla tal como el producido por
Siefer. En otras realizaciones, puede emplearse una mezcla de baja cizalla sencilla donde el tiempo es menos
importante. En una o mas realizaciones, el aglutinante de asfalto modificado resultante de la composicion es una
mezcla homogénea, que es una mezcla donde menos del 1% en peso del polimero se separa del asfalto a 2°C como
se determina por ASTM D-7173.

En una o mas realizaciones, el pentasulfuro de fésforo puede afiadirse ventajosamente a la composicién de
aglutinante de asfalto junto con (es decir, simultdneamente con) el polimero. En otras palabras, no es necesario
premezclar el pentasulfuro de fésforo en el aglutinante de asfalto antes de la adicion del polimero. Igualmente, no es
necesario premezclar el polimero en la composicion de aglutinante de asfalto antes de la adicion del pentasulfuro de
fésforo.

En las realizaciones, el pentasulfuro de fésforo y el polimero se afiaden directamente al aglutinante de asfalto (por
ejemplo, el aglutinante de asfalto fundido) sin premezclar el pentasulfuro de fésforo y el polimero insaturado juntos.
El pentasulfuro de fosforo y el polimero pueden afadirse simultanea o secuencialmente al aglutinante de asfalto. En
una o0 mas realizaciones, donde el pentasulfuro de fésforo y el polimero se afiaden a la misma composiciéon de
aglutinante, el pentasulfuro de fésforo puede afiadirse en primer lugar, seguido del polimero. En otras realizaciones,
el polimero puede afadirse al aglutinante de asfalto en primer lugar, seguido de la adicion del pentasulfuro de
fésforo.

En otras realizaciones mas, el pentasulfuro de fésforo y el polimero insaturado pueden introducirse por separado y
mezclarse con las composiciones de aglutinante de asfalto por separado y, después, las composiciones de
aglutinante individuales pueden introducirse y mezclarse posteriormente. Por ejemplo, el pentasulfuro de fésforo
puede afiadirse a una primera composicion de aglutinante de asfalto para formar una primera composicion de
aglutinante de mezcla madre. Igualmente, el polimero puede afiadirse a una segunda composicion de aglutinante de
asfalto para formar una segunda composicién de aglutinante de mezcla madre. La primera y segunda composiciones
de mezcla madre pueden introducirse después y mezclarse entre si para formar una composicion de aglutinante de
asfalto modificado de acuerdo con la presente invencion.

En una o mas realizaciones, la presente invencion proporciona un método con el que un concentrado de
pentasulfuro de fosforo y aglutinante de asfalto se introduce y mezcla con un concentrado de polimero y aglutinante
de asfalto. Este método permite ventajosamente un transporte y/o almacenamiento eficaz de las composiciones de
pentasulfuro de fosforo y/o de las composiciones de aglutinante de asfalto polimérico. En otras palabras, se ha
descubierto ventajosamente que no introduciendo y combinando el polimero, el pentasulfuro de fésforo y el
aglutinante de asfalto, pueden conseguirse mayores concentraciones de pentasulfuro de fésforo y/o polimero dentro
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de una composicién de aglutinante de asfalto siempre y cuando el pentasulfuro de fésforo y el polimero insaturado
se introduzcan y mezclen en concentrados de aglutinante diferentes. Ventajosamente, los concentrados pueden
transportarse a localizaciones mas regionales donde pueden introducirse y mezclarse entre si, y/o pueden diluirse
ventajosamente con un aglutinante de asfalto adicional en las localizaciones regionales.

En una o mas realizaciones, el concentrado de aglutinante de pentasulfuro de fésforo puede incluir mas de 0,5
partes en peso, en otras realizaciones mas de 2,0 partes en peso, en otras realizaciones mas de 5,0 partes en peso,
y en otras realizaciones mas de 8,0 partes en peso de pentasulfuro de fésforo por 100 partes en peso de asfalto. En
estas u otras realizaciones, el concentrado de aglutinante de pentasulfuro de fésforo puede incluir hasta 10 partes en
peso, y en otras realizaciones hasta 12 partes en peso de pentasulfuro de fosforo por 100 partes en peso de
aglutinante de asfalto. Los expertos en la materia apreciaran que la capacidad para procesar y manipular el asfalto
(por ejemplo, capacidad de bombeo segin AASHTO T316) puede dictar los niveles superiores de pentasulfuro de
fésforo que pueden afiadirse a un aglutinante de asfalto.

Analogamente, el concentrado de aglutinante de polimero puede incluir mas de 5 partes en peso, en otras
realizaciones mas de 10 partes en peso, en otras realizaciones mas de 15 partes en peso, y en otras realizaciones
mas de 18 partes en peso de polimero por 100 partes en peso de asfalto. En estas u otras realizaciones, el
concentrado de aglutinante de polimero puede incluir hasta 20 partes en peso, en otras realizaciones hasta 25
partes en peso, y en otras realizaciones hasta 30 partes en peso de polimero por 100 partes en peso de aglutinante
de asfalto. Los expertos en la materia apreciaran que la capacidad para procesar y manipular el asfalto (por ejemplo,
la capacidad de bombeo por AASHTO T316) puede dictar los niveles superiores del polimero que pueden afadirse a
un aglutinante de asfalto. Otros factores que pueden impactar en el limite superior de la concentraciéon de polimero
incluyen el peso molecular del polimero, la macroestructura del polimero y las caracteristicas del asfalto.

En una o mas realizaciones, el asfalto empleado para preparar el concentrado de aglutinante de pentasulfuro de
fésforo puede tener diferentes caracteristicas que el asfalto empleado para preparar el concentrado de aglutinante
de polimero. Por ejemplo, en una realizacion, el asfalto empleado para preparar el concentrado de aglutinante de
polimero puede ser un asfalto mas blando que si se usa para preparar el concentrado de aglutinante de pentasulfuro
de fosforo. Esto puede ser ventajoso porque pueden afiadirse mayores cargas de polimeros a un asfalto mas
blando, proporcionando de esta manera la capacidad de transportar y/o almacenar mas polimero con menos asfalto.
También, preparando el concentrado de aglutinante de pentasulfuro de fésforo y el concentrado de aglutinante de
polimero con distinto asfalto, pueden conseguirse propiedades deseables tras la mezcla. Por ejemplo, el
concentrado de aglutinante de pentasulfuro de fésforo puede preparase con un asfalto relativamente duro y, cuando
se mezcla con el concentrado de aglutinante de polimero preparado con un asfalto relativamente blando, puede
conseguirse una dureza entre los aglutinantes de asfalto empleados para preparar los concentrados.

En la Figura 1 se muestra una realizacién particular del método de acuerdo con la presente invencion. Un recipiente
de almacenamiento de pentasulfuro de fésforo 22, un recipiente de almacenamiento de aglutinante de asfalto 24, y
un recipiente de almacenamiento de polimero insaturado 26 pueden situarse en una instalaciéon de aglutinante de
asfalto modificado 12. Un concentrado de aglutinante de pentasulfuro de fésforo 28 puede formarse introduciendo y
mezclando pentasulfuro de fosforo y aglutinante de asfalto. La etapa de introduccién y mezcla puede conseguirse
afadiendo pentasulfuro de fosforo particulado a una composicion de aglutinante de asfalto mantenida a una
temperatura de aproximadamente 120°C a aproximadamente 205°C. Igualmente, un concentrado de aglutinante de
polimero insaturado 30 puede prepararse introduciendo y mezclando polimero insaturado con aglutinante de asfalto.
La introduccion y mezcla del polimero insaturado y el aglutinante puede conseguirse afadiendo granulos de
polimero insaturado a una composicion de aglutinante de asfalto fundido mantenido a una temperatura de
aproximadamente 120°C a aproximadamente 205°C. Los concentrados de aglutinante de asfalto respectivos (es
decir, el concentrado 28 y el concentrado 30) pueden transportarse entonces a una terminal 14. El transporte de los
concentrados puede ocurrir mediante un vehiculo de transporte calentado o aislado. Ventajosamente, estos
concentrados pueden transportarse mediante un vehiculo de transporte aislado a la terminal 14 localizada hasta y
mas alla de 1.609 km (1.000 millas) de la instalacion de aglutinante de asfalto modificado 12.

En la localizacion terminal 14, el concentrado de aglutinante de pentasulfuro de fésforo y el concentrado de
aglutinante de polimero insaturado pueden introducirse y mezclarse. Esta introduccion y mezcla puede ocurrir a
temperaturas de aproximadamente 145°C a aproximadamente 170°C. También, los concentrados, antes o después
de su introduccién y mezcla, pueden diluirse con un aglutinante de asfalto adicional, que puede almacenarse en la
terminal 14 dentro del recipiente 32. El aglutinante modificado 34, que se diluye a un nivel deseado de pentasulfuro
de fésforo y/o polimero insaturado como se proporciona en este documento, puede transportarse entonces a una
planta de mezcla en caliente 16. El transporte de esta composicion de aglutinante de asfalto modificado puede
ocurrir dentro de un recipiente de transporte calentado o aislado y puede transportarse hasta y mas alla de 482,8 km
(300 millas) a la planta de mezcla en caliente 16.

En una planta de mezcla en caliente 16, la composicién de aglutinante modificado puede introducirse y mezclarse
con el agregado 36 para formar una composicion de pavimentacién 38. Los métodos para introducir y mezclar el
agregado y la composicion de aglutinante modificado se conocen en la técnica e incluyen mezcla discontinua y
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mezcla continua. En una o mas realizaciones, el agregado y el aglutinante de asfalto modificado se introducen y se
mezclan precalentando en primer lugar el aglutinante de asfalto modificado a una temperatura de aproximadamente
120°C a aproximadamente 200°C. Una vez que la composicion de pavimentacion 38 se ha preparado, la
composicion de pavimentacion puede transportarse a un sitio de trabajo (por ejemplo, el lecho del firme) donde el
pavimento puede pavimentarse. El transporte de la composicion de pavimentacién puede ocurrir dentro de un
vehiculo de transporte calentado o aislado.

Las composiciones de aglutinante de asfalto modificado preparadas de acuerdo con la presente invencion pueden
emplearse para preparar composiciones de pavimentacién de asfalto. Estas composiciones de pavimentacion
pueden incluir el aglutinante de asfalto modificado, el agregado, y otros constituyentes opcionales que pueden
afiadirse en las composiciones de pavimentacién como se sabe en la técnica. El agregado convencional que se usa
en la industria de pavimentacion puede utilizarse en la practica de esta realizacion. El agregado puede incluir rocas,
piedras, escorias, piedra molida, grava, arena, silice, 0 mezclas de una o mas de las mismas. Los ejemplos
especificos de agregados incluyen marmol, caliza, basalto, dolomita, arenisca, granito, cuarcita, escoria de acero, y
mezclas de dos o mas de los mismos.

El agregado tipicamente tiene una amplia distribucion de tamafios de particula que varian desde particulas sub-
micrométricas (por ejemplo, polvo) a masas del tamafio de pelotas de golf, tan grandes como 63 mm de diametro. La
mejor distribucién del tamafio de particula varia de una aplicacién a otra.

Ademas del agregado y el aglutinante de asfalto modificado, las composiciones de pavimentacién de la presente
invencion pueden incluir también otros constituyentes o ingredientes que pueden usarse en la preparacion de
composiciones de pavimentacion de asfalto. Estos constituyentes o ingredientes adicionales pueden incluir fibras,
agentes de liberacion y cargas. Otros ejemplos incluyen hidréxido de calcio, polvo de areneros, fibras de celulosa,
fibras basadas en propileno, y mezclas de dos o mas de los mismos.

Las composiciones de pavimentacién de asfalto de la presente invencién pueden prepararse usando equipos y
procedimientos convencionales. En una o mas realizaciones, el agregado se mezcla con el aglutinante de asfalto
modificado para obtener una pavimentacion de asfalto basicamente homogénea. Por ejemplo, el agregado puede
mezclarse con el aglutinante de asfalto modificado para producir una composicién de pavimentaciéon de asfalto sobre
una base continua en una mezcladora convencional. En una o mas realizaciones, la practica de la presente
invencion elimina ventajosamente la necesidad de tratar el agregado antes de la formacion del hormigon asféltico.

Cuando se prepara una composicion de pavimentacion de asfalto, generalmente se mezcla de aproximadamente el
1 por ciento en peso a aproximadamente el 10 por ciento en peso del asfalto modificado y de aproximadamente el
90 por ciento en peso a aproximadamente el 99 por ciento en peso del agregado (basado en el peso total de la
composicion de pavimentacion de asfalto). En otras realizaciones, las composiciones de pavimentacion incluyen de
aproximadamente el 2 a aproximadamente el 8 por ciento en peso del asfalto modificado.

Las composiciones de aglutinante de asfalto, asi como las composiciones de pavimentacion de asfalto, preparadas
de acuerdo con la presente invencién demuestran diversas propiedades ventajosas. En una o mas realizaciones, las
composiciones pueden almacenarse ventajosamente a temperaturas elevadas sin impactar perjudicialmente en el
punto de separacion del polimero y el aglutinante de asfalto.

Las composiciones de pavimentacion de asfalto preparadas de acuerdo con la presente invencion son
particularmente ventajosas para preparar pavimentos. Estos pavimentos pueden incluir, aunque sin limitacion,
calzadas, pistas de despegue de aeropuertos, pasarelas, pistas, caminos para buggies, revestimiento de estanques,
recubrimientos para vertederos, y cubiertas de puentes. También, las composiciones de aglutinante de asfalto
modificado de la presente invencién son ventajosas para preparar otras composiciones aparte de las composiciones
de pavimentacién. Por ejemplo, las composiciones de asfalto modificado pueden ser Utiles en aplicaciones para
tejados.

Para demostrar la practica de la presente invencién, se han preparado y ensayado los siguientes ejemplos. Los
ejemplos, sin embargo, no deberian verse como limitantes del alcance de la invencion. Las reivindicaciones serviran
para definir la invencion.

Ejemplos
Muestras 1-7

Las composiciones de aglutinante de asfalto se prepararon empleando el siguiente método. A un recipiente de lata
de 0,95 litros (un cuarto de galén) se le afiadieron 500 gramos de aglutinante de asfalto precalentado a 163°C. El
aglutinante de asfalto se obtuvo de BP (Whiting, IN) y tenia una tasa de PG de 64-22 por AASHTO M320. Usando
un calentador de lata de 0,95 litros (un cuarto de galén), el aglutinante de asfalto se calentd a 190°C y se hizo girar
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en una mezcladora de alta cizalla Silverson, momento en el cual se afiadi6 el pentasulfuro de fésforo particulado por
adicion directa del particulado al aglutinante de asfalto y los granulos de polimero insaturado por adicién directa de
los granulos al aglutinante de asfalto. La cizalla de la muestra dentro del recipiente continué durante 30 minutos. Se
puso una tapa sin apretar encima del recipiente, y el recipiente se puso en un horno ajustado a 163°C durante 18
horas. Tras la retirada del recipiente del horno, y la retirada de la tapa, se retiré cualquier capa de espuma presente.
La muestra después se agité y se vertid a través de un tamiz de malla 20, y el material tamizado se usé para
preparar las muestras de ensayo.

La cantidad de modificador (por ejemplo, pentasulfuro de fésforo y polimero insaturado) afiadido a cada muestra se
indica en la Tabla I. Una parte de cada muestra se tomd y preparé en diversas muestras de ensayo segun se
requirid6 para cada ensayo normalizado empleado. Los métodos de ensayo empleados en estos Ejemplos se
proporcionan en la Tabla I.

El polimero insaturado empleado en este conjunto de Muestras era un polimero radial que estaba caracterizado por
aproximadamente un 16,5% de vinilo, era un 90% tetra-acoplado, incluia aproximadamente un 30% de bloques de
estireno, tenia un pico de peso molecular basico (Mp) de aproximadamente 53 kg/mol, y un Mp des[?ués del
acoplamiento de aproximadamente 228 kg/mol; este polimero se obtuvo con el nombre comercial 161-B M (LCY;
China).

La cantidad de polimero insaturado y pentasulfuro de fésforo se proporciona en la Tabla | en partes en peso por 100
partes en peso de asfalto (fa).

TABLA |
Muestras Método de 1 2 3 4 5 6
ENSAYO
Modificador (partes por 100
partes de asfalto)
Polimetro Insaturado 1,25 1,25 1,25 1,25
Pentasulfuro de 0,5
Fésforo
Acido polifosférico 0,5
Azufre 0,1
Analisis de Rendimiento
Temperatura de Fallo AASHTO T315 65,5 69,0 70,6 71,6 72,5 78,7
DSR Original (°C)
Temperatura de Fallo AASHTO 65,6 69,0 69,6 71,5 73,1 77,2
DSR RTFO (°C) T240/T315
Angulo de Fase a 76°C AASHTO T315 89,0 87,4 87,5 79,4 85,1 69,7
Dureza (MPa) AASHTO T313 210 228 205 195 210 166
Valor m AASHTO T313 0,329 0,304 0,326 0,332 0,309 0,345
Calidad del Aglutinante AASHTO M320 64-22 64-22 64-22 70-22 79-22 76-22
PG (°C)
Calidad Real Estimada n/a 65-24 69-22 69-24 71-25 72-22 77-26
(°C)
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(continuacion)

Muestras Método de 1 2 3 4 5 6
ENSAYO
Difusién PG (°C) n/a 89 91 93 96 94 103
Recuperacion Elastica AASHTO T301 24,0 44,0 34,0 72,5 48,5 87,5
a 25°C (%)
Separacion (°C) ASTM D-7173 0,3 0,5 0,3 0,3 1,6 0,8
Punto de AASHTO T53 48,1 52,2 54,7 55,3 55,6 65,8

reblandecimiento (°C)

La calidad real estimada de PG es una medida de la difusién de temperatura en el intervalo de temperatura de
rendimiento del aglutinante de asfalto. Afladiendo los nimeros juntos da la difusiéon de temperatura de PG. Cuanto
mayor sea el nimero, mayor sera el intervalo de temperatura de rendimiento en el que el aglutinante de asfalto
puede trabajar.

El aglutinante de asfalto de la Muestra 1, que es un aglutinante de asfalto puro, funciona en un intervalo de 89°C. La
Muestra 2, que incluye el polimero saturado, muestra una mejora de 2°C, de 89°C a 91°C. La Muestra 3, que incluye
pentasulfuro de fésforo, muestra una pequefia mejora en la difusion de temperatura de PG de 4°C sobre el asfalto
base. La Muestra 4, que incluye polimero insaturado y azufre, muestra una mejora de 7°C sobre el aglutinante puro
a 96°C. La Muestra 5, que incluye polimero insaturado y acido polifosférico, muestra una mejora de 5°C. La Muestra
6, que es indicativa de la presente invencion, muestra inesperadamente una mejora de temperatura de 14°C sobre el
asfalto base para producir una difusion de temperatura de PG 103°C. Adicionalmente, la recuperacion elastica
(recuperacién de alargamiento a.k.a.) de la Muestra 6, que es del 87,5%, es excepcionalmente alta, lo que sugiere
un aglutinante de asfalto de polimero altamente elastico que se consigue convencionalmente sélo con las cargas de
polimero mas altas. El punto de reblandecimiento, asi como la alta temperatura de PG estimada de 77°C, sugiere
una temperatura alta tecnolégicamente Util para el aglutinante de asfalto modificado. Finalmente, el angulo de fase
para la Muestra 6 era de 69,7, que es un indicativo de una estructura elastica fuerte formada en el aglutinante de
asfalto.

Muestras 8-13

Las composiciones de asfalto modificado adicionales se prepararon empleando métodos similares a los indicados en
las muestras anteriores, aunque las muestras se prepararon empleando polimeros saturados para muestras
comparativas (muestras 11, 12 y 13). La Tabla Il proporciona la cantidad de cada modificador empleada en cada
muestra, asi como los resultados del andlisis de rendimiento realizado en cada muestra.

El polimero insaturado empleado en la Muestra 8 era un polimero radial que estaba caracterizado por
aproximadamente un 16,5% de vinilo, era un 90% tetra-acoplado, incluia aproximadamente un 30% de bloques de
estireno, tenia un pico de peso molecular basico (Mp) de aproximadamente 53 kg/mol, y un Mp después del
acoplamiento de aproximadamente 228 kg/mol; este polimero obtuvo con el nombre comercial 161-B M (LCY;
China); este polimero se ha denominado en las tablas Polimero Radial.

El polimero insaturado empleado en la Muestra 9 era un polimero lineal, di-acoplado que estaba caracterizado por
aproximadamente un 13% de vinilo, era un 92% di-acoplado, incluia aproximadamente un 30% de bloques de
estireno, tenia un pico de peso molecular basico (Mp) de aproximadamente 60 kg/mol, y un Mp des[:rJués del
acoplamiento de aproximadamente 106 kg/mol; este polimero se obtuvo con el nombre comercial 6302 M (LCY,
China); este polimero se ha denominado en las tablas Polimero de Alto Peso Molecular.

El polimero insaturado empleado en la Muestra 10 era un polimero di-acoplado lineal, que estaba caracterizado por
aproximadamente un 13% de vinilo, era un 25% di-acoplado, incluia aproximadamente un 30% de bloques de
estireno, tenia un pico de peso molecular basico (Mp) de aproximadamente 50 kg/mol, y un Mp después del
acoplamiento de aproximadamente 90 kg/mol; este polimero se obtuvo con el nombre comercial 6320 M (LCY,
China); este polimero se ha denominado en las tablas Polimero de Peso Molecular Medio.

El polimero saturado empleado en la Muestra 11 era un copolimero de bloque de estireno-butadieno-estireno
hidrogenado (S-E/B-S) que se obtuvo con el nombre comercial KRATON™ G1652.
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El polimero saturado empleado en la Muestra 12 era una goma de etilenpropileno-dieno (EPDM), que se obtuvo con
el nombre comercial EP35 (JSR; Japon) y estaba caracterizado por una Tg de aproximadamente -51°C, 0% de
cristalinidad, una viscosidad Mooney (ML 1+4 a 10°C) de 91,6, un Mn de aproximadamente de 72 kg/mol, un Pm de
aproximadamente de 214 kg/mol, y un MWD de aproximadamente 2,94, un contenido de etileno de
aproximadamente el 52% y un contenido de dieno de aproximadamente 5,9%; se observa que este polimero no esta
completamente saturado.

El polimero saturado empleado en la Muestra 13 era un polimero de etileno-acetato de vinilo (EVA) que se obtuvo
con el nombre comercial ELVAX™ 460 (DuPont).

TABLA I
Muestras 7 8 9 10 11 12 13
Modificador (partes por 100 partes de
asfalto)
Pentasulfuro de Fésforo 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
Polimero Insaturado
Polimero Radial 1,5
Alto Peso Molecular 1,5
Peso Molecular Medio 1,5
Polimero Saturado
S-E/B-S 15
EPDM 15
EVA 1,5
Andlisis de Rendimiento
Temperatura de Fallo DSR Original 65,5 80,6 77,8 75,1 74,1 73,3 74,0
(°C)
Temperatura de Fallo DSR RTFO 65,6 77,6 77,7 76,3 73,9 73,6 74,4
(°C)
Angulo de Fase a 76°C 89,0 67,3 71,6 81,0 86,4 86,7 84,0
Recuperacion Elastica a 25°C (%) 24,0 87,5 87,5 83,5 52,0 38,5 41,5
Separacién (°C) 0,3 0,5 0,3 0,3 11 0,3 0,4
Punto de reblandecimiento (°C) 48,1 69,4 64,2 57,5 55,8 56,1 56,9

La Muestra 7 en la Tabla Il es el mismo aglutinante de asfalto puro empleado en la Muestra 1 de la Tabla I. Las
muestras 8-10 incluyen polimeros insaturados, y los datos obtenidos a partir de ensayar estos aglutinantes de
asfalto modificados muestran que estos polimeros insaturados producen aglutinantes que son mas elasticos (angulo
de fase y recuperacion elastica) de lo esperado para esas cargas de polimero. Esto indica inesperadamente que la
combinacién de polimero insaturado y pentasulfuro de fésforo produce un aglutinante de asfalto altamente elastico.
Adicionalmente, respecto a la Temperatura de Fallo DSR RTFO (envejecimiento), las muestras que incluyen
polimero insaturado muestran mejoras entre 10,7°C y 12°C sobre el rendimiento a alta temperatura respecto al
aglutinante de asfalto puro. Adicionalmente, las Muestras 8, 9 y 10 produjeron altas recuperaciones elasticas; de
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hecho, cada una estaba por encima del 80%. Por otro lado, el uso de polimeros saturados (o de polimeros que
tienen un bajo nivel de insaturacion) mostré poca mejora elastica respecto al asfalto puro (hubo algo de mejora en la
resistencia a alta temperatura, 8,3°C-8,8°C). En general, los datos de la Tabla Il sugieren un efecto sinérgico entre el
pentasulfuro de fosforo, el polimero insaturado, y el aglutinante de asfalto, que inesperadamente produce un
aglutinante de asfalto elastico mejorado.

Muestras 14-23

Se prepararon varias composiciones de asfalto modificado empleando métodos similares a los usados en las
muestras anteriores excepto que la proporcidon en peso entre el polimero insaturado y el pentasulfuro de fésforo
varié de una muestra a otra mientras se mantenia el polimero a 1,25 partes en peso por 100 partes en peso de
asfalto. El polimero insaturado empleado era un polimero radial que estaba caracterizado por aproximadamente un
16,5% de vinilo, era un 90% tetra-acoplado, incluia aproximadamente un 30% de bloques de estireno, tenia un pico
de peso molecular basico (Mp) de aproximadamente 53 kg/mol, y un Mp desPués del acoplamiento de
aproximadamente 228 kg/mol; este polimero se obtuvo con el nombre comercial 161-B M (LCY; China). La Tabla Ill
proporciona la proporcién en peso entre el polimero y el pentasulfuro de fésforo, asi como los resultados de ensayo
de cada muestra.

TABLA Il

Muestras 14* 15* 16 17 18 19 20 21 22* 23*

Modificador (partes por
100 de asfalto)

Polimero:

pentasulfuro de
fésforo 12,5:1 9:1 5:1 3,1:1 2,51 2,1:1 1,8:1 1,6:1 11 1.2

Andlisis de rendimiento

Temperatura de
Fallo DSR Original
(°C) 70,6 72,7 73,0 76,7 78,7 81,0 83,1 83,5 79,8 86,5

Temperatura de
Fallo DSR RTFO
(°Cc) 71,2 71,9 72,3 74,8 77,2 78,8 80,4 80,8 77,2 84,3

Angulo de Fase a
76°C 81,8 78,4 75,3 71,3 69,7 66,5 65,6 65,9 81,2 76,6

Recuperacion
elastica a 25°C (%) 69,0 72,5 78,0 83,5 87,5 89,0 88,0 88,0 38,5 41,5

Punto de
reblandecimiento
(°C) 53,9 56,7 57,5 61,9 65,8 69,7 72,5 72,2 60,8 67,8

Separacion (°C) 0,3 0,3 0,5 05 0,8 0,5 0,5 0,5 0,8 0,3

* para comparacion

Los datos de la Tabla Ill muestran un efecto inesperado del cambio de la proporcion de polimero a pentasulfuro de
fésforo. A medida que disminuye la proporcion, la recuperacion elastica del aglutinante modificado aumenta,
alcanzando un pico a aproximadamente 1,8:1. A medida que la proporciéon continua disminuyendo, la recuperacién
elastica empieza entonces a disminuir. Adicionalmente, el angulo de fase disminuye uniformemente hasta la
proporcion de 1,8:1 y después aumenta por debajo de esa proporcion.
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Muestras 24-33

De una manera similar a las Muestras 14-23, se prepararon composiciones de asfalto modificado adicionales y la
proporcion en peso entre el polimero insaturado y el pentasulfuro de fésforo se vari6 mientras se mantenia el
polimero a 1,25 partes en peso por 100 partes en peso de asfalto. Estas muestras difieren de las Muestras 14-23
basandose en el polimero insaturado empleado, que era un polimero di-acoplado lineal que estaba caracterizado por
aproximadamente un 13% de vinilo, era un 25% di-acoplado, incluia aproximadamente un 30% de bloques de
estireno, tenia un pico de peso molecular basico (Mp) de aproximadamente 50 kg/mol, y un Mp después del
acoplamiento de aproximadamente 90 kg/mol; este polimero se obtuvo con el nombre comercial 6320 M (LCY;
China).

La Tabla IV proporciona la proporcion en peso entre el polimero y el pentasulfuro de fésforo, asi como los resultados
del ensayo de cada Muestra.

TABLA IV
Muestras 24* 25* 26 27 28 29 30 31 32* 33*
Modificador (partes por
100 de asfalto)
Polimero: pentasulfuro
de fésforo 125:1 | 91 5:1 31:1 | 251 | 2,1:1 | 1,81 | 1,61 11 1:2
Analisis de rendimiento
Temperatura de Fallo
DSR Original (°C) 69,4 69,9 70,9 73,3 74,7 77,2 78,4 80,2 81,7 87,2
Temperatura de Fallo
DSR RTFO (°C) 69,4 69,4 70,7 73,0 73,2 76,1 78,2 78,8 80,3 85,7
Angulo de Fase a
76°C 86,3 86,0 85,5 83,7 81,7 78,0 75,5 73,1 76,7 73,8
Recuperacion elastica
a 25°C (%) 64,0 66,5 715 74,5 81,5 73,5 84,5 83,0 45,0 40,5
Punto de
reblandecimiento (°C) 52,5 53,6 55,0 56,7 57,2 60,8 61,7 62,8 64,4 68,9
Separacion (°C) 0,5 0,3 0,3 0,3 0,5 0,3 0,3 0,3 0,3 0,5
* para comparacion

Al igual que con los datos de la Tabla lll, los datos de la Tabla IV muestran que a medida que disminuia la
proporcion, aumentaba la recuperacion elastica, alcanzando un pico a 1,8:1. Analogamente, la recuperacion elastica
empezaba a disminuir inesperadamente por debajo de esta proporcién. El angulo de fase seguia un patron de
disminucion del angulo de fase con la disminucién de las proporciones hasta 1,6:1, y después aumentaba.

Muestras 34-45

Se prepararon composiciones de asfalto modificado adicionales empleando métodos similares a los usados en las
muestras anteriores excepto que la eficacia del pentasulfuro de fésforo se comparé con la de otros compuestos. La
naturaleza de los diversos compuestos se proporciona en la Tabla VI junto con el resultado del ensayo de cada
Muestra.

El polimero insaturado empleado era un polimero radial que estaba caracterizado por aproximadamente un 16,5%
de vinilo, era un 90% tetra-acoplado, incluia aproximadamente el 30% de bloques de estireno, tenia un pico de peso
molecular basico (Mp) de aproximadamente 53 kg/mol y un Mp después del acoplamiento de aproximadamente 228
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kg/mol; este polimero se obtuvo con el nombre comercial 161-8™ (LCY; China).

TABLA YV

Muestras 34 35 36 37 38 39 40 41 42 43 44 45

Modificador (partes
por 100 de asfalto)

Polimero 15 15 15 15 15 15 15 15 15 15 15 15

Aditivo

P,Ss 05 | — | — | — | — | — | — [ 1 —~1 11—

Zns — o5 | — | — | = =1 =71 =111 -+—71+-=

AlSs — | == los5 | — | = 1 =1 17171 -+—71+-=

FeS — | - =] — [ = =1 —-1T—=71=171 -1 —

Sb,Ss S U e I T Y- I R [y R, U, U

MoS; | = = = =105 | — | =1 =1 11—

SbSs | = = = = To5 | — | 1| 1 =1 =

Ses, | = = = = Tos | | -~ =

P20s — === = =1 =1 —]o05] —1—1-

HsPO, — | = =] =1 =1 =1 =11 ="7Tos | — | —

PCl3 I R B I G e R S e

POCls I R S I e D D e e D e Y

Analisis de
Rendimiento

Temperatura de
Fallo DSR RTFO
(°C) 78,1 | 706 | 706 | 709 | 70,6 | 69,0 | 716 | 71,8 | 73,6 | 74,1 | 70,6 | 70,5

Recuperacién
Elastica a 25°C
(%) 87,5 | 49,0 | 65,0 | 49,5 | 50,5 | 45,0 | 67,0 | 44,0 | 56,0 | 62,0 | 51,0 | 51,0

Punto de
reblandecimiento
(°C) 63,3 | 519 | 533|519 | 522 | 51,7 | 53,3 | 51,1 | 56,9 | 55,6 | 55,8 | 56,4

Los datos de la Tabla V muestran, comparando muchos otros compuestos con el pentasulfuro de fdésforo, un
resultado inesperado que es que el pentasulfuro de fosforo tiene consistentemente la mayor dureza medida después
de la temperatura de fallo DSR RTFO. Adicionalmente, el pentasulfuro de fésforo producia una recuperacion elastica
significativamente mayor. Finalmente, el pentasulfuro de fésforo producia el mayor punto de reblandecimiento global.

Muestras 46-51
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Se prepararon muestras adicionales usando técnicas similares a las proporcionadas anteriormente. En esta serie de
muestras, se vario la cantidad de carga de polimero por 100 partes en peso de asfalto. La cantidad de polimero en
cada muestra se proporciona en la Tabla VI junto con los resultados del ensayo que se realizo.

En las Muestras 46 y 49, el polimero insaturado era un polimero radial que estaba caracterizado por
aproximadamente un 16,5% de vinilo, era un 90% tetra-acoplado, incluia aproximadamente un 30% de bloques de
estireno, tenia un pico de peso molecular basico (Mp) de aproximadamente 53 kg/mol, y un Mp des[?ués del
acoplamiento de aproximadamente 228 kg/mol; este polimero se obtuvo con el nombre comercial 161-B M (LCY;
China) y se denomina Polimero Radial.

En las Muestras 47 y 50, el polimero insaturado era un polimero di-acoplado, lineal, que estaba caracterizado por
aproximadamente un 13% de vinilo, era un 92% di-acoplado, incluia aproximadamente un 30% de bloques de
estireno, tenia un pico de peso molecular basico (Mp) de aproximadamente 60 kg/mol, y un Mp des[:rJués del
acoplamiento de aproximadamente 106 kg/mol; este polimero se obtuvo con el nombre comercial 6302 M (LCY;
China); este polimero se ha denominado en las tablas Polimero de Alto Peso Molecular.

En las Muestras 48 y 51, el polimero insaturado era un polimero di-acoplado lineal que estaba caracterizado por
aproximadamente un 13% de vinilo, era un 25% di-acoplado, incluia aproximadamente un 30% de bloques de
estireno, tenia un pico de peso molecular basico (Mp) de aproximadamente 50 kg/mol, y un Mp después del
acoplamiento de aproximadamente 90 kg/mol; este polimero se obtuvo con el nombre comercial 6320 M (LCY;
China); este polimero se ha denominado en las tablas Polimero de Peso Molecular Medio.

TABLA VI
Muestras 46 47 48 49 50 51
Modificador (partes por 100 de asfalto)
Polimero
Polimero Radial 4 15
Polimero de Alto Peso Molecular 4 15
Polimero de Peso Molecular Medio 4 1,5
Pentasulfuro de Fésforo 0,5 0,5 0,5
Azufre 0,1 0,1 0,1 - - --
Andlisis de Rendimiento
Temperatura de Fallo DSR Original (°C) 81,6 80,7 76,4 80,6 77,8 75,1
Temperatura de Fallo DSR RTFO (°C) 77,2 76,6 74,0 77,6 77,7 76,3
Angulo de Fase a 76°C 64,7 66,3 72,2 67,3 71,6 81,0
Recuperacion Elastica a 25°C (%) 91,0 88,5 84,5 87,5 87,5 83,5

La Tabla VI muestra que 4 partes de polimero por 100 partes en peso de asfalto junto con azufre como acelerador
dieron resultados muy similares al uso de 1,5 partes en peso de polimero por 10 partes en peso de asfalto usando
pentasulfuro de fésforo. Significativamente, los resultados conseguidos entre las muestras relacionadas fueron
sustancialmente similares en cada uno de los criterios de rendimiento. Esto es ventajoso en tanto que la presente
invencion permite un rendimiento comparable a una carga de polimero mucho menor.

Sin desear unirse a una teoria 0 mecanismo de reaccion particular, se cree que las composiciones de aglutinante de
asfalto modificado de una o mas realizaciones de la presente invencion pueden incluir reticulantes reactivos entre los
componentes del aglutinante de asfalto y el polimero insaturado. Se especula que estos reticulantes reactivos
pueden incluir &tomos de fésforo y azufre que se enlazan entre los constituyentes basados en hidrocarburo en el
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aglutinante de asfalto, tales como asfalteno, y/o las cadenas de polimero. En una o mas realizaciones, los
reticulantes reactivos pueden incluir grupos fésforo-azufre unidos a los atomos de carbono de los constituyentes del
aglutinante de asfalto y/o polimero. En estas u otras realizaciones, los reticulantes pueden incluir grupos fosforo-
azufre-fosforo unidos a los atomos de carbono del aglutinante de asfalto y/o polimero. Por ejemplo, el reticulante
reactivo puede incluir un enlace representado por carbono-fésforo-azufre-fésforo-carbono, donde los atomos de
carbono son parte de los constituyentes respectivos dentro del aglutinante de asfalto y/o polimero. Se cree que los
enlaces fésforo-azufre son reactivos, lo que significa que son susceptibles de ataque por otras especies reactivas
tales como nucledfilos. En lo que respecta a que los nucledfilos estan facilmente presentes en los aglutinantes de
asfalto, se cree que puede existir una situacién dinamica dentro de los aglutinantes de asfalto modificados de la
presente invencién con lo que el reticulante reactivo puede ser atacado y formar uniones de fosforo y azufre con
diversos constituyentes dentro del aglutinante de asfalto o quizas incluso con el polimero insaturado. Se cree que los
reticulantes de fésforo-azufre pueden conseguirse mediante compuestos que pueden proporcionar tanto una fuente
de azufre como una fuente de fosforo en una disposicion molecular particular. Un compuesto tal que pueda
proporcionar estas fuentes, y que se ha encontrado que proporciona inesperadamente composiciones de aglutinante
de asfalto modificado Unicas junto con polimeros, es el pentasulfuro de fésforo.

En una o mas realizaciones de la presente invencion, una ventaja que se ha conseguido inesperadamente es la
capacidad de conseguir composiciones de aglutinante de asfalto tecnolégicamente Utiles y modificadas a una carga
de polimero relativamente baja basandose en el peso del aglutinante de asfalto. Por ejemplo, en una o mas
realizaciones, las composiciones de aglutinantes de asfalto modificado preparadas con pentasulfuro de foésforo y
menos de 2,5 partes en peso, en otras realizaciones menos de 2,0 partes en peso, en otras realizaciones menos de
1,8 partes en peso, y en otras realizaciones menos de 1,5 partes en peso de polimero demuestran un angulo de fase
a 76°C, determinado de acuerdo con AASHTO T315, menor de 80°C, en otras realizaciones menor de 77°C, en otras
realizaciones menor de 75°C, en otras realizaciones menor de 72°C, y en otras realizaciones menor de 70°C.
Analogamente, en una o0 mas realizaciones, las composiciones de aglutinante de asfalto modificado preparadas con
pentasulfuro de fésforo y menos de 2,5 partes en peso, en otras realizaciones menos de 2,0 partes en peso, en otras
realizaciones menos de 1,8 partes en peso, y en otras realizaciones menos de 1,5 partes en peso de polimero
demuestran una recuperacion de alargamiento (recuperacion elastica a.k.a.) a 25°C, determinada de acuerdo con
AASHTO T301, mayor del 75%, en otras realizaciones mayor del 77%, en otras realizaciones mayor del 80%, en
otras realizaciones mayor del 83%, y en otras realizaciones mayor del 85%.
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REIVINDICACIONES
1. Un proceso para preparar una composicién de aglutinante de asfalto modificado, comprendiendo el proceso:

mezclar asfalto, un polimero insaturado y pentasulfuro de fosforo para formar una composicion de asfalto
modificado, donde el polimero insaturado y el pentasulfuro de fésforo se afiaden directamente al aglutinante de
asfalto antes de cualquier premezcla o pre-combinacién del polimero insaturado y el pentasulfuro de fésforo,
donde la proporcién en peso de polimero a pentasulfuro de fésforo es al menos 1,3:1 y menor de 5:1.

2. Una composicion de pavimentacion de asfalto preparada introduciendo y mezclando la composicion de
aglutinante de asfalto modificado de la reivindicacion 1 con agregado.

3. Una superficie de carretera preparada a partir de la composicion de pavimentacion de asfalto de la reivindicacién
2.

4. La superficie de carretera de la reivindicacién 3, donde la composicion de aglutinante de asfalto modificado
incluye menos de 4 partes en peso de polimero por 100 partes en peso de aglutinante de asfalto.

5. El proceso de la reivindicacion 1, donde el polimero es un polimero insaturado que incluye al menos 5 dobles
enlaces no conjugados por 100 atomos de carbono en el polimero.

6. El proceso de la reivindicacion 1, donde el pentasulfuro de fésforo se introduce en el aglutinante de asfalto por
adicion directa del pentasulfuro de fésforo al asfalto.

7. El proceso de la reivindicacion 1, donde el pentasulfuro de fésforo se introduce como un material particulado
sélido que incluye menos del 5 por ciento en peso de material de hidrocarburo.

8. El proceso de la reivindicacion 1, donde la composicion de asfalto modificado incluye de aproximadamente 0,001
a aproximadamente 10 partes en peso de pentasulfuro de fésforo por 100 partes en peso de aglutinante de asfalto.

9. El proceso de la reivindicacion 1, donde la composicion de asfalto modificado incluye de aproximadamente 0,05 a
aproximadamente 5 partes en peso de pentasulfuro de fésforo por 100 partes en peso de aglutinante de asfalto.
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