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Resumen

Titulo: Evaluacion del envejecimiento a corto plazo de materiales ligantes de baja viscosidad*
Autor: Merlin Estefani Santos Luna, Angie Juliana Sandoval Herrera**

Palabras claves: Material Bituminoso Ligante, Envejecimiento a corto plazo, Modulo complejo,
RTFOT.

En la industria petrolera se generan residuos durante los procesos de produccién y refinacion, los
cuales pueden aprovecharse para fabricar materiales ligantes bituminosos (MBL). Esto reduce la
cantidad de desechos que se envian a vertederos y contribuye a la sostenibilidad al prolongar el
ciclo de vida de los materiales. Los MBL, con propiedades adhesivas similares al asfalto, son una
alternativa viable para el tratamiento de vias de baja circulacion. Sin embargo, su menor
viscosidad, producto de una mayor proporcion de hidrocarburos livianos, les otorga un
comportamiento distinto al del asfalto tradicional. El objetivo principal de este trabajo fue evaluar
el envejecimiento a corto plazo de materiales ligantes de baja viscosidad, producidos en laboratorio
y envejecidos en un horno rotatorio de pelicula delgada (RTFOT). Se realiz6 la caracterizacion
fisicoquimica (insolubles en n-heptano, cenizas, FTIR y anélisis termogravimétrico) para evaluar
la composicion y estabilidad térmica, y caracterizaciones reologicas (viscosidad, reometria de
corte dinamico, creep recovery) para analizar su comportamiento mecanico bajo distintas
condiciones. Se identifico que el envejecimiento a corto plazo de los MBL de baja viscosidad esta
principalmente influenciado por el tiempo, la temperatura y el cambio en sus propiedades
fisicoquimicas y reologicas. Los MBL envejecidos muestran un aumento en la cantidad de
asfaltenos y en los grupos, sulfoxidos, cetonas y carbonilos. Los resultados en TGA muestran que,
a 60°C, los MBL presentan estabilidad térmica, manteniendo sus propiedades estructurales. La
presencia de solidos inorganicos aumenta la rigidez del material, incrementando la viscosidad y el

modulo complejo.

*Trabajo de grado

**Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Directora: Yuly
Fernanda Lopez Contreras. Ingeniera Quimica, PhD. Codirector: Ramiro Martinez Rey.
Ingeniero Quimico, PhD.
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Abstract

Title: Evaluation of short-term aging of low-viscosity binder materials*
Author: Merlin Estefani Santos Luna, Angie Juliana Sandoval Herrera**

Keywords: Bituminous Binder Material, Short-term aging, Complex modulus, RTFOT

In the oil industry, waste is generated during production and refining processes, which can be
repurposed to manufacture bituminous binder materials (BBM). This reduces the amount of waste
sent to landfills and contributes to sustainability by extending the life cycle of materials. BBMs,
with adhesive properties similar to asphalt, present a viable alternative for the treatment of low-
traffic roads. However, their lower viscosity, due to a higher proportion of light hydrocarbons,
gives them a different behavior compared to traditional asphalt. The main objective of this study
was to evaluate the short-term aging of low-viscosity binder materials, produced in the laboratory
and aged in a Rolling Thin Film Oven (RTFOT). Physicochemical characterization (n-heptane
insolubles, ashes, FTIR, and thermogravimetric analysis) was carried out to assess the composition
and thermal stability, and rheological characterizations (viscosity, dynamic shear rheometry, creep
recovery) were conducted to analyze their mechanical behavior under different conditions. It was
found that the short-term aging of low-viscosity BBMs is mainly influenced by time, temperature,
and changes in their physicochemical and rheological properties. Aged MBLs show an increase in
the amount of asphaltenes and in the sulfoxide, ketone, and carbonyl groups. TGA results indicate
that, at 60°C, MBLs exhibit thermal stability, maintaining their structural properties. The presence
of inorganic solids increases the material's stiffness, leading to higher viscosity and complex

modulus.

*Bachelor Thesis.

**Faculty of Physical Chemical Engineering. Chemical Engineering Department. Directora:
Yuly Fernanda Lopez Contreras. Chemical Engineer, PhD. Co-director: PhD Ramiro Martinez
Rey. Chemical Engineer, PhD.
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Introduccion

En la industria petrolera se obtiene una gran cantidad de residuos a través de los procesos
de produccion y refinacion, los cuales pueden ser aprovechables para la produccion de materiales
bituminosos ligantes (MBL) que, por sus propiedades adhesivas similares al asfalto, los convierten

en materiales potenciales que pueden ser empleados en vias poco transitadas (Memon et al., 2021).

El MBL esta compuesto por una fase aceitosa conformada por hidrocarburos, y sélidos
inorgédnicos. Debido a la presencia de una mayor proporcion de hidrocarburos livianos, su
viscosidad es mucho mas baja comparada con la de un asfalto tradicional (Zupanick y Valerie,
1997). Por consiguiente, las propiedades y respuestas a diversos factores de estos dos materiales

son diferentes.

Debido a factores medioambientales y a las cargas continuas a las que estan sometidos en
las mezclas asfalticas, los ligantes asfalticos presentan el fendémeno del envejecimiento que se
puede dar a corto y largo plazo, y es causado principalmente por tres mecanismos: oxidacion,
endurecimiento de la mezcla y volatilizacién (Qu et al, 2016). El estudio del proceso de
envejecimiento a corto plazo para el asfalto en laboratorio se realiza en un horno rotatorio de
pelicula delgada (RTFOT), y a largo plazo en una cdmara de envejecimiento a presion (PAV) (Loria
Salazar et al., 2017). Estos dos métodos son empleados para evaluar el efecto de la temperatura

sobre las propiedades reoldgicas del asfalto (Villegas Villegas et al., 2015).
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Sin embargo, las metodologias ya establecidas para el envejecimiento de asfaltos dificultan
usar las mismas condiciones de operacion en MBL debido a las diferencias entre sus propiedades
(Lozano Ruiz S. L., 2005). Por esta razon se evaluo el envejecimiento a corto plazo de materiales
ligantes de baja viscosidad como el MBL. Con base a lo anterior, este trabajo busca responder la
siguiente pregunta de investigacion ;Cuales son los factores mas influyentes que permitan evaluar
adecuadamente el envejecimiento a corto plazo de materiales bituminosos ligantes de baja

viscosidad?
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1. Objetivos
1.1.0bjetivo General
Evaluar el envejecimiento a corto plazo de materiales ligantes de baja viscosidad.

1.2.0bjetivos Especificos

e Identificar los parametros mas influyentes sobre el envejecimiento a corto plazo de

materiales ligantes de baja viscosidad.

e Simular el envejecimiento de materiales ligantes de baja viscosidad a corto plazo

empleando un horno de pelicula delgada y rotatoria.

e Evaluar el grado de envejecimiento obtenido para los materiales envejecidos.
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2. Marco conceptual

2.1.Asfalto

El asfalto es considerado una mezcla compleja de una gran variedad de moléculas que
difieren en su tamafio y estructura quimica dentro de las cuales se incluyen: parafinas, compuestos
aromaticos, algunos heterodtomos como oxigeno, nitrogeno, azufre y en menor proporcion
metales. Se conoce tradicionalmente como un sistema coloidal con micelas dispersas de alto peso

molecular o disueltas en un medio aceitoso de bajo peso molecular. (Lozano Ruiz L. P., 2002).

El comportamiento del asfalto esta altamente influenciado por la temperatura. A
temperaturas suficientemente altas (>60°C) el asfalto sigue un comportamiento newtoniano
descrito por su viscosidad. Si se disminuye la temperatura el asfalto continiia comportandose de
manera newtoniana si los tiempos de carga son suficientemente largos. Para tiempos de carga
cortos y temperaturas por debajo de 60°C, el asfalto exhibe un comportamiento viscoelastico.

(Vargas et al., 2008).

2.2.Material bituminoso

Los materiales bituminosos son productos aglomerantes compuestos principalmente de
betlin, un material viscoso negro o marrén, derivado del petroleo crudo o de procesos naturales,
tienen una gran capacidad de adherirse a los agregados minerales, proporcionando cohesion y
estabilidad a las mezclas asfélticas (Hunter, 1994). Sirven para la fabricacion de mezclas asfélticas
capaces de ofrecer las prestaciones necesarias para su uso en la construccion, especialmente en la

pavimentacion de carreteras y techos (Colegio de Ingenieros, 2022).
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2.3.Lodos aceitosos

Los lodos aceitosos son emulsiones complejas formadas por hidrocarburos, agua, metales
pesados y particulas solidas. Su composicion varia segun el tipo de crudo, el lugar de extraccion,
la formacién y la fuente de origen. Estos lodos se generan principalmente en operaciones del

refinamiento del petroleo (Perdomo Rengifo, 2018).

2.4.Mezclas asfalticas

Las mezclas asfalticas se componen de agregados pétreos que se unen mediante un ligante
asfaltico. Esta mezcla se forma al elevar la temperatura, asegurando que el agregado mineral quede
cubierto por una capa uniforme de ligante. Las proposiciones especificas de los componentes
determinan las propiedades fisicas de la mezcla, lo que influye en el comportamiento y desempeio

del pavimento bajo condiciones de uso (Garnica Anguas et al., 2005).

Existen diferentes tipos de mezclas asfélticas segin la temperatura de produccion

e Mezclas asfalticas en frio (MAF/CMA): se producen generalmente a temperatura

ambiente.

e Mezclas asfélticas semitibias (MAST/HWMA): se elaboran a temperaturas

cercanas al punto de ebullicion del agua, alrededor de 100°C.

e Mezclas asfalticas tibias (MAT o WMA): se producen a temperaturas que oscilan

entre 120 y 140°C
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2.5.Envejecimiento del asfalto

El fenomeno de envejecimiento de los asfaltos altera las propiedades fisicoquimicas del
material y por ende la durabilidad de los pavimentos asfalticos, ocasionando pérdidas econdmicas,
(Vargas et al., 2008). El mecanismo de envejecimiento afecta negativamente la flexibilidad del
pavimento (rendimiento) después de afios de vida util, el dafio mas importante generado por el
envejecimiento es el agrietamiento y la reduccion de la vida util del asfalto debido a la rigidez del

aglomerante del asfalto (Rondon Mogollon, 2021).

2.5.1. Envejecimiento a corto plazo

El envejecimiento a corto plazo se debe principalmente a la oxidacion y volatilizacion del
ligante dentro de la mezcla asfaltica durante su proceso de mezclado en una planta, durante la
produccion y durante el almacenamiento, transporte y colocacion en obra. Este tipo de
envejecimiento produce cambios en el comportamiento mecanico de las mezclas asfalticas
(Rondon Mogollon, 2021). Para simular el envejecimiento a corto plazo en el laboratorio, se utiliza
un equipo llamado horno rotatorio de pelicula delgada (RTFOT, por su nombre en inglés: Rolling
Thin Film Oven), siguiendo los lineamientos establecidos por la norma INVIAS INV-720-13. En

el apéndice A, se puede apreciar el equipo que se empleo en esta investigacion.

2.5.1.1.0xidacion

La oxidacion es la reaccion del oxigeno del aire con el ligante asféltico, siendo el principal
factor que contribuye al endurecimiento y fragilizacion de asfaltos al romper los enlaces de
carbono y aumentar los grupos de carbonilo y sulféxidos. Este proceso actua principalmente sobre
las moléculas menos polares del asfalto; a medida que el grado de oxidacion aumenta, estés

moléculas disminuyen, mientras que las moléculas mas polares, como cetonas y sulfoxidos, que
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son productos de la oxidacidn, incrementan en cantidad, lo que altera la estructura y propiedades

del material (Ramirez et al., 2023).

2.5.1.2.Volatilizacion

La volatilizacion es la pérdida de compuestos ligeros, aceites y resinas en los asfaltos. Esta
pérdida depende principalmente de la temperatura, entre otras condiciones a las que el material
suele estar expuesto. La volatilizacién se favorece con las altas temperaturas que emplean las
plantas en la produccién de las mezclas asfalticas, asi como en el frente de obra durante la
construccion en caliente, o por la exposicion de los pavimentos a la radiacion en climas calidos

durante su vida util de servicio (Ramirez et al., 2023).

2.5.2. Envejecimiento a largo plazo

Este tipo de envejecimiento se ve asociado a la exposicion de agentes ambientales y
endurecimiento que experimenta la mezcla durante su vida de servicio en el pavimento, como

resultado de la oxidacion debida a la radiacion UV, humedad y la lluvia (Rondon Mogollon, 2021).

2.6.Modulo de corte dinamico

El moédulo complejo de corte (G*) es un parametro fundamental que se mide mediante el
ensayo de reologia empleando un redmetro dindmico de corte (DSR), y puede ser considerado
como la resistencia del ligante asfaltico a deformarse bajo esfuerzos de corte repetidos. Un modulo
de corte dindmico mas alto indica un material mas rigido, lo cual es deseable a altas temperaturas
para evitar deformaciones permanentes; sin embargo, a bajas temperaturas, un G* muy alto puede

indicar susceptibilidad a agrietamiento térmico (Castro Lopez, 2016).



18
ENVE]JECIMIENTO A CORTO PLAZO DE MATERIALES LIGANTES DE BAJA VISCOSIDAD

2.7.Fenomeno de ahuellamiento

Es uno de los dos principales mecanismos de dafio que afectan las capas asfalticas en
estructuras de pavimentos flexibles y semirrigidos. Este fendémeno se define como la deformacion
vertical permanente que se acumula gradualmente en el pavimento debido al paso repetitivo de
vehiculos. A medida que los vehiculos transitan sobre el pavimento, las capas asfalticas
experimentan compresion y cizallamiento. El ahuellamiento es afectado principalmente por tres
factores: mezclado de los materiales, carga y descarga repetitiva y condiciones ambientales

(Pinzoén Zapata, 2022).

2.8.Fallo por fatiga

La fatiga es una de las fallas mas comunes en los pavimentos asfalticos y esta fuertemente
influenciada por las propiedades del ligante asfaltico. La resistencia a la fatiga depende de la
capacidad del material para recuperarse tras la carga ciclica, por lo que un comportamiento
altamente elastico favorece la resistencia entre ante este tipo de esfuerzo (Gonzéalez y Barceld,

2018).

2.9.Composicion del material bituminoso

Los materiales bituminosos se separan en dos grandes grupos: maltenos y asfaltenos. Los
maltenos pueden a su vez subdividirse en saturados, aromaticos y resinas (Lozano Ruiz L. P,

2002).
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2.9.1. Maltenos

Son la fraccidon del asfalto que es soluble en hidrocarburos saturados de bajo punto de
ebullicion. Estan constituidos por anillos aromaticos, anillos naftenos y una minima proporcion de
cadenas de parafina, esta compleja estructura molecular hace que los maltenos influyan
significativamente en las propiedades reoldgicas del asfalto. Una mayor cantidad de maltenos, es
lo que le da al asfalto mayor calidad porque estos regulan gran parte de las propiedades quimicas

de los asfaltos, como las propiedades reologicas y su estabilidad térmica (Lozano Ruiz L. P., 2002).

2.9.2. Asfaltenos

Son so6lidos amorfos de color café o negro insolubles en n-heptano, contienen ademas de
carbon e hidrogeno, algo de sulfuro y oxigeno. Los asfaltenos son generalmente considerados

altamente polares y materiales aromaticos complejos (Lozano Ruiz L. P., 2002).

3. Estado del arte

El envejecimiento a corto plazo de los materiales ligantes empleados en pavimentos
flexibles es un fendémeno que afecta su durabilidad y el desempefio. Este fenomeno se desarrolla
durante la produccion, transporte y colocacion del asfalto, debido a la exposicion a altas
temperaturas, provocando cambios en sus propiedades y haciéndolo mas rigido, fragil y

susceptible a la fisuracion.
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Estudios recientes, como el de Betancourt Cardozo (2018), han evaluado los cambios
fisicos y quimicos que experimenta el asfalto debido al envejecimiento a corto plazo, utilizando
técnicas avanzadas como la espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR), la
reometria (DSR), la termogravimetria (TGA) y el fraccionamiento SARA. Estas investigaciones
han demostrado que los asfaltos producidos en nuestro pais presentan variaciones notables en su

composicion y propiedades mecanicas cuando envejecen.

En la investigacion realizada por Rojas et al., (2013), analizaron los efectos del
envejecimiento a corto y largo plazo en asfaltos colombianos utilizando radiacion ultravioleta
(UV) y el ensayo RTFOT (Rolling Thin-Film Oven Test). Los resultados mostraron que el
tratamiento de envejecimiento a corto plazo mediante RTFOT caus6 cambios menores en el punto
de ablandamiento, pero afectd significativamente la ductilidad y penetracion del asfalto. Estas
conclusiones fueron respaldadas por mediciones de viscosidad y mdédulo complejo, las cuales

indicaron un aumento en la rigidez y fragilidad del asfalto envejecido.

Airey, (2003) reportd que, durante el proceso constructivo de las mezclas asfalticas, el
envejecimiento de los materiales ligantes esta influenciado por diversos factores, principalmente
la temperatura y el tiempo empleados. Estos factores aceleran la pérdida de componentes volatiles
y promueven la oxidacion del asfalto. Asimismo, otros parametros como el contenido de asfalto

en la mezcla, la naturaleza y granulometria de los agregados, también juegan un papel importante.
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En paralelo, la estabilizacion de suelos mediante el uso de lodos aceitosos es una técnica
emergente en la construccion de carreteras, destinada a sustituir los materiales convencionales
utilizados en las capas granulares y mejorar la subrasante de las estructuras de pavimento. Esta
técnica no solo busca mejorar las propiedades de resistencia y plasticidad de los materiales
utilizados, sino también mitigar los impactos ambientales negativos derivados de los residuos de
la extraccion de petroleo. Alarcon et al., (2020) demostraron que la adicion de un 6% de lodo
aceitoso a materiales granulares y un 4% a suelos de subrasante, con periodos de curado de 26
dias, optimiza las propiedades mecanicas y de resistencia, como el moddulo resiliente y la
plasticidad. Esta metodologia representa una alternativa sostenible y eficiente para la construccion
vial en regiones con alta demanda de infraestructura y recursos limitados, como es el caso de

Colombia.

En conjunto, estos hallazgos subrayan la necesidad de considerar los efectos del
envejecimiento del asfalto en los disefios de pavimentos y la implementacion de técnicas
innovadoras y sostenibles como la estabilizacion con lodos aceitosos. La integracion de estos
conocimientos permitird optimizar la durabilidad de las carreteras y reducir los costos de

mantenimiento, beneficiando asi la economia y la infraestructura vial de Colombia.

4. Metodologia

En esta investigacion se utilizaron dos materiales bituminosos ligantes, denominados
MBL-1 y MBL-2, que fueron obtenidos a partir de residuos y/o lodos aceitosos provenientes de
procesos de produccion y transporte de crudo, asi como del proceso de refinacion. Estos

materiales provienen de diferentes campos y refineria de la empresa ECOPETROL S.A.
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Ademas, se tomaron como referencia los resultados de envejecimiento en campo extraidos de
trenes de prueba construidos empleando los MBL obtenidos del convenio 3023616 entre la UIS-
ECP (Empresa Colombiana de Petroleos), esto con el fin de compararlos con resultados obtenidos
en laboratorio. En la figura 1 se presentan las etapas que se desarrollaron para lograr el

cumplimiento de los objetivos.

Figura 1

Diagrama de flujo general de la metodologia.
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de parametros los materiales de los MBL

4.1.Etapa 1: Identificacion de los parametros mas influyentes sobre el envejecimiento a

corto plazo del MBL

En esta fase inicial del proyecto, se llevd a cabo una exhaustiva revision de la literatura con
el objetivo de identificar los pardmetros mas influyentes para evaluar el envejecimiento a corto
plazo del material bituminoso de baja viscosidad. Entre estos parametros destacan el tiempo y la
temperatura aplicada durante el envejecimiento del material, ya que influyen directamente en el

grado de envejecimiento del material.

Asimismo, se identificaron las normativas relevantes para la correcta caracterizacion del
MBL, las cuales fueron adaptadas a las particularidades del material en estudio. Ademas, se
definieron las condiciones de operacion y de ensayo de forma que el envejecimiento de los

materiales se asemeje a las condiciones que evidencia el MBL aplicado en campo.
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4.2.Etapa 2: Envejecimiento del MBL

Ambos tipos de MBL fueron envejecidos para simular el envejecimiento a corto plazo, en
un horno rotatorio de pelicula delgada (RTFOT), propiedad de la Universidad Industrial de
Santander el cual simula las condiciones de envejecimiento durante la produccion y proceso
constructivo. Se tomo6 como referencia la norma INVIAS-720-13 del Instituto Nacional de Vias,
sin embargo, se variaron tanto el tiempo como la temperatura en comparacion con las condiciones

estandar establecidas en dicha norma.

Este ensayo permite simular el envejecimiento a corto plazo que suftre el ligante durante el
proceso constructivo en laboratorio, y asi obtener una respuesta que este correlacionada con el

envejecimiento real del ligante en la practica.

4.3.Etapa 3: Caracterizacion fisicoquimica y reoldgica del MBL

Se caracterizo el MBL original y envejecido mediante la evaluacion de las propiedades
reologicas y fisicoquimicas del material. Para la evaluacion de las propiedades reoldgicas, se
determind la viscosidad dindmica aparente del material y, se ejecutaron pruebas con el redmetro
de corte dindmico (DSR). La caracterizacion fisicoquimica de los MBL se ejecutd mediante el uso
de la técnica de espectroscopia infrarroja, ensayo de N-heptano, ensayo de cenizas, y analisis
termogravimétrico. Para algunos de estos métodos, fue necesario extraer los solidos a fin de

evaluar correctamente las propiedades especificas correspondientes de la fase aceitosa del MBL.

A continuacion, una breve descripcion del procedimiento ejecutado para cada uno de los

ensayos escritos anteriormente.
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4.3.1. Determinacion de las propiedades reologicas mediante el DSR

Los ensayos realizados para la caracterizacion reoldgica se ejecutaron con el redmetro de
corte dinamico (DSR) AR2000ex de TA Instruments mostrado en el apéndice B, propiedad de la
universidad Industrial de Santander. La prueba se realizé tomando los lineamientos de la norma
INV-750-13. Este ensayo permite determinar el médulo de corte dindmico (G*) y el d&ngulo de fase
() de un ligante asfaltico. Para dicho proposito se realizo un barrido de deformacion de 28 a 40
°C, aumentando cada 6°C, y empleando una velocidad angular de 10 rad/s, y se utilizd una
configuracion de platos paralelos de 25 mm de didmetro. Una imagen de la muestra, una vez

montada en el equipo se puede ver en el apéndice B.

También se realiz6 el ensayo de creep-recovery tomando los lineamientos de la norma
ASTM D7405-20, el cual es un ensayo para evaluar el comportamiento viscoeldstico de los
ligantes asfalticos, esta prueba determina la capacidad del ligante para recuperarse después de

someterse a deformaciones bajo carga repetitiva y constante.

4.3.2. Viscosidad

Se midi¢ la viscosidad aparente del asfalto a diferentes temperaturas de aplicacion,
siguiendo los lineamientos de la norma INV-717-13, empleando un viscosimetro rotacional
Brookfield RV-DV2T como el mostrado en el apéndice C. Se pesaron 12 gramos de muestra de
los MBL en los recipientes y se midio la viscosidad a las temperaturas de 25, 40,50 y 60°C, y se
utilizaron los vastagos o agujas numero 27 y 28, esto dependiendo de la viscosidad a temperatura
ambiente de la muestra, para un MBL mas viscoso se empled el nimero 28 y para un MBL

menos viscoso la aguja namero 27.
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4.3.3. Analisis termogravimétrico

El analisis termogravimétrico (TGA) realiz6 en un analizador termogravimétrico TGA
5500 de TA Instruments del laboratorio del Grupo de Investigacion en Polimeros (GIP) del parque
tecnoldgico Guatiguara, siguiendo los lineamientos de la norma ASTM-E-1131. En este proceso
la muestra es calentada gradualmente de 30°C a 300°C en una atmosfera de aire, determinando asi
la cantidad y tasa de cambio de la pérdida de masa de los ligantes asfalticos a diferentes

temperaturas.

4.3.4. Espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier FTIR

Este ensayo es empleado para examinar la composicion quimica de los ligantes, identificar
los grupos funcionales presentes y detectar posibles cambios en la estructura molecular debido al
envejecimiento, se basa en el hecho de que la mayoria de las moléculas absorben la luz en la region
infrarroja del espectro electromagnético, convirtiéndola en vibracion molecular. Esta absorcion es
caracteristica de la naturaleza de los enlaces quimicos presentes en una muestra. Con un
espectrometro, esta absorcion se mide como una funcion de longitud de onda, utilizando en este
caso, un espectrofotometro IRTracer-100 del laboratorio de la Escuela de Ingenieria Quimica,

propiedad de la Universidad Industrial de Santander.

4.3.5. Cenizas

Este ensayo, basado en la norma INV E-705, es utilizado para conocer el contenido de
material inorganico presente en el MBL. Una muestra del producto bituminoso introducida en la
mufla como se muestra en el apéndice D, a una temperatura de 800°C por un tiempo de 2 horas
oxidando completamente el residuo carbonoso y estabilizando posteriormente las cenizas

remanentes del material.
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4.3.6. Insolubles en N-heptano

El ensayo se realiz6 siguiendo la norma ASTM D3279-19. Se comenz6 pesando 1 gramo
de MBL y colocandolo en un balén de destilacion. A continuacion, se anadieron 100 ml de n-
heptano al balon. Este conjunto se situd en una plancha de calentamiento, junto con un sistema de
condensacion y agitacion magnética como se muestra en el apéndice E; posteriormente, se filtrd

la muestra a través de una almohadilla de fibra de vidrio colocada en un crisol.

El crisol se llevo al horno durante 30 minutos hasta alcanzar un peso constante, lo que
permiti6 determinar el peso de los asfaltenos presentes en el MBL, correspondientes a los

insolubles en n-heptano.

4.3.7. Procedimiento extraccion de solidos

La extraccion de solidos de los ligantes bituminosos se realizd conforme a la norma INV
E-732-13. Esta norma describe el procedimiento necesario para obtener la fase aceitosa del MBL,
compuesta totalmente por hidrocarburos. El ensayo se llevo a cabo en una maquina centrifuga
Pinzuar ELG-601 con dos ciclos de centrifugado, utilizando cloruro de metileno quimicamente
puro como reactivo. Esto permitié obtener los solidos del material mostrados en el apéndice F, y

una mezcla de reactivo y ligante extraido sin sélidos.

4.3.8. Método de recuperacion de ligantes

Este ensayo se realiz6 segun los lineamientos de la norma INV E-795-13, utilizando
un evaporador rotatorio IKA RV 10, para recuperar el solvente y obtener el MBL sin s6lidos.
El proceso de recuperacion consistio en la incorporacién de la mezcla obtenida del proceso

de centrifugado, en un baléon sumergido en aceite a una temperatura de 140°C girando a 40
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RPM, el solvente se separa del MBL sin s6lidos y es destilado y condensado por accién del

agua fria, logrando asi la recuperacién del MBL sin sélidos.

4.4.Etapa 4: Identificacion del grado de envejecimiento

Se caracterizaron los materiales previamente envejecidos con y sin solidos, con los ensayos
descritos en la etapa 3. Después de obtener los resultados de la caracterizacion reologica y
fisicoquimica de los materiales ligantes originales y envejecidos, se evalu6 el comportamiento y
los cambios experimentados por el material bituminoso ligante, mediante el analisis de la
viscosidad dindmica, los indices reoldgicos, la composicion fisicoquimica y el indice de
envejecimiento. Los cambios en las propiedades reoldgicas y las propiedades fisicoquimicas y el

indice de envejecimiento permitieron evaluar el grado de envejecimiento del material.

5. Resultados

5.1.Caracterizacion del MBL original

5.1.1. Insolubles en n-heptano

En la tabla 1 se pueden observar los resultados obtenidos del convenio 3023616 entre la
UIS-ECP (Empresa Colombiana de Petroleos) de los dos materiales originales con y sin solidos.
Esta fue una investigacion realizada previamente donde se evaluaron las propiedades reoldgicas y
el efecto de la temperatura de los materiales bituminosos ligantes antes y después de su

envejecimiento a corto plazo en RTFOT.

Los insolubles n-heptano representan los asfaltenos, se puede obtener un valor aproximado

de estos al restar los solidos inorgénicos (cenizas) a los insolubles en n-heptano. Para el MBL1
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original y sin s6lidos da un valor aproximado de asfaltenos de 18,89% y 13,16% respectivamente;
por otro lado, para el MBL 2 original y sin solidos los valores aproximados de asfaltenos son
18,2% y 12,41%. De acuerdo con las investigaciones previas de Carvajal Murillo, (2024), se
demostrd que una fraccion de los asfaltenos es adsorbida por los sélidos inorganicos presentes en
el MBL. Esto sugiere que los s6lidos inorganicos con un didmetro menor al del filtro arrastran una

porcidn de asfaltenos juntos con ellos.

Tabla 1

Caracterizacion fisicoquimica del MBL original con y sin s6lidos.

Muestra Insolubles en n- Cenizas Asfaltenos
Heptano % %p/p %

MBL 1 original 32,26 13,37 18,89

MBL 1 sin sélidos 13,34 0,18 13,16

MBL 2 original 28,28 10,08 18,2

MBL 2 sin sélidos 13,04 0,63 12,41

5.1.2. Viscosidad

En la figura 2 se compara la viscosidad de los dos materiales originales con so6lidos y sin
solidos, mostrando variaciones notables en la consistencia del material bajo distintas condiciones
de temperatura. El MBL 1 presenta la mayor viscosidad a 25°C, con un valor de 769,6 Pa's, lo que
sugiere una mayor resistencia al flujo en comparacion con el MBL 2, que tiene una viscosidad de
657,9 Pa-s. Por otro lado, se observa que los MBL con s6lidos tienen una viscosidad notablemente
mayor en comparacion con los MBL sin s6lidos. Esto sugiere que los sélidos inorgénicos presentes
en el material refuerzan la estructura del ligante, aumentando su resistencia al flujo. Esta mayor

viscosidad es indicativa de un material mas rigido y resistente a las deformidades.
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Figura 2

Curva de viscosidad del MBL original con solidos y sin solidos
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5.1.3. Anadlisis infrarrojo FTIR

En la figura 3 se observa los espectros infrarrojos presentados para MBL 1 con so6lidos y
MBL 2 con so6lidos, que muestran picos en 2921 cm-1 y 2851 cm-1 correspondientes a las
vibraciones de tension C-H de los grupos metileno (-CH2-) y metilo (-CH3-) (Lu y Isacsson, 2002).
Estas bandas son tipicas de compuestos organicos con enlaces C-H alifaticos presentes en los
hidrocarburos, los cuales son componentes del MBL. El espectro FTIR no presenta sefiales

significativas en la region de los 3300 cm-1, lo que implica la ausencia de compuestos hidroxilados

en las graficas.
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Figura 3
Espectro infrarrojo de MBL originales
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5.2.Envejecimiento del MBL

Para establecer los parametros de tiempo y temperatura en los ensayos de envejecimiento,
se realizaron ensayos preliminares a diferentes temperaturas y tiempos. Investigaciones previas de
Duque Santana, (2024); Peralta Véasquez, (2024) emplearon tiempos de 16h y 24h a una
temperatura de 60°C en RTFOT para materiales bituminosos ligantes de baja viscosidad, lo que
resultaba en procesos mas largos. Para acelerar estos procesos, se decidid incrementar la
temperatura a 80 °C y 100°C, lo que permiti6 reducir significativamente el tiempo de

envejecimiento.
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Se midieron las viscosidades de los materiales envejecidos sin sélidos y se compararon con
las viscosidades del ligante extraido del tren de prueba, como se observa en las figuras 4 y 5. Esta
comparacion es clave, ya que la viscosidad dinamica del material puede servir como parametro a

la hora de seleccionar las condiciones de envejecimiento simulado en laboratorio mediante el

RTFOT.

Segun la figura 4 y 5 el envejecimiento de los materiales bituminosos ligantes (MBLI1 y
MBL2) a 80°C durante 1 y 3 horas muestra una mayor similitud con el envejecimiento a corto
plazo ocurrido en los trenes de prueba, con respecto al andlisis de su viscosidad. Aun asi, a
temperaturas mayores de 40°C, todos los MBL sin s6lidos siguen un comportamiento Newtoniano
descrito por su viscosidad (Vargas et al., 2008). A partir de estos resultados se toma de partida los

parametros de temperatura y tiempo de 80°C a 1 y 3h en los dos materiales.

Figura 4

Viscosidad del MBL 1 sin sdlidos envejecido a corto plazo.
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Figura 5

Viscosidad del MBL 2 sin solidos envejecidos a corto plazo.
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5.2.1. Espectroscopia de infrarrojo

Los efectos de la oxidacion en la parte quimica del material se observan en los cambios de
los grupos funcionales mas reactivos con el oxigeno, como los carbonilos (C=0) y sulfoxidos

(8=0), los cuales son indicadores del grado de envejecimiento del material.

En la figura 6 se observan los espectros de los materiales con solidos previamente
envejecidos, donde se evidencia un aumento en la intensidad de las bandas asociadas a los grupos
carbonilos (C=0) cerca de los 1700cm-1, la concentracion de carbonilos, aumenta con base al
grado de envejecimiento, como resultado de la oxidacion. Aunque en los MBL envejecidos durante
1 hora la banda de los carbonilos es poco notoria, en los materiales expuestos a 3 horas de

envejecimiento la banda presenta mayor intensidad, reflejando un mayor grado de oxidacion.
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Por otro lado, no se observa un aumento en las bandas asociadas a los grupos sulféxidos

(8=0), esto quiere decir que, bajo las condiciones de envejecimiento evaluadas, la oxidacion del

material no afecta de manera considerable la formacion de este sulfoxidos.

Figura 6
Espectros de los materiales con solidos previamente envejecidos
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5.2.2. Insolubles en N-heptano

La tabla 2 muestra la caracterizacion fisicoquimica de los materiales MBL 1 y MBL 2

con solidos envejecidos a corto plazo en RTFOT a 80°C durante 1 hora y 3 horas. En ambos

materiales, se observa un incremento en los porcentajes de insolubles en n-Heptano y cenizas en

comparacion al material original, este incremento de los insolubles en n-heptano se debe a la

oxidacion ocurrida en el envejecimiento a corto plazo la cual genera una mayor cantidad de
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moléculas polares. A medida que los materiales envejecen, se intensifica la formacion de estas

moléculas, los cuales estan relacionados con el aumento de asfaltenos.

Tabla 2

Caracterizacion fisicoquimica de los materiales con sélidos envejecidos a corto plazo.

Muestra Insolubles en Cenizas Asfaltenos
n-heptano %  %p/p %

MBL 1 envejecido en RTFOT a 1h 80°C 32,81 15,26 17,55

MBL 1 envejecido en RTFOT a 3h 80°C 33,18 15,53 17,65

MBL 2 envejecido en RTFOT a 1h 80°C 28,45 9,835 18,615

MBL 2 envejecido en RTFOT a 3h 80°C 29,47 10,952 18,518

5.2.3. Anadlisis termogravimétrico.

En las figuras 7 y 8, se presentan los resultados para el analisis termogravimétrico (TGA)
de las muestras de los materiales previamente envejecidos en RTFOT. La pérdida de masa indica
la descomposicion del material cuando es calentado, lo que refleja su estabilidad térmica. Se
observa que las muestras correspondientes al MBL 1 y MBL 2 sin s6lidos experimentan una
reduccion de masa de aproximadamente de 0,01% en el rango de temperatura de 0 a 60°C, en el
intervalo de 60 a 300°C, la pérdida de masa del MBL 1 y MBL 2 sin soélidos es del 39,92% y
29,48%, respectivamente. A pesar de estas variaciones, los porcentajes de pérdida de masa son
muy bajos a temperaturas inferiores de 60°C, lo que sugiere que la fase oleosa de los ligantes no

libera compuestos organicos volatiles en estas condiciones.
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El MBL 2 envejecido a 1 hora muestra mayor pérdida de masa, comparado con el
envejecido a 3 horas donde el material muestra una notable mejora en su estabilidad, lo que sugiere
que, a medida que se prolonga el tiempo de envejecimiento, el material se vuelve mas resistente a
la descomposicion a temperaturas mas altas. Esto ocurre porque la oxidacion del material
bituminoso afecta principalmente a las moléculas menos polares en su estructura, a medida que el
grado de oxidacion aumenta, disminuye la cantidad de moléculas, lo que provoca un incremento

en el nimero de moléculas mas polares. (Ramirez et al., 2022).

Por otro lado, el MBL 1 presenta una mayor pérdida de masa y menor estabilidad térmica
en comparacion con el MBL 2. Este efecto se refleja en los resultados presentados en la tabla 3,
donde el MBL 2 es el material que presenta mayor incremento de insolubles en n-heptano. La
generacion de estos compuestos contribuye a una mayor estabilidad térmica del material,

mejorando su resistencia a la degradacion térmica durante procesos de calentamiento prolongado.

Figura 7

Andlisis termogravimétrico del MBL 2
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Figura 8

Analisis termogravimétrico del MBL 1
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5.2.4. Viscosidad
En el andlisis de los resultados de viscosidad rotacional de los dos MBL envejecidos en
RTFOT durante 1 y 3 horas a 80°C, se llevo a cabo la evaluacion de la viscosidad del MBL sin
solidos, representados en la figura 9 y 10.
Los resultados indican que la viscosidad de los materiales se ve alterada a medida que
aumenta el grado de envejecimiento. Esto se debe a procesos como la oxidacion y la volatilizacion,

tal como se observa en las figuras 9 y 10. La pérdida de componentes volatiles y la formacion de

compuestos mas polares mediante la oxidacion son las principales causas de este aumento en la

rigidez del material.
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Ademas, el analisis también muestra que la viscosidad del MBL 2 es mayor al someterlo
al proceso de envejecimiento en comparacion al MBL 1, debido a que como ya se demostro
anteriormente el MBL 2 es mas susceptible al envejecimiento lo cual sugiere una mayor rigidez.
Los soélidos presentes en el MBL influyen en su estabilidad estructural y su capacidad para

mantener su integridad bajo esfuerzos mecénicos.

Figura 9

Viscosidad del MBL 1 sin sdlidos envejecido a corto plazo.
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Figura 10

Viscosidad del MBL 2 sin solidos envejecido a corto plazo.
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5.2.5. Propiedades reologicas

La tabla 3 presenta los resultados del modulo complejo y el angulo de fase de los materiales
con y sin solidos revelando, que los materiales ligantes bituminosos con sélidos (MBL 1 y MBL
2) tienen un mejor comportamiento en su modulo complejo G* que sin solidos. Esto indica que
los solidos inorganicos afectan las propiedades reologicas de los materiales, aumentando su

resistencia a la deformacion permanente y de esta forma su rigidez.

Tabla 3

Propiedades reologicas de los MBL originales con sdlidos y sin solidos.

Muestra Temperatura ) G*
(°O) (grados) (kPa)
28 81,664 1,954
MBL 1 original 34 83,89 0,894
40 85,606 0,445
MBL 1 original sin 28 80,136 0,613
solidos
34 82,603 0,287

40 84,607 0,140
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28 85,847 3,996
MBL 2 original 34 87,118 1,653

40 88,018 0,738
MBL 2 original sin 28 86,437 0,947
solidos

34 87,472 0,429

40 88,021 0,207

Las tablas 4 y 5 muestran los resultados de mdédulo complejo (G*) y el angulo de fase (3)
de los materiales envejecidos en RTFOT a 1h y 3h a 80°C. Se observa que los materiales
envejecidos en RTFOT con sélidos presentan un modulo complejo mayor que el material original
con soélidos, es decir, que el grado de envejecimiento ha incrementado la resistencia a la
deformacion permanente. Por otro lado, el angulo de fase disminuyd en estas muestras por lo cual

los MBL tendréan un comportamiento mas eldstico que el material original sin envejecer.

El envejecimiento en RTFOT a 3 horas en los dos materiales, proporciona un G* mas alto
y un angulo de fase menor y, por ende, una mayor rigidez y un comportamiento mas elastico en
comparacion con el envejecimiento a 1 hora. Ademas, que el comportamiento del material en los
trenes de prueba se asemeja mas al envejecido a 3 horas en laboratorio en los dos materiales tanto

en su mdédulo complejo como en el dngulo de fase.
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Tabla 4

Propiedades reologicas del MBL 1 envejecido a corto plazo.

Muestra Temperatura ) G*

(°O) (grados) (kPa)
MBL 1 envejecido en 28 79,335 3,216
RTFOT a 1h 80°C

34 82,019 1,387

40 85,133 0,481
MBL 1 sin sélidos 28 81,760 0,400
de RTFOT a 1h 80°C

34 83,981 0,183

40 85,543 0,092
MBL 1 envejecido 28 77,060 4,639
en RTFOT a 3h 80°C

34 80,252 2,118

40 84,293 0,628
MBL 1 sin solidos 28 79,366 0,926
de RTFOT a 3h 80°C

34 82,344 0,420

40 84,504 0,198

40
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Muestra extraida de 28 79,160 0,952
los trenes de prueba
34 82,066 0,436
40 84,107 0,205

Tabla 5

Propiedades reologicas del MBL 2 envejecido a corto plazo.

Muestra Temperatura o G*
(°O) (grados) (kPa)
MBL 2 envejecido 28 85,227 5,386
en RTFOT a 1h 80°C
34 86,635 2,154
40 87,599 0,925
MBL 2 sin solidos 28 85,761 2,505
de RTFOT a 1h 80°C
34 87,062 1,052
40 87,992 0,473

28 85,312 6,496
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MBL 2 envejecido 34 86,774 2,558
en RTFOT a 3h 80°C

40 87,886 1,068

28 85,598 4,211
MBL 2 sin solidos 34 86,657 1,886
de RTFOT a 3h 80°C

40 87,598 0,208
Muestra extraida de 28 85,926 2,082
los trenes de prueba

34 87,32 0,855

40 88,305 0,372

5.2.6. Creep Recovery

En este apartado se presentan los resultados del ensayo creep-recovery como se observan
en las tablas 7 y 8 a esfuerzos de 100 Pa y 2000 Pa, sometiendo las muestras con sélidos
envejecidas y sin envejecer a temperaturas de 28°C y 40°C. En la tabla 6 se evidencia que, a 28°C,
el MBL 1 envejecido muestra una capacidad de recuperacion mayor a 3h que a 1h, sin embargo, a
40°C, la recuperacion es practicamente inexistente en los dos casos, lo que sugiere que el aumento
de la temperatura reduce significativamente la capacidad del material para recuperar su forma
original después de la deformacion. Por otro lado, en la tabla 7 a 28°C, el MBL 2 muestra una
capacidad de recuperacion mayor a 3 horas de envejecimiento en RTFOT, pero al igual que el

MBL 1, a 40°C la recuperacion es inexistente. Ademds, se presenta mayor capacidad de
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recuperacion a esfuerzos de 100 que a 2000 en los dos materiales, ya que el comportamiento de
los materiales viscoelasticos es altamente dependiente de la temperatura y del esfuerzo aplicado

(Sandoval Navarro y Cremades Ibafiez, 2007).

Tabla 6

Porcentaje de recuperacion del MBL 1 envejecido en el ensayo creep-recovery.

Muestra Temperatura %Recuperacion
(°C)

MBL original 1,8% 0,0%
MBL 1 envejecido en RTFOT a 1h 28 3,4% 0,0%
80°C

MBL 1 envejecido en RTFOT a 3h 4,9% 0,62%
80°C

MBL original 0,0% 0,0%
MBL 1 envejecido en RTFOT a 1h 40 0,0% 0,0%
80°C

MBL 1 envejecido en RTFOT a 3h 0,88% 0,0%

80°C
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Tabla 7

Porcentaje de recuperacion del MBL 2 envejecido en el ensayo creep-recovery.

Muestra Temperatura %Recuperacion
(°C)
Ry R;

MBL 2 original 2,4% 0,0%
MBL 2 envejecido en RTFOT a 1h 28 4,1% 1,5%
80°C

MBL 2 envejecido en RTFOT a 3h 7,7% 4,2%
80°C

MBL 2 original 0,0% 0,0%
MBL 2 envejecido en RTFOT a 1h 40 0,22% 0,0%
80°C

MBL 2 envejecido en RTFOT a 3h 2,7% 0,0%

80°C

5.2.7. Indice de envejecimiento

44

De acuerdo con las especificaciones generales de construccion de carreteras (INVIAS,

2022), el indice de envejecimiento del asfalto luego de la prueba de acondicionamiento en pelicula

delgada rotatoria, segin la norma de ensayo INV E-720 est4 dada por la relacion de viscosidades

(60°C) del asfalto residual (después del envejecimiento) y el asfalto original (antes del

envejecimiento) representada en la ecuacion [1] y su valor maximo es de 4 para cualquier grado

de penetracion.
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En la figura 11 y 12 se pueden ver representadas las graficas de los dos MBL con s6lidos
sin envejecer y envejecidos a 3h 'y 80°C, dado que como se ha mencionado con anterioridad a estas
condiciones es donde mayor se asemeja el grado de envejecimiento respecto al tren de prueba. De
esta manera el indice de envejecimiento del MBL 1 y MBL 2 dada por la relacion de las
viscosidades (60°C) es 1,72 y 1,93 respectivamente. Esto nos indica que el MBL no ha

experimentado un envejecimiento significativo, por lo tanto, mantendra su flexibilidad durante la

mezcla y la compactacion.

Viscosidad del asfalto residual a 60°C

Indice d jecimiento =
fdice de envejectmiento Viscosidad del asfalto original a 60 °C

Figura 11

Viscosidad del MBL 1 con sdlidos sin envejecer y envejecido.
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Figura 12

Viscosidad del MBL 2 con sdlidos sin envejecer y envejecido.
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Conclusiones

Se identifico que el tiempo y la temperatura, son los factores mas influyentes que afectan
el grado de envejecimiento y se ve reflejado en el cambio de las propiedades fisicoquimicas y

reologicas en el envejecimiento a corto plazo de los MBL.

Los resultados obtenidos en los ensayos de analisis termogravimétrico establecieron que,
a 60°C, que es la temperatura maxima que podrian alcanzar los materiales ya sea durante el proceso
constructivo o durante el servicio, los MBL tendréan estabilidad térmica, lo que asegura que puede

mantener sus propiedades estructurales a temperaturas inferiores a 60°C.

La capacidad de recuperacion de los materiales envejecido es mayor a esfuerzos de 100 Pa
que a 2000 Pa; es decir que el material a bajos esfuerzos presenta una respuesta positiva a la
recuperacion. Sin embargo, es relevante destacar que las vias estabilizadas con MBL no estaran

expuestas a las mismas cargas ni esfuerzos que se aplican a un pavimento tradicional.

Los resultados del indice de envejecimiento indican que los dos materiales no se
envejecieron significativamente, segun los limites propuestos para asfaltos. Sin embargo, aunque
este indice nos indica que tanto se envejecio el material, no es el Unico factor determinante para
evaluar el grado de envejecimiento porque como ya de demostrd los cambios en las propiedades

fisicoquimicas y reologicas del material también influyen en este.

Seglin los resultados obtenidos, los dos materiales ligantes de baja viscosidad exhiben un
potencial considerable para su aplicacion en vias terciarias, esto debido a que las propiedades
evaluadas demuestran que estos materiales podrian ofrecer una buena resistencia y desempefio,

bajo las condiciones operativas caracteristicas de este tipo de infraestructura.
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Recomendaciones

Dado que se trata de materiales nuevos, la informacioén disponible en la literatura es limitada. Por
lo tanto, se recomienda realizar estudios sobre el envejecimiento a largo plazo mediante el ensayo
de Pressure Aging Vessel (PAV), que permite simular las condiciones que el material experimenta

a lo largo de su vida 1til.

Asimismo, se recomienda realizar estudios y ensayos adicionales para profundizar en la evaluacion
del envejecimiento de estos materiales. Ensayos como los de penetracion, ductilidad y

fraccionamiento SARA, resultan especialmente relevantes para prever el desempefio a largo plazo.
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Apéndices

Apéndice A: Horno Rotatorio de Pelicula Delgada (RTFOT)

e Bl s

Apéndice B: Redmetro de Corte Dinamico (DSR) AR2000ex
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Apéndice C: BrookfieldRV-DV2T

Nota: el recipiente de la derecha contiene los s6lidos del MBL1 y el de la izquierda contiene

los solidos del MBL 2
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Apéndice E: Montaje de ensayo insolubles en N-heptano

Apéndice F: Crisoles con la muestra dentro de la mufla
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