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Resumen

Actualmente se ha estudiado materiales residuales como modificadores de
asfalto debido a que éstos no contaminan el medio ambiente en comparacion a los
sintéticos que comunmente se utilizan. Por consiguiente, el presente proyecto de
investigacion tiene como objetivo evaluar las particulas de cascara de ajo como
modificador de asfalto por medio del estudio de sus propiedades fisicas, térmicas,
reoldgicas y estructurales. Se utilizaron dos diferentes tipos de particulas: la cascara
de ajo sin tratar y la cascara de ajo tratada quimicamente con una solucion de
hidroxido de sodio (NaOH) a una concentracion de 1 M y ambas particulas se
agregaron a la mezcla asféltica en concentraciones de 1% al 10% con un tamafio
de particula de 177 um. Se llevaron a cabo las pruebas de viscosidad rotacional,
punto de reblandecimiento, separacion de fases, penetraciébn e indice de
penetracion para demostrar que las dos particulas de cascara de ajo mejoran las
propiedades fisicas del asfalto. De igual manera, se determinaron las curvas
maestras del médulo complejo y de la tan , asi como la temperatura de falla para
evaluar sus propiedades viscoelasticas y demostrar que la propiedad elastica
predomina en el asfalto lo cual incrementa su resistencia a las deformaciones
permanentes. Se observo por medio de espectroscopia infrarroja con transformada
de Fourier (FTIR) y calorimetria diferencial de barrido que Unicamente hay fuerzas
fisicas entre las particulas de cascara de ajo sin tratar y tratadas y el asfalto virgen.
Los resultados de las pruebas indican que a bajas concentraciones (1%) la particula
de cascara de ajo funciona como un excelente reemplazo de los modificadores

sintéticos de asfalto.

Pagina 2 de 85



Abstract

Nowadays waste materials have been studied like a replacement of syntenic
materials as asphalt modifiers because they are more ecofriendly. This research
project had the purpose of evaluating the garlic peel as an asphalt modifier by
studying its physical, thermal, rheological and structural properties. Two kinds of
particles were used as additives: pure garlic peel (AP) and chemically modified garlic
peel (AM) with a solution of sodium hydroxide (NaOH) 1 M and both of them were
added in dosage from 1% to 10% each in the asphalt mixture using a particle size of
177 yum. Rotational viscosity, penetration index, softening point, phase separation,
and fluorescence microscopy were carried out to determined if the two types of
particles of garlic peel enhanced the properties of virgin asphalt and the results
demonstrate that both modifiers improve the physical properties of the asphalt. Also,
complex modulus master curves, tand master curves and failure temperature were
determined to evaluate their viscoelastic properties and they demonstrate that
elastic properties predominate in the asphalt which results in improving their
resistance to permanent deformations. It was observed by Fourier Transformed
Infrared Spectroscopy (FTIR) and differential scanning calorimetry that there are
only physical forces involved between the particles of pure and modified garlic peel
and the raw asphalt. The whole tests results indicate that using low concentrations

(1%) of garlic peel is a successful replacement of synthetic asphalt modifier.
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Introduccion

El mundo globalizado ha generado una demanda en la construccion de
carreteras, puentes y calles construidos con pavimento de alta calidad lo que ha
provocado un mayor consumo de materiales sintéticos ocasionando problemas de
contaminacion. Sin embargo, el desempefio del pavimento se ha visto afectados por
los cambios climaticos extremos, asi como al aumento de transporte de cargas y el
trafico. Dichos aspectos han acelerado el desgaste de las carreteras y aunado con
la contaminacion producto del uso de materiales sintéticos, investigadores han
dedicado su labor en buscar materiales que sean amigables con el medio ambiente
y que, a su vez, sean capaces de brindar la misma calidad al pavimento. Se ha
sustentado que los dafios que presentan los pavimentos se relacionan con las
propiedades del asfalto como lo son el comportamiento viscoelastico, la dureza y la
velocidad de deformacion. Por lo tanto, en los Ultimos afios se han estudiado
modificadores de asfalto de origen residual y se ha comprobado que brindan buenas
propiedades fisicas, térmicas y reologicas al asfalto compardndolos con los

modificadores convencionales poliméricos.

El presente proyecto de investigacion tiene como objetivo utilizar las
particulas de cascara de ajo sin tratar y modificadas quimicamente con una solucion
basica, utilizarlas como modificadores de asfalto y analizar sus propiedades fisicas,

térmicas, reoldgicas y de composicién quimica.

Se obtuvieron particulas de cascara de ajo de 177 um de tamafio de particula
y las que fueron modificadas se trataron con una solucion de hidroxido de sodio a 1
M. Se prepararon mezclas asfalticas modificadas a concentraciones de 1 al 10% de
particula de cascara de ajo al asfalto y se analizaron sus propiedades fisicas
convencionales por medio de la viscosidad rotacional, la temperatura de
reblandecimiento, la estabilidad de almacenamiento, la penetracién y el indice de
penetracion, asi como también la microscopia de fluorescencia y su estabilidad

térmica. Se utilizé un redmetro de corte dinamico para determinar sus propiedades
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viscoelasticas y por medio de FTIR-ATR se analiz6 su contenido de grupos

funcionales.

Por medio de las pruebas fisicas se demostré6 que por encima del 5% las
propiedades comenzaban a decaer indicando que a menor concentracion del
modificador hay mayor resistencia a deformaciones del material. Las propiedades
reoldgicas de las mezclas asfalticas demostraron que tienden al comportamiento
elastico. A través del FTIR-ATR se comprobo que las fuerzas que interactian entre
las particulas de cdscara de ajo y el asfalto son completamente fisicas. En general
se demostrd que las particulas de cascara de ajo sin tratar y tratadas mejoran las
propiedades fisicas y reoldgicas del asfalto, en especial las particulas que no
sufrieron la modificacién y a una concentracion 1% de particula de cascara de ajo

en el asfalto.

Pagina 5 de 85



Contenido

L. MAICO TEOMICO. ...ttt ettt ettt b ettt b et 11
1.0 ASTAIOS ...t 11
1.2, 1 MOFFOIOQIA ..ottt sttt 13
1.1.2 EStrUCtUra MOIBCUIAT ......couiiiiiiiiieieceee et 13
1.1.3 CIASIfICACION ...ttt 14
1.1.4 Propiedades para el disefio de mezclas asfalticas ...........cccceeeeveveecevececiceeen, 15
1.1.4.1 ENVEJECIMIENTO.....uuii ettt e e e e e e et s s e e e e e eeannes 15
1.1.4.2 Propiedades re0lOgICAS. .......ccuuiiiiiiiee ettt 16
1.1.4.3. Estabilidad ... 16
1.1.4.4. Durabilidad...........coooiiiiiiiii 16
1.1.4.5. FIEXIDIIAA ......ccvvieeiiie et e e sneae e 17
1.1.4.6. Resistencia alafatiga.........ccccoeviiiiiiiiiiiii 17
1.1.4.7. Resistencia a la fractura por baja temperatura............cccccevvvvvviiiiiininnnennn. 17
1.1.4.8. Resistencia al dafio por humedad o impermeabilidad ...............cccoeeveeeen. 17

1.2 Modificadores de asfaltos...........coevirireriiieieeeee e 18
1.3 Asfaltos modificados con materiales residuales ...........ccoeoveineneenennenneeceees 21
1.4 LA CASCAra AE @J0...cuuciuiceeeiicieeiesieeeeste sttt et e e te et s e et e s be e b e steebeenbesbeesa e beeasebesreenaenes 27
1.5 Tratamiento quimico de los modificadores de asfaltos...........cccecvevivvivevivieviesieeeene, 28
V22 11 7o To (o] (o To | - RSP SRSRSRRSRR 34
2.1 MALETIAIES. ....cveeiiiiieee ettt 34
2.2 Preparacion de la mezcla asfaltiCa ........ccooeeveieieciiiicecececeeee e 36
2.3 Pruebas para determinar propiedades fiSICas........cccoveverereeciniccece e 37
2.3.1 Propiedades fisicas CONVENCIONAIES ...........cceveireriiriecieiceeeeee e 38
2.3.2 Microscopia de flUOrESCENCIA .......ccceevevieieieieeeeeec e 41
2.4 ANAISIS TEIMMICO ...ttt ettt e et b et nes 42

2.4.1 Calorimetro Diferencial de Barrido (DSC) / Analisis termogravimétrico (TGA) .42

2.5 ANALISIS REOIOQICO ...cveviiiieieieieieeeee ettt sttt sseste st e ste s eae e e e ene e 43
2.5.1 Redmetro de Corte DInAmiCO (DSR) ....cccoveieieieicieeeeeee s 43

2.6 ANAIISIS ESITUCLUIAL .....c.oveuiieiiieiie ettt sttt s 44
2.6.1 Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (ATR-FTIR) .........c......... 44

3. RESUIAAOS Y DISCUSION ......ccueetieiectieieeteete ettt ettt s e et sbe s e esae st aestesbeebesbeesaebesasensenns 47
3.1 Propiedades fisicas CONVENCIONAIES...........cc.ocueveieieiiciceceeeee e 47

Pagina 6 de 85



DL L VISCOSIAAD ..ttt ettt ettt ettt e e et e e s eeaaeeeseeaeeessasateesaaseteesaanseeessassaeessasaeessans 47

3.1.2 Temperatura de reblandeCimiento ........c.ccccoceririririnenecee e 49
3.1.3 Estabilidad de almacenami€nto .........cccceeeiririnenineeeeeeeese e 52
3,14 PENEIIACION ...evieiiiiciieei ettt sttt b e 54

3.2 Microscopia de flUOTESCENCIA ........ceevveivieiecieceeeceeese ettt erne e 57
3.3 ANAIISIS TEITCO ...ttt ettt sttt b et 61
31 REOIOGIA ... ettt ettt b et b et bbbttt ettt ettt s 65
3.5 ANAIISIS ©SIIUCLUIAL......c.eiuiieiiieiiei ettt 72
3.6 OtroS MOGIfICAUOIES ......c.eiiviiiiiiciiieere ettt 75
4. CONCIUSIONES. ..ottt ettt ettt b et b et bttt e bt nn e 78
5. BIDlOGrafial.....coeueieiiieieee e 81

Pagina 7 de 85



indice de tablas

I ————————————————————————
Tabla 2.1 Composicion del asfalto.............c.ooooiiii 37

Tabla 2.2 Mezclas asfalticas preparadas y codigos empleados para identificacion 37
Tabla 3.1 Resultados del indice de penetracion del asfalto modificado ............ 57

Tabla 3.2 Micrografias de fluorescencia de mezclas de asfalto con particulas de cascara
deajosintratar ... 59

Tabla 3.3 Micrografias de fluorescencia de mezclas de asfalto con particulas de cascara
€ JO TrAtATAS .. .eet et e 60

Tabla 3.4 Resultados de mezclas asfalticas modificadas con materiales residuales ...76

indice de figuras

Figura 1.1 Destilacion fraccionada del petroleo ..o, 13
Figura 1.2 Estructura celuldsica de la fibra sin tratar y tratada ........................ 29
Figura 2.1 Proceso de preparacion de las particulas de ajo ........................... 35
Figura 2.2 Tratamiento quimico de las particulas de @jo .............cccveiiiiieininnn. 36
Figura 2.3 Mezclas asfalticas modificadas ...............ccoooiiiiiiiii, 38
Figura 2.4 Viscosimetro rotacional .............coooiiiiiiin i 39
Figura 2.5 Proceso de la prueba de punto de reblandecimiento ..................... 40
Figura 2.6 Proceso de la prueba de separacion de fases ..............c.occeeeenn.. 41
Figura 2.7 Muestra para prueba de penetracion ............ ..o, 42
Figura 2.8 Muestra para prueba de fluorescencia ..............cccooiiiiiiiiinnnn. 42
Figura 2.9 Calorimetro Diferencial de barrido / Analisis termogravimétrico ......... 43
Figura 2.10 REOMELIO ... e 45

Figura 2.11 Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (ATR-FTIR) ..46

Figura 3.1 Viscosidad en cp de asfalto modificado con particulas de cascara de ajo sin
tratar @ 50 rPmM ... 48

Figura 3.2 Viscosidad en cp de asfalto modificado con particulas de cascara de ajo
tratado @ 50 FPM ..o e 49

Figura 3.3 Resultados de Ring and Ball para mezclas asfalticas modificadas con
particulas de CASCara de @JO .........oeiiinieiii e 51

Figura 3.4 Resultados de separacion de fase para mezclas asfalticas modificadas con
particulas de cascara de ajo sin tratar y tratadas quimicamente ............ 54

Pagina 8 de 85



Figura 3.5 Resultados de la prueba de penetracion ...l 56

Figura 3.6 SDT (DSC/TGA) termogramas de las mezclas asfélticas modificadas con

particulas de cascara de ajo Sintratar ............ccooviiiiiiiiiiiiien 63
Figura 3.7 SDT (DSC/TGA) termogramas de las mezclas asfélticas modificadas con
particulas de cascarade ajotratadas ...........ccocviiiiiiiiiiii i 64
Figura 3.8 Derivada de la pérdida de peso de las mezclas asfalticas modificadas con
particulas de cascarade ajo Sintratar .............cccoeviiiiiiiiiiiiiiiieeae, 65
Figura 3.9 Derivada de la pérdida de peso de las mezclas asfalticas modificadas con
particulas de cascara de ajo Sintratar ............ccovviiiiiiiiiiiea 65
Figura 3.10 Curva maestra de Mddulo complejo del asfalto modificado con particulas de
cascarade ajo sintratar ....... ..o 67
Figura 3.11 Curva maestra de Mddulo complejo del asfalto modificado con particulas de
cascarade ajotratado ... 68
Figura 3.12 Curva maestra de tand del asfalto modificado con particulas de cascara de
AJO SINtratar ... 71
Figura 3.13 Curva maestra de tand del asfalto modificado con particulas de cascara de
QJOTratadO .o 71
Figura 3.14 Determinacion de la temperatura de falla (1 kPa) ........................ 72
Figura 3.15 Espectro FTIR de las particulas de ajo sin tratamiento y con tratamiento
NAOH @ 1 M e 74
Figura 3.16 Espectro FTIR de muestras AV, AP1, APS y AP10 ....................s 75
Figura 3.17 Espectro FTIR de muestras AV, AM1, AM5y AM10 ..................... 75

Pagina 9 de 85



Capitulo 1

Pagina 10 de 85



1. Marco teérico

1.1 Asfaltos

El asfalto es una mezcla viscosa de hidrocarburos también conocida con el
nombre de betdn. La mezcla asfaltica es una combinacion de agregados minerales,
aglomerados por medio de un ligante asfaltico y estan mezclados de tal manera que
los agregados pétreos queden cubiertos por una pelicula uniforme de asfalto. De
acuerdo con las proporciones relativas de dichos materiales se determinan las
propiedades fisicas de la mezcla y, eventualmente, el comportamiento funcional del

pavimento (Garnica et. al, 2005).

El bitumen se obtiene de la destilacion fraccionada del petréleo crudo en
refinerias, es decir, el petréleo crudo es separado en diferentes fracciones; por
ejemplo, el aceite es procesado fisicamente y quimicamente para elaborar
productos terminados, que van desde los muy livianos, como el gas licuado del
petrdleo, y hasta los mas pesados como el asfalto, considerado el residuo, o el
coque (Romo, 2016) ver figura 1.1.

El betin asféltico estd constituido esencialmente de compuestos de
diferentes tamafios y naturalezas, asi como compuestos polares y no polares,
compuestos aromaticos y alifaticos, cadenas lineales y cadenas de dos
dimensiones saturados de hidrégenos, en especial de grupos metilos (-CHs).
Alrededor del 95% del bitumen consiste en compuestos de carbono no polares tanto
de cadenas como de anillos, mientras que el 5% restante del betlin esta constituido
por compuestos sulfuro y en menor cantidad cantidades de oxigeno y de nitrogeno
(Fischer et. al, 2015).

En general la composicion del bitumen se basa en un sistema coloidal donde
la fraccion de mayor peso molecular, conocida como asfaltenos, se encuentra
dispersada en una de menor peso molecular conocida como maltenos (resinas,

aromaticos y saturados) (Kleiziene et. Al, 2019)

Pagina 11 de 85



THE SURPRISING PRODUGTS
WE GET FROM GRUDE OIL

LU

VIRGIN LIGHT
NAPHTHA

VIRGIN HEAVY
NAPHTHA

THERMOPLASTICS THERMOSETS

WUTHY
RS
b ol

I

LUBRICATING -y - .
OILS 50-1.050°F

>1.050 °F RESIDUAL
FUEL OIL

| o

S RESIDUE

£\

566666

Figura 1.1 Destilacion fraccionada del petréleo
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Siendo una mezcla compleja de alifaticos, arométicos e hidrocarburos
nafténicos, el bitumen envejece de manera facil debido a la difusién del oxigeno y
la radiacion ultravioleta. El bitumen, a altas temperaturas y a baja frecuencia de
carga, se convierte en un material suave y susceptible a deformaciones
permanentes a la mas minima fuerza aplicada y es el responsable de dar flexibilidad
y comodidad al pavimento (Liu et. al, 2012) y se aplica principalmente en la
construccion para la elaboracion de calles pavimentadas, asi como puentes, pistas

para los aviones, carreteras o como impermeabilizante (Maharaj et. al, 2019).

1.1.1 Morfologia

El bitumen asfaltico esta dado por cuatro fases definidas: catana-fase, para-
fase, per-fase y sal-fase. La catana-fase es la fase que presenta mas irregularidades
en la superficie del asfalto la cual se asemeja a una estructura de abeja donde de
manera aleatoria aparecen protuberancias y huecos de diversas magnitudes. La
per-fase es el area que rodea la catana-fase y la para-fase es la parte mas plana
del asfalto. En ocasiones la para-fase contiene partes esféricas pequefias que se
encuentran dispersas conocida como sal-fase (Hossain et. al, 2019).

1.1.2 Estructura molecular

La estructura molecular de los asfaltos se clasifica en aceites, resinas y
asfaltenos o como una mezcla de moléculas polares y no polares. La union de las
propiedades del asfalto se debe a los grupos funcionales polares o a la porcion de
asfaltenos de la mezcla. Las caracteristicas de flujo se atribuyen a tener una
estructura molecular parecida al aceite. Los acidos carboxilicos estan presentes en
la porcion polar del asfalto y su estructura molecular tiene finales polares y no

polares (Zofka y Yut, 2012). Los grupos funcionales naturalmente presentes en el
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bitumen son el sulféxido (-S=0), carboxilos (-COOH), hidroxilos (-OH) y carbonilos
(-C=0) (Fsicher et. al, 2015).

Los materiales asfalticos existen como dispersiones coloidales de asfaltenos
en maltenos y el sistema coloidal asfaltico puede ser tipo sol o tipo gel dependiendo
del grado de aromaticidad de las fracciones de maltenos. Los asfaltos tipo sol
contiene mayor cantidad de arométicos y estan adecuadamente dispersados sin
formar largas aglomeraciones. Mientras que los asfaltos tipo gel tienen menos
aromaticos en la fraccién malteno, donde los asfaltenos no estan bien dispersos y
forman largas aglomeraciones. Las propiedades reologicas de los asfaltos estan en
funcién de la fuerza de los asociados entre los componentes fundamentales de las
fases dispersas y del grado de las fases dispersas que estan disueltas en la fase
del solvente (Maharaj et. al, 2019).

1.1.3 Clasificacion

Los asfaltos se clasifican de acuerdo con el pardmetro a estudiar,

dividiéndose en (Garnica et. al, 2005):

e Latemperatura se puede dividir en mezcla asfaltica en frio y mezcla asfaltica

en caliente.

e Conforme a las fracciones de agregado pétreo se dividen en mastique

asféaltico, mortero asfaltico, macadam asfaltico y concreto asfaltico.

e Respecto al porcentaje de vacios de aire se consideran como densas o
cerradas, semidensas o semicerradas, abiertas y porosas, dependiendo de
si tienen menos del 6%, entre el 6 y el 12%, entre el 12 y el 18% o mas del

20% de vacios de aire, respectivamente.

e Respecto a la estructura de los agregados pétreos obteniéndose mezclas

con o sin esqueleto mineral.
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e Considerando la curva granulométrica se dividen en mezclas asfélticas

continuas o mezclas discontinuas.

Para fines del presente trabajo de investigacion, se centrara en las mezclas

de acuerdo con la temperatura, especificamente de la mezcla asfaltica en caliente.

1.1.4 Propiedades para el disefio de mezclas asfélticas

Para la elaboracion de una mezcla asféltica consiste en el tipo y la
granulometria del agregado que se empleara y del tipo y contenido del asfalto, con
la intencién de obtener las propiedades deseadas en la mezcla. Para la seleccion
correcta y calidad apropiada se necesita determinar las propiedades mas

significativas de la mezcla (Garnica et. al, 2005):

Envejecimiento

Propiedades reoldgicas

Estabilidad

Durabilidad

Flexibilidad

Resistencia a la fatiga

Resistencia a la fractura por bajas temperaturas

Resistencia al dafio por humedad

© © N o 00 b~ 0 Dd -

Resistencia al deslizamiento

1.1.4.1 Envejecimiento

El desempefio de la mezcla asféltica se determina en base a un rango de
tiempo y temperatura para determinar el comportamiento de envejecimiento y

obtener su desempefio en el pavimento (Kluttz et. al, 2012).
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1.1.4.2 Propiedades reoldgicas

Las propiedades reologicas del asfalto nos brindan informacion sobre su
comportamiento visco-elastico a cierta temperatura, el cual se obtienen por medio
de la determinacion de parametros como lo son el modulo de corte complejo, angulo
de fase, y la relacion del médulo complejo entre el seno del angulo de fase (Castro
et. al, 2016).

1.1.4.3. Estabilidad

La estabilidad o resistencia a las deformaciones plasticas se refiere a la
capacidad de la mezcla asfaltica para resistir la deformacion y el desplazamiento,
debidos a las cargas que resultan del transito vehicular. Un pavimento es estable
cuando conserva su forma; y es inestable cuando desarrolla deformaciones
permanentes, corrugaciones y otros signos de desplazamiento de la mezcla
(Garnica et. al, 2005).

1.1.4.4. Durabilidad

Es la capacidad para resistir los efectos perjudiciales del aire, agua,
temperatura y trnsito debido a que éstos provocan el envejecimiento del asfalto, la
desintegraciéon del agregado y desprendimiento de la pelicula de asfalto del
agregado. Una buena mezcla asfaltica no debe sufrir envejecimiento excesivo
durante la vida en servicio. Esta propiedad se relaciona con el espesor de la pelicula

de asfalto y con los vacios de aire (Garnica et. al, 2005).
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1.1.4.5. Flexibilidad

Es la capacidad de la mezcla asfaltica para amoldarse, sin sufrir
agrietamiento o fisuracion, a los asentamientos y movimientos graduales de la base.
En ocasiones esta propiedad presenta conflictos con los requerimientos de
estabilidad (Garnica et. al, 2005).

1.1.4.6. Resistencia a la fatiga

Es la capacidad de la mezcla asfaltica para resistir cargas repetidas causadas
por el paso de los vehiculos. El agrietamiento por fatiga esta relacionado con el
contenido y la rigidez del asfalto. Por su parte, los contenidos de asfalto muy altos
haran que la mezcla tienda méas a deformarse elasticamente (o a deformarse
menos) que a fracturarse bajo carga repetida. Aunque también debe sefalarse que
la resistencia a la fatiga depende en gran medida de la relacién entre el espesor

estructural de la capa y la carga (Garnica et. al, 2005).

1.1.4.7. Resistencia a la fractura por baja temperatura

Es la capacidad de la mezcla asfaltica para no agrietarse en condiciones de
bajas temperaturas. La resistencia a la fractura depende principalmente de la rigidez
del asfalto a bajas temperaturas (Garnica et. al, 2005).

1.1.4.8. Resistencia al dafio por humedad o impermeabilidad

Es la resistencia al paso de agua y aire hacia el interior, o a través de la
mezcla asfaltica. La resistencia al dafio por humedad se relaciona con las

propiedades quimicas del agregado mineral y el contenido de vacios de aire en la
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mezcla compactada, y por tanto con los procesos de oxidacién del asfalto, su

adherencia y el drenaje del pavimento (Garnica et. al, 2005).

1.2 Modificadores de asfaltos

La mezcla asfaltica en caliente (HMA, por sus siglas en inglés) es una mezcla
heterogénea multifase que consiste en agregados de diferentes tamafios, formas
(finas o gruesas), del cemento asfaltico y los huecos de aire. Estos componentes
constituyen una microestructura compleja. Los agregados funcionan como el
esqueleto, la mezcla asfaltica brinda adherencia entre las particulas a elevadas
temperaturas (Wen et. al, 2012) y es el responsable de proporcionar las propiedades

viscoelasticas de la mezcla.

Los agregados del HMA se dividen en tres tipos de acuerdo con el tamafio;
agregados finos, gruesos Yy relleno mineral. Los agregados gruesos se definen
generalmente como los que se retienen en el tamiz 2.36 mm, los finos los que pasan
a través del tamiz de 2.36 mm y son retenidos en el tamiz de 0.075 mm. El relleno
mineral es un material muy fino el cual pasa a través del tamiz 0.075 mm y puede
afectar las propiedades de fuerza, plasticidad, vacio, resistencia al agua y

resistencia al desgaste de la mezcla (Nciri et. Al, 2018).

Se puede definir a los asfaltos modificados como al producto de la
incorporacion de un polimero o de un hule molido en el asfalto para modificar sus

propiedades fisicas y reoldgicas (S.C.T., 2006).

El uso de agentes aditivos para la modificacion de asfaltos radica en modificar
las propiedades fisico-mecanicas, quimicas y reoldgicas, incrementando sus
propiedades elasticas de resistencia al agrietamiento a bajas temperaturas e
incrementar su resistencia a la flexion durante la carga continua y a la resistencia a

las fisuras a altas temperaturas (Peralta et. al, 2012).

No es posible utilizar cualquier polimero como modificador de asfaltos pues

no cuentan con el desempefio idéneo cuando son sometidos a altas o bajas
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temperaturas. Los polimeros se dividen en dos de acuerdo con su comportamiento
frente a la temperatura, termoplasticos y termoestables. Los materiales adecuados
para ser utilizados como modificadores de asfaltos son los termoplasticos, que a su

vez se dividen en elastbmeros y plastomeros.

Los elastomeros mas utilizados para modificar asfaltos son los cauchos
naturales, también conocidos como polimero tipo | y mejoran el comportamiento
tanto a altas como a bajas temperaturas (S.C.T., 2006), como, por ejemplo, el
estireno-butadieno-estireno (SBS) o el estireno-butadieno (SBS), cauchos sintéticos
derivados del petréleo como el estireno-butadieno-caucho (SBR) y el grano de llanta
reciclado y triturado (GCR) (Castro et. al, 2016). Dichos modificadores se utilizan en
mezclas asfélticas para carpetas delgadas y carpetas estructurales de pavimentos
con elevados indices de transito y de vehiculos pesados, en climas frios y calidos
(S.C.T., 2006).

Los elastdbmeros cuentan con una recuperacion importante de deformacion
cuando se someten a una fuerza siendo una propiedad imprescindible para los
asfaltos, cuando el elastbmero es agregado al asfalto mejora el comportamiento de
recuperacion elastica cuando son solicitadas a ciclos de carga y descarga (Castro
et. al, 2016).

Otro tipo de modificador de asfaltos a base de elastomeros son los polimeros
tipo I, los cuales mejoran el desempefio de las mezclas asfalticas a bajas
temperaturas. Son a base de elastomeros lineales, usando una configuracién de
caucho de estireno, butadieno-latex o neopreno-latex. Se utilizan en todo tipo de
mezclas asfalticas para pavimentos en climas frios y templados, asi como para

elaborar emulsiones que se utilicen en tratamientos superficiales (S.C.T., 2006).

Los plastbmeros son utilizados como modificadores conocidos como
polimero tipo Il y mejoran la resistencia al ahuellamiento de la mezcla asféltica,
disminuyendo la susceptibilidad del cemento asfaltico a la temperatura y mejorando
su desempeiio a altas temperaturas (S.C.T., 2006). Ejemplos de dichos materiales
son el polietileno de alta y baja densidad (PEAD y PEBD, respectivamente), el

polipropileno (PP), poliestireno (PS) y policloruro de vinilo (PVC).
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Cuando se utilizan los plastomeros para modificar los asfaltos, éstos
incrementan la resistencia mecanica de las mezclas, convirtiendo al material en un
asfalto rigido (Castro et. al, 2016). Se utilizan en climas calientes, en mezclas
asfalticas para carpetas estructurales de pavimentos con elevados indices de
transito, asi como para elaborar emulsiones que se utilicen en tratamientos
superficiales (S.C.T., 2006).

Por altimo, se encuentra el hule molido de neumaticos como modificador que
brinda mayor flexibilidad y resistencia a la tension de las mezclas asfalticas,
reduciendo la aparicion de grietas por fatiga o por cambios de temperatura. Es
fabricado con base en el producto de la molienda de neumaticos. Se utiliza en
carpetas delgadas de granulometria abierta, tratamientos superficiales (S.C.T.,
2006).

Un trabajo de investigacion desarrollado por Igbal et. al (2020) presentan el
uso del PET como un aditivo polimérico y al azufre como un aditivo no polimérico
como modificadores para evaluar la resistencia del asfalto. Parte de su
procedimiento fue envejecer el asfalto y compararlo con el asfalto original
modificado por medio de la determinacién de sus propiedades fisicas desarrollando
las pruebas de penetracion, ductilidad y punto de reblandecimiento. De igual forma
evaluaron ambos modificadores antes y después del envejecimiento analizando sus
propiedades convencionales. Por medio de la espectroscopia infrarroja de
transformada de Fourier (FTIR) y la microscopia electronica de barrido (SEM)
obtuvieron la composicidn quimica y estructural del asfalto modificado y establecer
si se mostraron cambios. Evaluaron las propiedades reolégicas del asfalto
modificado antes y después del envejecimiento por medio de un reémetro de corte
dindmico (DSR). Sus resultados mostraron que hubo un mejoramiento de las
propiedades fisicas en los asfaltos modificados y ambos reducen la oxidacion del
asfalto y mejora su resistencia para el asfalto modificado después de envejecerlo,
asi como una mejora en las propiedades fisicas volviendo menos susceptible al
asfalto a la temperatura, también incrementa las propiedades viscoelasticas del

material y una buena compatibilidad entre los agentes modificadores. Por lo tanto,
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el uso del azufre y del PET indican que son buenos agentes para mejorar la

resistencia de envejecimiento del asfalto aunado a su costo.

1.3 Asfaltos modificados con materiales residuales
I

Se han publicado inmensos proyectos que hacen alusion a los de
modificadores de asfaltos para mejorar el desempefio de este, de entre la gran
variedad de modificadores que se han estudiado, en los ultimos afios se han
enfocado en encontrar los modificadores que incrementen las propiedades
quimicas, reologicas y fisico-mecénicas y a su vez que no contamine al medio
ambiente. En especial se enfocara en el presente trabajo de investigacion en
aguellos materiales que pueden ser utilizados a partir de desechos la cual es una
de las formas para mitigar el dafio al medio ambiente y a su vez aumentar las

propiedades de las mezclas asfalticas.

Los materiales residuales, en general, pueden clasificarse en cuatro
categorias (Al-Mansob et. al, 2013):
e Industriales
e Domeésticos
e Minerales

e Agricolas

Se han realizado investigaciones en el desarrollo de modificadores de
asfaltos a partir de los desechos materiales obtenidos de la agricultura como lo son
la cascara de aceite de palma, cascara de coco y cascara de arroz como
sustituciones de agregados del concreto para reducir los desechos agricolas y

ayudar al medio ambiente.

Como se menciond anteriormente, también existe desechos industriales que

generan inigualables consecuencias debido a la falta de disposicion de ellos. De
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acuerdo con la literatura, muchos investigadores han centrado sus proyectos en
buscar alternativas del uso de los residuos industriales como modificadores de
asfaltos. Se han publicado articulos en la revista “Mezclas alternativas para
pavimentos asfalticos sustentables” (2012) relacionados con la modificacion de
asfaltos donde se evaluaron las microalgas, acidos grasos de soya, bio-aceite junto
con migas de hule para asfaltos flexibles, desechos de cocina con base en aceite
para el desarrollo de un bio-asfalto y el uso de desechos de granos de café. Para
cada modificador de asfalto evaluaron las propiedades reolégicas y mecénicas del
asfalto y concuerdan que a concentraciones bajas del modificador se mejoran las
propiedades reoldgicas y mecanicas, sin embargo, cuando incrementa la
concentracion se van perdiendo las propiedades requeridas. El panorama es
diferente para los granos de café los cuales debido a su contenido oliefinico y baja
aromaticidad su funcionalidad es nula como modificador, sino que consideran que

seria factible su uso como solvente para los aglomerados.

Al-Mansob et. al. (2013) compararon las propiedades fisicas de la cascara
de aceite de palma y la cdscara de coco como aditivos en mezclas asfalticas y
concluyeron que las cascaras de palma no mejoraron el médulo de resiliencia de la
mezcla a partir de concentraciones superiores al 5% tanto de la cascara de palma
como de la cascara de coco debido a que el asfalto se vuelve susceptible a
deformaciones permanentes, es decir, estos aditivos bajan la resistencia de fluencia
y en general sefialaron que las cascaras de coco muestran mejores propiedades

como aditivo para la mezcla de asfaltos en caliente.

El aumento en la produccion de arroz ha generado grandes volimenes de
cascaras de arroz (CA) como residuo de muchas industrias provocando un
problema para su disposicién y dafios al ambiente. De modo que se ha promovido
la investigacion de las cenizas de CA como aditivo en mezclas asféalticas. Arabaniy
Tahami (2017) investigaron la factibilidad de las cenizas de CA como modificador
de asfalto para mezclas asfalticas en caliente. Utilizaron concentraciones del
bitumen con 5%, 10%, 15% y 20% de CA para evaluar sus propiedades reolégicas

en pruebas de grado de penetracion, ductilidad, punto de ablandamiento, viscosidad
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rotacional y utilizaron el reémetro dinamico de corte. De igual manera determinaron
las propiedades mecénicas incluyendo la estabilidad Mashall, médulo de dureza,
resistencia a la fractura y el comportamiento de fatiga. Sus resultados mostraron
que al agregar las cenizas de CA las propiedades reoldgicas mejoraron, mientras
incrementaba la concentracion de CA iba incrementando el punto de
ablandamiento, se reducia los valores de penetracion y aumentando la viscosidad
de la mezcla, ademas la modificacion tuvo impactos positivos en sus propiedades
mecanicas obteniendo valores de dureza superiores a altas temperaturas
mostrando un buen desempeiio a dichas temperaturas. Concluyeron que las

concentraciones que mostraron mejores resultados fueron del 15% y 20%.

Hossain et. al (2017) utilizaron técnicas de nanoidentificacion para la
caracterizacion de materiales asfalticos con diferentes tipos de desechos agricolas
e industriales donde incluyeron caucho de neumatico molido (GTR), pavimentos de
asfaltos recuperados (RAP), tejas de asfalto recuperado (RAS) y ceniza de cascara
de arroz (RHA). Asi mismo evaluaron propiedades mecanicas y su morfologia nivel
nanoscopico. En sus conclusiones determinaron que los modificadores realizaron
cambios significativos en la morfologia del aglomerado asfaltico puro, establecieron
que las propiedades nano-mecanicas dependen de las propiedades morfologicas
del asfalto y que los modificadores GTR, RAP y RAS incrementaron la dureza de la
base asfaltica.

Dentro de la linea en la utilizacién de residuos organicos, Jeffry et. al (2016),
Yaacob et. al (2017) y Maharaj et. al (2019) desarrollaron estudios sobre la cascara
de coco (CC) como modificador de asfalto. Los primeros dos utilizaron
concentraciones de CC de 0 al 40% en la mezcla de asfalto mientras que Maharaj
et. al (2019) calcularon las propiedades reolégicas del asfalto utilizando
concentraciones de 0% hasta 8% en dos tipos de asfaltos: asfalto de la laguna de
Trinidad (TLA) y el Bitumen de petroleo de Trinidad (TPB). Los tres reportaron que
las cascaras de coco incrementaban las propiedades reoldgicas, la estabilidad, y
las propiedades fisico-mecanicas de la mezcla asféltica a una concentracion limite

del 10% para los primeros dos y del 6% para la mezcla modificada de TLA y de 8%
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para la mezcla de TPB del tercero. Los tres reportaron que a partir de una

concentracion de cascaras de coco del 30% las propiedades decaian.

Otro material del cual se ha buscado su uso en los aditivos de los asfaltos
son las conchas de ostras debido a que paises asiaticos como Corea del Sur provee
de grandes desechos de dicho material. Kuo et. al, (2013) y Nciri et. al (2018)
evaluaron sus propiedades quimicas, fisicas y mecanicas. Los primeros
demostraron por medio de sus resultados que la concentracibn de 5% del
biorellenador mostraba efectos favorables a la mezcla. Sin embargo, Nciri et. al
(2018) demostraron que no ocurria reaccion quimica entre el relleno inorganico y el
asfalto, simplemente era una interaccion fisica. Mostraron que habia una buena
distribucion de las particulas de la concha de ostra en la matriz del betin. Sus
resultados mostraron que el incremento de la dureza corresponde a la
concentracion del relleno mineral el cual se ve reflejado en el descenso de la
penetracion y la ductilidad y al incremento del punto de ablandamiento.
Determinaron que la concentracién con los mejores resultados favorables es con

10% de las particulas de cascara de ostras para mezclas asfalticas en caliente.

No solo se han investigado modificadores de asfaltos utilizando unicamente
desechos materiales, sino que se ha buscado la forma de elaborar mezclas de
residuos organicos con modificadores comunes como los elastbmeros para
determinar su factibilidad. Colunga-Sanchez et. al (2019) desarrollaron un asfalto
modificado utilizando composites de SBS y pluma de pollo. Se evalué el efecto en
las propiedades fisicas, térmicas y reoldgicas del SBS puro, de las particulas de
pluma de pollo y mezclas de SBS-Pluma de pollo. Sus resultados mostraron que el
modificador de asfalto de particulas de plumas de pollo fue el de mejor rendimiento,
dicho modificador mejoré las propiedades fisicas: temperatura de ablandamiento,
penetracion y separacion de fase, y aumentd su estabilidad y rigidez. Dicho
modificador presenta propiedades reologicas similares al asfalto modificado con
solo SBS e incluso reforzo su naturaleza elastica. De acuerdo con los resultados del
asfalto modificado con mezclas de SBS y pluma de pollo, el orden de incorporacion

importa, debido a que, si se agrega primero las particulas de pluma de pollo, la
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queratina interacciona primero con las fracciones del asfalto, provocando que

mejoren sus propiedades térmicas, fisicas y reoldgicas del asfalto.

Por otra parte, Ipeajyeda et. al (2020) utilizaron los mismos desechos
agricolas: cascaras de coco y de palma para elaborar carbon activado y modificarlo
guimicamente con amoniaco Yy acetato de amonia donde evaluaron sus
caracteristicas fisicoquimicas, propiedades térmicas y su morfologia. Sus
resultados mostraron que la modificacion llevo a un aumento del area superficial y

mejord la porosidad del material.

Un desecho similar fue el desarrollado por Lv et al. (2020). Evaluaron un
asfalto modificado con desechos de particulas de caparazén de cangrejo,
determinaron su estabilidad a altas temperaturas, reologia y rigidez. Los resultados
indicaron que la adicion del polvo del caparazén de cangrejo incrementd el punto de
ablandamiento y disminuyo la penetracion del asfalto, de igual manera mejoré la
resistencia de fisuras del asfalto en la reduccion del &ngulo de fase e incrementando
el modulo dinamico de corte. Demostraron que el caparazén de cangrejo incrementa
la rigidez, mejora la estabilidad a altas temperaturas y la resistencia al deslizamiento
del asfalto. Finalmente, con la espectroscopia de infrarrojo demostraron que no
ocurre ninguiin cambio en la estructura del asfalto, por lo tanto, la modificacién es un

proceso fisico.

Otro trabajo de investigacion elaborado por Ameli et al. (2020) donde se
utilizaron cenizas de cascaras de arroz (CA) y cenizas de cascaras de carbon (CCA)
a concentraciones de 0%, 25%, 50%, 75% y 100% como modificadores de asfalto.
Investigaron el desemperio de fatiga y fractura del asfalto, y propiedades mecénicas.
Concluyeron que el uso de cenizas de CA incrementaba la deformacioén permanente
del asfalto, incrementaba la vida de fatiga y mejor¢ las propiedades mecanicas de
la mezcla de asfalto, mientras que el uso de CCA redujo las propiedades de
desempeiio de la mezcla excepto la resistencia a la humedad. En general
mencionaron que el uso de cenizas de CA era el que mejor simpatizaba como

agregado a mezclas asfalticas.

Pagina 25 de 85



Fareed et. al (2020) produjeron nano materiales a partir de cenizas de
desechos agricolas para las mezclas y aglomerantes asfalticos. Hicieron uso de las
cenizas de cascaras de arroz, azucar y trigo reduciéndolas a una nano escala a
concentraciones de 2%, 4% y 6% donde evaluaron sus propiedades por medio de
las pruebas de estabilidad de almacenamiento, espectroscopia de infrarrojo FTIR,
penetracion, punto de ablandamiento, ductilidad, granulometria y frecuencia de
barrido. También se evaluaron en la fuerza, ensayo de botella, mddulo dinamico y
punto de fatiga. Se demostr6 que los porcentajes de 6% de cenizas CA, una
concentracion de 6% de cenizas de azucar y una de 4% de trigo fueron las que
mejor se comportaron contra el dafio ocasionado por la humedad y de fractura tanto

para las mezclas de asfalto como para las aglomerantes asfalticas.

Rivera-Armenta et. al (2020) desarrollaron mezclas de asfalto modificado
utilizando como modificador una mezcla de plumas de pollo y del polimero SBS a
concentraciones de 2, 4 y 6% en peso. En general los resultados demostraron que
tuvieron una mejora en sus propiedades reoldgicas, médulo complejo, médulo
elastico, médulo viscoso y una reduccién en el angulo de fase el cual se relaciona
con una mejor resistencia para las deformaciones permanentes. Determinaron que
la concentracion de 2% mostro los mejores resultados en las propiedades fisicas y
reoldégicas comparado con el modificado solamente con SBS, mejorando la
estabilidad de almacenamiento.

Se realizé una investigacion por Salazar-Cruz et. al (2021) en el cual
evaluaron el sargazo como modificador de asfalto y determinaron sus propiedades
reolégicas y fisicas donde utilizaron concentraciones de sargazo de 0.5 a 4% en
peso. Se demostré que el punto de ablandamiento, la viscosidad dinamica y el
indice de penetracion incrementaron hasta la concentracion de 2.5% de sargazo,
cuando la concentracion de sargazo superaba dicho dato, las propiedades fisicas
decaian debido a que las particulas del sargazo comenzaban a formar estructuras
gel lo cual afecta directamente en las propiedades fisicas del material. Los
resultados a una concentraciéon del 2.5% mostrd el mejor comportamiento reoldgico

y térmico. La investigacion mostré que la incorporacion del sargazo aumenté la
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rigidez a bajas temperaturas superando a los resultados del asfalto puro, de igual
manera los resultados mostraron un incremento en la estabilidad de

almacenamiento y en el indice de penetracion a altas temperaturas.

1.4 La cascara de ajo

En el presente trabajo de investigacion se utilizara particulas de cascaras de
ajo como modificadores de asfaltos. (Samavatean et. al 2011) El ajo (allium
sativium) es una planta que pertenece a la familia alliaceae, y es uno de los
alimentos mas importantes del mundo, colocandose como el segundo vegetal mas

cultivado en el mundo, después de la cebolla.

La cascara de ajo es una biomasa residual que se produce en todo el mundo
debido a que es un condimento que comunmente se utiliza en los hogares y
restaurantes de todos los paises, por lo tanto, es un desecho que se puede
conseguir a gran escala. Y sus caracteristicas son que es un material de baja
densidad, es biodegradable, contiene grupos funcionales activos, alta porosidad y
estabilidad quimica (Luo et. al, 2022).

De acuerdo con la Organizacion de las Naciones Unidas para la Alimentacion
y la Agricultura, conocida por sus siglas en inglés como FAO (Food and Agriculture
Organization) estima que hay una produccion anual de 16.41 millones de toneladas
por afio de ajo y alrededor de 1.217 millones de hectareas destinadas para su cultivo
(Kotenkova, Kupaeva, 2019). Los principales paises productores de ajo son China,
India, Corea y Estados Unidos (Samavatean et. al, 2011).

Se ha estudiado la composicion del ajo y Negi et. al (2012) establecen que el
ajo es un desecho que contiene tiene iones de calcio, magnesio, sodio, potasio y
varios compuestos sulfuro: dialil sulfuro, dialil disulfuro, dialil trisulfuro, dialil metil
disulfuro y alil metil sulfuro. Singh et. al (2020) determinaron, por medio de un
analisis elemental organico CHNSO, la concentracién de azufre la cual es del

0.09%. De igual forma determinaron la composicion bioquimica de la cascara de ajo
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estd conformada por celulosa 41.32%, hemicelulosa 29.34%, lignina 17.14% vy
extractivos de 12%, donde la lignina es un polimero conformada por un complejo de
grupos funcionales los cuales incluye grupos: hidroxilo alifatico, fendlico y
carboxilico (Kallel et. al 2014).

1.5 Tratamiento quimico de los modificadores de asfaltos

Como se ha indicado a lo largo del escrito, la aplicacion de los desechos
naturales como modificadores de asfaltos es un tema que se ha estado investigando
en afos recientes. A pesar de que los desechos, conocidas también como fibras
naturales, incrementan las propiedades mecanicas y reologicas de los asfaltos, se
ha demostrado que presentan ciertas limitantes debido a las propiedades
hidrofilicas y estructurales de las fibras.
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Celulosa

Figura 1.2 Estructura de la fibra celuldsica sin tratar (a) y tratada quimicamente (b)

Las fibras son materiales que se componen de microfibrillas de celulosa
entrelazadas entre si, que a su vez estan incrustadas en una matriz amorfa llamada

lignina la cual esta constituida de grupos hidroxilos e insertada en una red formada
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por hemicelulosa, semicristalina y pectina (figura 1.2). La celulosa presenta una
region cristalina las cuales proveen de excelentes caracteristicas mecanicas
(Manrique, 2011) y se ha estudiado como reemplazo de materiales sintéticos
gracias a que se degradan a mayor velocidad en ambientes naturales que aquellos
sintéticos (Doh et. al, 2020).

Sin embargo, el contenido de grupos hidroxilos presentes en la celulosa y
hemicelulosa hacen que la fibra sea hidrofilica proporcionando una baja adhesion
con las matrices poliméricas, las cuales son de tipo hidrofébico, provocando una
tendencia a la absorcibn de humedad lo cual repercute en un envejecimiento
prematuro por degradacion, baja estabilidad térmica, resistencia a la humedad y

resistencia mecénica (Rodriguez et. al, 2015).

Para incrementar el rendimiento de las fibras naturales en matrices
poliméricas es necesario modificar su naturaleza hidrofilica, por lo tanto, se debe
hacer la eliminacion o remocion de los grupos hidroxilos (OH) de su estructura
quimica y ser sustituidos por otros grupos funcionales por medio de una

modificacion quimica.

Kabir et. al (2012) reportaron que la modificacién requiere de tratamientos
guimicos, ya sea de caracter acido o basico, que se pueden aplicar a las fibras
naturales para su aplicacion en composites poliméricos. El tratamiento quimico
refuerza la fibra reduciendo su tendencia hidrofilica e incrementando su
compatibilidad con la matriz. Los tratamientos son alcalinos, con silano, acetilacién,
benzoilacion, acrilacion y acrilonitrilo, agentes de acoplamiento tipo maleados,
permanganato, peroxido, isocianato, acido estearico, clorito de sodio, triazina,

derivados de acidos grasos (cloruro de oleoilo) y hongos.

El tratamiento alcalino mas usado es con el hidroxido de sodio (NaOH). Este
cambia la orientacién del orden de la celulosa cristalina para formar una regién
amorfa facilitando el acceso para introducir quimicos. En la regidon amorfa, las
micromoléculas de celulosa se separan a grandes distancias y el espacio es
ocupado por moléculas de agua (H-OH). Las moléculas del grupo hidroxilo se

separan debido a la sensibilidad al grupo alcalino y reaccionan con las moléculas
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del agua y desplazandose fuera de la estructura de la fibra. Las moléculas que
guedan como remanentes en la fibra forman grupos de fibra celular O-Na entre las
cadenas de la celulosa. Gracias a este suceso, los grupos hidroxilos se reducen,
disminuyendo la hidrofilicidad e incrementando la resistencia a la humedad.
También este tratamiento remueve parte de la hemicelulosa, lignina, pectina, cera
y aceites, es decir, la superficie de la fibra se limpia de dichas impurezas y se vuelve
uniforme. Se incrementa el area de superficie provocando una buena adhesién con
la matriz que a su vez aumenta el desempefio mecanico y térmico del composite.
Cuando la concentracion alcalina sobrepasa al adecuado ocasiona un dafio en la

fibra debido a la deslignificacion que toma lugar.

Sustentando la efectividad de la modificacion quimica de los modificadores
de asfaltos por medio de la remocion de impurezas en su estructura, investigadores
han sefialado los efectos de los tratamientos quimicos en las fibras naturales como

modificadores de asfaltos.

Aziz y Ansell (2004) analizaron el efecto de la alcalizacion de las fibras de
cafiamo y kenaf (largos y cortos) utilizando una concentracién de 0.06 M de NaOH
evaluando sus propiedades mecanicas y térmicas. Sus resultados mostraron que
en general los mejores valores de modulo de flexion y modulo de fuerza se
obtuvieron con los composites largos alcalinizados, en especial los de las fibras de
kenaf mostraron las mejores propiedades mecanicas. Se demostrd que la densidad
no se ve afectada por el tratamiento alcalino de 0.06 M NaOH. Los resultados del
analisis térmico mostraron la presencia de humedad en los composites lo que indica

bajas propiedades mecanicas.

Altun y Pehlivan (2012) realizaron una investigacion sobre la remocion del
Cromo (VI) de soluciones acuosas utilizando cascaras de nuez modificadas
utilizando &cido citrico (CA) como tratamiento. Estudiaron la velocidad de adsorcién
a una concentracion de Cr VI de 0.1 a 1.0 mM, concentracion de adsorbente de 0.02
a 0.20 g, un pH de 2 a 9 de solucién acuosa, temperatura y tiempo de contacto de
10y 240 min respectivamente. Los resultados mostraron que los grupos funcionales

carboxilo de la cascara de nuez aumentaron haciendo que el material sea excelente
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removedor de Cr VI en soluciones acuosas. Determinaron que la adsorcion del Cr
VI depende de la concentracion inicial del metal, de la concentracion de CA y
cascara de nuez, del tiempo de contacto, la temperatura y el pH de la solucion el
cual fue de 2.0. La remocién del metal incrementd mientras incrementaba la

concentracion del sorbente y la disminucién de la concentracion del sorbato.

De acuerdo con la investigacion realizada por Khosa et. al (2013), las plumas
de pollo (CF) pueden utilizarse como bio-sorbentes de arsénico en agua, para ello
modificaron quimicamente las CF con hidréxido de sodio, sulfito de sodio y alcohol
metilico para eliminar grupos amino, sulfhidricos y carboxilicos respectivamente.
Identificaron que el pH es altamente significante para modificar el comportamiento
superficial. Por medio de la difraccion de rayos X mostraron que la queratina ha sido
modificada de CF modificados mostrando una nueva cristalinidad en la tratada con
alcohol metilico. Los espectros mostraron cambios en la region amida | y Ill, con el
calorimetro diferencial de barrido se mostré que el material modificado ganaba un
comportamiento amorfo de acuerdo con la expansion de la curva de fusién. Los
resultados del analisis termogravimétrico mostraron que los CF modificados con el
hidroxido de sodio y el sulfito de sodio muestran una descomposicion similar al CF
no modificado, sin embargo, para el CF modificado con alcohol metilico si muestra
un cambio indicando la esterificacion de la proteina lo que da estabilidad térmica,
por lo tanto, el tratamiento alcalino y el sulfito de sodio no mejoraron la estabilidad
térmica. En general el CF modificado con alcohol metilico es que se recomienda

para la remocion de arsénico a una acidez de la solucion de 4.

Mechtali et. al (2015) determinaron las propiedades mecanicas y térmicas del
propileno reforzado con cascaras de almendras con y sin agente de
compatibilizacion (PP-g-MA), las cuales fueron probadas con dos diferentes
tratamientos quimicos: tratamiento alcalino con hidroxido de sodio y esterificacion
utilizando bromododecano. Determinaron que ambos tratamientos son capaces de
eliminar los componentes de la celulosa no deseados provocando cambios en sus
propiedades térmicas y mecdénicas donde los resultados del dltimo mostraron

resultados superiores a los que no tuvieron tratamiento, especificamente el
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tratamiento alcalino obtuvo el mejor resultado en el modulo de Young. De igual
manera demostraron que disminuia la absorciéon de agua en los composites de

almendra que fueron tratados quimicamente.

Fioresi et. al (2017) realizaron la modificacion de las cascaras de cocoa (CS)
utilizando como tratamiento quimico la sal de diazonio, se caracterizd por
espectroscopia infrarroja (FTIR) y microscopia electronica de barrido (SEM).
Obtuvieron a partir de la sal de diazonio, el 4-nitrobencenodiazonio (NBD) el cual se
injertd al CS y posteriormente eliminaron la lignina utilizando hidréxido de sodio
(NaOH). Los resultados del SEM mostraron que el NBD cambié la morfologia
superficial del material formandose una unién covalente entre el NBD y el CS y
generando porosidad, de igual manera se mostré la generacion de una pelicula
polimérica que cubre la superficie del material el cual encaja con la porosidad de la
superficie y en otras areas se muestra foliada la estructura, lo cual incrementa la
dureza de la superficie del CS y se controla cambiando; el tiempo de reaccion, la
concentracion del agente reductor y la concentracion de la sal diazonio. Una vez
tratado con NaOH, los resultados del SEM no mostraron la presencia de nitro fenil,

lo cual indica la afinidad entre el NBD y las cascaras de cocoa.

Doh et. al (2020) reportado que a partir del biopolimero de alga se obtiene un
nano composite, utilizaron nano cristales de celulosa (CNC) como reforzante para
mejorar las propiedades del biopolimero, estudiaron sus propiedades fisicas,
quimicas, térmicas y antioxidantes para valorar su aplicacién en la industria de
empaque. El CNC se traté quimicamente con hidrélisis acida para eliminar la regién
amorfa de la celulosa sin afectar la cristalinidad del material. Los resultados
mostraron que la adicion de CNC no afectd el color y se demostré que puede
utilizarse como relleno para espacios vacios como hoyos y fracturas. De acuerdo
con la espectroscopia infrarroja se indic6 que los enlaces con el hidrogeno
incrementaron y por medio de la difraccion de rayos X se mostr6 que la cristalinidad
aumento con la adicion del CNC y los analisis térmicos demostraron que mejoro sus

propiedades térmicas. La adicibn de CNC reforz6 las propiedades de barrera al
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agua, al oxigeno y a la luz y no solo mejor¢ las propiedades fisicas, el contenido de

humedad y la solubilidad del agua, sino también mejoro las propiedades mecanicas.

Capitulo 2
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2. Metodologia

2.1 Materiales

Para la elaboracion de las mezclas asfalticas se utilizaron cascaras de ajo
como modificador de asfalto el cual previamente sufrieron un tratamiento previo:
primeramente, se recolecto (figura 2.1-01), y se trituraron en un molino (figura 2.1-
02), para posteriormente tamizar (figura 2.1-03) para obtener un tamafio de particula

homogéneo (malla 80, tamafio de particula 177 micras), figura 2.1-04.
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Figura 2.1 Proceso de preparacion de las particulas de ajo
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Figura 2.2 Tratamiento quimico de las particulas de ajo

Después las particulas se sometieron a un tratamiento quimico con sosa
(hidréxido de sodio, figura 2.2 paso 01) para alterar su estructura quimica y mejorar
las propiedades del asfalto. El tratamiento se realizé a un tiempo (1 hr, figura 2.2-
02) y a una relacion de 20 gr de particula de cascara de ajo a 100 ml de solucion de
sosa. Después de ese tiempo, se filtrd, las particulas se lavaron tres veces con agua
destilada, posteriormente se secaron en estufa a 45°C y se guardaron (ver figura
2.2-03, 04, 05, 06 y 07 respectivamente).

El asfalto que se utilizo es el PG64-22 el cual fue donado por Ergon Asfaltos

México, Altamira con la siguiente composicion SARA gue se muestra en la tabla 2.1
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Tabla 2.1. Composicion del asfalto
Composicion Porcentaje

Saturados 8.38%

Aromaticos 37.14%
Resinas 36.33%

Asfaltenos 28.15%

2.2 Preparacion de la mezcla asfaltica
______________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________|

Las mezclas de asfalto modificado se elaboraron con dos tipos de particula
de ajo (modificado quimicamente y el no modificado) a 8 diferentes concentraciones
de la particula. Se prepararon con un equipo de calentamiento con temperatura
controlada y con un IKA-Eurostar Powder control-visc 6000 de agitador (figura 2.3).
La temperatura (180°C), la velocidad de mezclado (1500 rpm) y el tiempo de
agitacion (1 hora) permanecieron constantes. La relacién de composito y asfalto se

muestra en la tabla 2.2:

Tabla 2.2 Mezclas asfalticas preparadas y codigos empleados para
identificacion

Concentracion de

particulas de ajo en  particulas de ajo Particulas de ajo
el asfalto no tratadas tratadas

0% AV

1% AP1 AM1
2% AP2 AM2
3% AP3 AM3
4% AP4 AM4
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5% APS AMS

6% APG6 AM6
8% AP8 AM8
10% AP10 AM10

Figura 2.3 Mezclas asfélticas modificadas

2.3 Pruebas para determinar propiedades fisicas

Para evaluar las propiedades fisicas del asfalto se determinaron los
siguientes parametros: la viscosidad dinamica, el punto de ablandamiento, punto de
penetracién, la separacion fases también conocida como la estabilidad de
almacenamiento y la dispersion de las particulas del modificador en la mezcla

asfaltica.
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2.3.1 Propiedades fisicas convencionales

La viscosidad dinamica se determiné por medio de un viscosimetro Brookfield
DV-II, figura 2.4, de acuerdo con el método ASTM D4402-06, las muestras de
adaptaron a la geometria requerida y se pesé 10.5 g de cada una. La prueba se

llevo a cabo a una temperatura de 150°C.

Figura 2.4 Viscosimetro rotacional

Para la determinacion del punto de ablandamiento del asfalto se realizé de
acuerdo con el método ASTM D36/D36M-14el y el cual dicha prueba nos indica la
susceptibilidad térmica de la mezcla asfaltica (figura 2.5) (Martinez-Anzures et. al,
2019). La prueba consistié en colocar en la muestra en dos anillos en un medio de
glicerina (figura 2.5-01 y 02) que esta en calentamiento a una razon de 5°C/min la
cual provoca que la esfera de acero que se encuentra sobre la muestra pese de tal
manera que caiga, el momento en que cae la pelota a la barra inferior se toma
lectura de la temperatura siendo ésta la temperatura a la que el material se ablanda
(figura 2.5-03 y 04).
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Figura 2.5 Proceso de la prueba de reblandecimiento

La prueba de separacion de fases o estabilidad de almacenamiento (figura
2.6) se realizo de acuerdo con método ASTM D5892-00/M-MMP-4-05-022/02 con
el proposito de identificar la compatibilidad entre el asfalto y el composito después
de haber sido expuesto a temperaturas extremas por varios dias. Dicha prueba
requiere que la mezcla de asfalto modificado se vierta a un tubo colapsible (figura
2.6-01), para envejecerlo a una temperatura de 165°C por 48 horas (figura 2.6-02),
y posteriormente enfriarlo a temperaturas por debajo del 0°C (figura 2.6-03). Dicho
tubo colapsible se divide en 3 partes iguales para determinar la temperatura de
reblandecimiento (figura 2.6-04 y 05), si la diferencia entre los puntos de
ablandamiento en las secciones superior e inferior es menor que 3°C, significa que

las muestras tienen una buena estabilidad de almacenamiento a altas temperaturas.
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Figura 2.6 Proceso de la prueba de separacion de fases

La prueba de penetracién se realizé en base al método ASTM D5/D5M-19
utilizando un penetrémetro Koeler K95500 para evaluar la consistencia de la mezcla

asféltica (Colunga-Sanchez et. al, 2019).

Se calculé el indice de penetracion (PI), el cual indica la susceptibilidad
térmica del asfalto, mientras mas sensible sea a la temperatura mayor sera la
posibilidad de que se deforme a altas temperaturas. Se determin6 por medio de una

ecuacién que relaciona los paradmetros de penetracion y el punto de ablandamiento.
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Generalmente el Pl varia entre -3 y +7, mientras menor sea el valor, mayor sera la

susceptibilidad térmica del asfalto (Salazar-Cruz et. al, 2021).

Figura 2.7 Muestra para prueba de penetraciéon

2.3.2 Microscopia de fluorescencia

Se evalud la dispersion de las particulas del composito en el asfalto
colocando una gota de la mezcla asfaltica modificada en un porta muestra y
colocarla en el equipo Carl Zeiss Axiotech con una magnificacion de 20x, donde la
ausencia de fluorescencia indica una buena dispersion de las particulas (figura 2.8),
es decir, cuando la energia incide en la mezcla, las particulas de modificador
absorberan la energia, por lo tanto, esta propiedad dependera de la concentracion
de la cantidad de modificante adicionado (Colunga-Sanchez et. al, 2019).

Figura 2.8 Muestra para
prueba de fluorescencia
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2.4 Analisis térmico

La medicion de las propiedades térmicas del asfalto modificado se realizo
para determinar el desempefio que tiene el material cuando son sometidos a un
calentamiento, es decir, el comportamiento de la masa en funcién del tiempo y la
temperatura y de esta manera determinar la estabilidad térmica de los materiales y

la afectacion que tendria la adicion de las particulas.

2.4.1 Calorimetro Diferencial de Barrido (DSC) / Andlisis termogravimétrico (TGA)

Se evaluod la estabilidad térmica de los materiales por pérdida de peso
utiizando un Calorimetro Diferencial de Barrido en conjunto con el andlisis
termogravimétrico DSC/TGA, utilizando el equipo TA Instruments Q600 (figura 2.9)
analizando muestras de 10 =+ 2 mg usando charolas de platino, con un ambiente de

nitrogeno (100 mL/min) y una velocidad de calentamiento de 10 °C/min.

Figura 2.9 Calorimetro Diferencial de
Barrido en conjunto con el analisis
termogravimétrico DSC/TGA
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2.5 Analisis Reoldgico

Se evaluaron las propiedades reoldgicas midiendo el comportamiento
elastico y viscoso del material lo cual nos brindaran informacion sobre la resistencia

del asfalto y la resistencia a deformaciones permanentes.

2.5.1 Redmetro de Corte Dinamico (DSR)

Se determinaron los parametros de mdodulo complejo de corte (G*), médulo
elastico (G’), médulo viscoso (G”) y el angulo de fase (8) los cuales se midieron con
un reémetro de corte dinamico (DSR) utilizando el equipo TA Instruments modelo
Discovery HR-3 (figura 2.10). Primero se realiz6 un barrido de deformacion para
identificar la region linear viscoeléstica a una amplitud de 0 a 100%, a tres diferentes
frecuencias (0.1 rad/s, 10 rad/s y 300 rad/s) y a una temperatura baja y alta (52 y
82°C respectivamente), se tomo el valor de la deformacion justo antes de que la
grafica pierda la linealidad, es decir, el porcentaje de deformacion donde el material
se encuentra en la regién viscoelastica lineal en todas las velocidades y
temperaturas. Después se realizé un barrido de frecuencia de 0.1 rad/s a 250 rad/s
bajo una deformacion oscilatoria del 4% dentro de la zona viscoelastica lineal a un
rango de temperatura de 52 a 94°C a intervalos de 6°C para determinar los
parametros reoldgicos (Salazar-Cruz et. al, 2021).

La prueba para determinar el médulo complejo y el seno del angulo de fase
(G*/sin ) se llevé a cabo a una raz6n de 10 rad/s asociandolo con la velocidad del
trafico de 100 km/h. Donde el primero nos habla cobre la rigidez del asfalto, mientras
qgue el segundo nos da informacion sobre la resistencia del asfalto a las

deformaciones permanentes.
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Figura 2.10 Redmetro de corte dinamico (DSR) a) y monteo de la muestra b)

2.6 Analisis Estructural
e

Se analiz6 la estructura quimica en las mezclas asfélticas preparadas con los
dos diferentes tipos de particulas de cascara de ajo, tratadas y sin tratar, para

determinar los cambios quimicos de las muestras.

2.6.1 Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (ATR-FTIR)

Se determind el espectro FTIR (figura 2.11) para las particulas de ajo tratadas
guimicamente y sin tratar y para las mezclas asfalticas modificadas utilizando la
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herramienta més utilizada de espectroscopia ATR (Reflectancia total atenuada). Se
colocdé 10 mg de muestra en el FTIR y se sometié a 12 barridos dentro de un
intervalo de longitudes de onda de onda de 4000 a 600 cm™ tanto a las muestras

modificadas con particulas de ajo sin tratar como a las tratadas.

Figura 2.11 Espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR)
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Capitulo 3
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3. Resultados y Discusion

3.1 Propiedades fisicas convencionales

3.1.1 Viscosidad

La viscosidad es una propiedad que nos proporciona la resistencia que tiene
la mezcla asféltica al fluir cuando se le aplica una fuerza (Arabani y Tahami 2017).

Los resultados de la medicion de viscosidad dinamica se muestran en las figuras

3.1y 3.2 siendo los resultados de las mezclas modificadas con particulas de ajo sin
tratar y tratadas respectivamente.
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Figura 3.1 Viscosidad en cP de asfalto modificado con particulas de cascara de ajo sin tratar a 50 rpm

De acuerdo con los datos mostrados en las figuras, el limite inferior de la
viscosidad esta dado por el valor del blanco de un valor de 197.1 cp para una
temperatura de 135°C, 136 cp para la temperatura de 150°C y de 47.74 cp para una
temperatura de 180°C. Se puede apreciar para las muestras de asfalto modificados
con las cascaras de ajo sin tartar, la cual esta representada en la figura 3.1, las

concentraciones que sobresalen por sus valores mas altos son para las
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concentraciones AP1, AP5 y AP10, el cual va disminuyendo la viscosidad mientras
va aumentando la temperatura debido a que mientras la temperatura sea mas alta,

el asfalto tiende a fluir con mayor facilidad y dichas concentraciones son las Unicas

temperatura mas alta.
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Figura 3.2 Viscosidad en cP de asfalto modificado con particulas de cdscara de ajo tratadas a 50 rpm

Con respecto a las muestras modificadas con las cascaras de ajo tratadas,
representadas en la figura 3.2, muestran el mismo patrén que las no tratadas, es
decir, que las AM1, AM5 y AM10 son las muestras que tienen los valores de
viscosidad mas altos y sus viscosidades disminuyen conforme la temperatura va
aumentando, pero incluso en la temperatura mas alta son iguales o superiores a la
viscosidad del asfalto virgen.

En general, las dos particulas utilizadas como modificadores en el asfalto
superan el limite de viscosidad del blanco, pero los que mostraron los valores mas
altos para la viscosidad son para las particulas sin tratar. EI comportamiento que

presentan las muestras se puede explicar debido a como se va comportando las
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particulas de cascara de ajo como aditivo en el asfalto, mientras vaya aumentando
la concentracion de las particulas en el asfalto, le proporciona mayor resistencia al
asfalto de fluir cuando a este se le aplica un esfuerzo, en este caso la velocidad y
los resultados muestran, como con Arabani y Tahami (2017), quienes utilizaron
particulas de céscara de arroz, que al agregar las particulas de cascara de ajo

mejoran las propiedades del asfalto a altas temperaturas,

De acuerdo con Ameli et al. (2020) quienes usaron particulas de cdscara de
arroz y cenizas de carbon, si el valor de la viscosidad aumenta demasiado sera mas
dificil de manipular en el momento de la construccion, por lo tanto, no es viable tener
altos valores de viscosidad y los resultados reportados por Ameli et al. (2020) y col
tienen mayores valores de viscosidad, indicando que el uso de particulas de cascara
de ajo como modificador son superior a las cascaras de arroz y de carbon. Los
valores ideales indicados por Seidel y Haddock (2012) no deben ser superiores a
3000 cp por cuestiones ya mencionadas de manipulacion del asfalto al momento de
pavimentar. Tomando estos valores como base, los resultados entran dentro de los
lineamientos, por lo tanto, las viscosidades de las mezclas de asfalto modificadas

con cascara de ajo tanto tratadas como no tratadas son ideales para su uso.

3.1.2 Temperatura de reblandecimiento

La temperatura de reblandecimiento se determina por medio de la prueba
conocida como Ring and Ball. El incremento en la temperatura de reblandecimiento
del asfalto con respecto al virgen es deseable debido a que mientras mayor la
temperatura es indicativa que la mezcla asfaltica es menos susceptible a sufrir

deformaciones permanentes (Nciri et. al, 2018).

Los resultados de la temperatura de reblandecimiento del presente trabajo

de investigacion se encuentran en la figura 3.3
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Figura 3.3 Resultados de Ring and Ball para mezclas asfalticas modificadas con
particulas de cascara de ajo

Donde la temperatura de reblandecimiento correspondiente al blanco es de
53.5°C la cual esta representada con la barra de color amarillo y es considerada
como el limite inferior para que las mezclas asfalticas modificadas tengan un cambio
positivo. Analizando las temperaturas de las mezclas preparadas todas ellas tienen

una temperatura de reblandecimiento superior al blanco.

Las mezclas modificadas con las cascaras de ajo sin tratar se representan
con las barras de color azul, mientas las modificadas con las cascaras de ajo

tratadas con la barra de color verde.

Para las mezclas con cascara de ajo puras se observa que los mejores
resultados de la temperatura de reblandecimiento son para las muestras AP1, AP5
y AP10 y las mezclas se comportan de manera analoga para las modificadas con
las cascaras de ajo tratadas, los resultados mas altos se obtienen para las mezclas
AM1, AM5 y AM10, pero son inferiores a las temperaturas de las cascaras de ajo
sin tratar. La tendencia del comportamiento que muestran los resultados de la
prueba de Ring and Ball son analogos a los obtenidos por la prueba viscosidad
debido a que estos dos parametros son interdependientes (Lv et al., 2020), por lo

que, para ambos resultados de las dos diferentes particulas, la concentracién inicial
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tiene un valor maximo el cual comienza a disminuir al aumentar la concentracién del

aditivo.

Esta tendencia de disminuir la temperatura de reblandecimiento acorde al
aumento de concentracion del agregado se explica por medio del momento de la
preparacion de la muestra. A una concentracion mayor de 5% al momento de
incorporar el modificante, la mezcla asfaltica comenzé a presentar la formacion de
burbujas, relacionado con la muestra, a pesar de que las particulas estaban secas,
una posibilidad es que tienen capacidad de absorber humedad, la cual ha ocurrido
en diferentes trabajos de investigacion por ejemplo con Pérez et. al (2019) que, al
agregar desecho industrial de eucalipto como aditivo del asfalto, la formacién de
burbujas comenzé a presentarse el cual complico el manejo de la mezcla que

repercute en una menor adhesién del agregado en la mezcla asfaltica.

Con respecto a las muestras con cascaras de ajo tratadas quimicamente con
una solucion de sosa a 1 M, los resultados menos favorables que muestran son
debido a que la solucién de sosa elimind la region amorfa de la estructura de la
cascara de ajo (Kabir et al., 2012). Esto afecté de manera negativa la particula
reduciendo su dureza debido a una alcalinizacion por el tratamiento que recibieron
las particulas de ajo tratadas. Para comprobarlo se midié el pH del licor del filtrado
y ultimo lavado del tratamiento quimico y resulté en 11.8 y 9.5 respectivamente. En
consecuencia, hay una disminucion de 4.5°C unidades en la temperatura de
reblandecimiento de la mezcla modificada con la particula de cascara de ajo tratada
con mejor resultado contra la mezcla modificada con cascara de ajo sin tratar (El
Mechtali et al., 2012).

De acuerdo con los resultados reportados por (Igbal et. al, 2020) donde
compararon la modificacion del asfalto utilizando PET y azufre, muestran que, al ir
aumentando a partir de 2% la concentracién de azufre en las mezclas de asfalto, la
temperatura de reblandecimiento decrece debido a que el azufre vuelve més blando
el material, lo cual se asemeja al comportamiento que se reportan en el actual
trabajo, la cascara de ajo contiene proporcion de azufre del 0.09%. Aunque el

contenido de azufre es bajo, al ir aumentando el volumen de particula de cascara
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de ajo en la mezcla aumentando la relacion del azufre con respecto al asfalto, por

lo tanto, le brinda suavidad al asfalto.

Los resultados mostrados en el presente proyecto muestran temperaturas de
reblandecimiento superiores a trabajos de investigacion reportados utilizando
particulas de cascara de arroz (Arabani y Tahami, 2017) donde ellos reportan una
temperatura de 61.5°C utilizando 20% de cascara de arroz, asi como el reportado
por (NCiri et. al, 2018) donde utilizaron cdscara de ostras como modificador siendo
el de 15% la mezcla que tiene la mayor temperatura de 60.5°C, por lo tanto, es
altamente viable utilizar particulas de cascara de ajo debido a que la mezcla AP1
presenta mejores resultados, demostrando que solo se necesita muy poca cantidad

de modificador para mejorar la temperatura de reblandecimiento del asfalto.

De igual manera, las mezclas preparadas con la particula tratada de cascara
de ajo muestra temperaturas superiores de 53.5°C correspondiente al asfalto virgen,
excepto AM3, pero por referencia no existe investigaciones realizadas con
modificadores agricolas modificados quimicamente, sin embargo, de acuerdo con
los resultados expuestos, no superan al modificador sin tratar, o cual es positivo
debido a que no se requeriria agregar un proceso adicional el cual involucra mayor

cantidad materia prima y por consiguiente mayores costos para modificar al asfalto.

3.1.3 Estabilidad de almacenamiento

La prueba de separacion de fases comprueba la afinidad del aditivo que se
esta agregando con el asfalto. Lo que se determina es la temperatura de
reblandecimiento por medio de la prueba de Ring and Ball después de someter a la
mezcla a un choque de temperatura de una muy caliente (163°C) a una muy fria (-
7°C). Dicho cambio de temperatura provocara que la mezcla tienda a separarse si

el aditivo no se homogenizo6 totalmente con el asfalto.

Los resultados de la prueba de separacion de fases se encuentran en la

siguiente figura 3.4. Para las mezclas asfalticas con cascara de ajo sin tratar AP1,
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Diferencia de Temperatura [°C]

AP2 y AP6 la diferencia de temperaturas se encuentra por debajo del limite e incluso
estan por debajo del asfalto virgen, lo cual indica que a esas concentraciones hay
mayor afinidad entre el aditivo y el asfalto.

Para las mezclas con cascaras de ajo modificadas AM2, AM3, AM4 y AM5
son las que entran por debajo del criterio. Por el contrario, las mezclas con cascara
de ajo sin tratar que salen del limite son AP3, AP4, AP5, AP8 y AP10 siendo la
ltima la mezcla con mayor diferencia entre todas, y para las mezclas modificadas
con las céscaras de ajo tratadas son AM1, AM6, AM8 y AM10 las concentraciones
gue estan por arriba del limite.
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Figura 3.4 Resultados de separacion de fase de mezclas asfalticas modificadas con
particulas de cdscara de ajo

La figura 3.4 muestra un comportamiento homélogo a las pruebas anteriores,
es decir, un comportamiento tipo campana, donde una vez alcanzada la minima

diferencia comienza a subir y retoma a decrecer a cierta concentracion.

El comportamiento que muestran los resultados de mas concentracion del
aditivo ocasiona una pérdida de estabilidad en la mezcla reflejandose en un
incremento en la diferencia de temperaturas como lo reportado en Fareed et. al

(2020), la causa de dicho incremento en la diferencia de temperaturas es debido a
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que mientras mas particulas se agreguen conlleva a un aumento del area superficial
y el aditivo toma el comportamiento de un aglomerado lo cual afecta a su estabilidad

de almacenamiento.

Siendo la mezcla AP1 el que mostréo los mejores resultados con una
diferencia de 1.5°C el cual es mejor con respecto a resultados reportados por
Rivera-Armenta et. al (2020) donde la mejor mezcla modificada con particulas de
pluma de pollo fue proporcionada por una concentracion del 2% con un valor de >=
1°C, lo cual el proyecto actual resulta més conveniente debido a que con tan solo
1% de las cascaras de ajo sin tratar se tiene una excelente estabilidad de
almacenamiento del asfalto. De igual manera un trabajo de investigaciéon donde
utilizaron particulas de cascara de arroz por Fareed et. al (2020), la mezcla del 2%
de concentracion mostr6 un resultado del 0.7°C el cual es un valor
aproximadamente de la mitad del mostrado en este trabajo, sin embargo, como se
menciono, la ventaja del presente proyecto es considerar que se requiere de una
cantidad mucho menor de biomasa para conseguir una buena estabilidad lo cual va
ligado con menor uso de materia prima, por lo tanto se recomienda tomar como
maximo una concentracién de 1% en peso de la particula de cascara de ajo como

modificador.

3.1.4 Penetracion

La prueba de penetracién nos provee informacion sobre la resistencia que
tiene la mezcla asfaltica y los resultados se muestran en la figura 3.5, asi como los
resultados del indice de penetracion mostrados en la tabla 3.1. En la prueba de
penetracion, el resultado del blanco de 42.28 mm y se toma como el limite maximo
de penetracion para las muestras porque es necesario que mientras sea menor el
valor de la penetracion con respecto al blanco, mayor seré la resistencia. De igual
forma que en las pruebas previamente detalladas, los resultados muestran un

comportamiento similar a la temperatura de reblandecimiento, donde crecen,
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alcanzan un valor maximo para posteriormente decrecer, la similitud entre las

pruebas es debido a que las pruebas fisicas estan relacionadas entre si.

Las mezclas asfalticas modificadas con cascaras de ajo sin modificar de AP1
y AP5 muestran los menores resultados siendo la mezcla AP1 la que mostro el
menor resultado entre todas las mezclas preparadas, mientras para las mezclas
modificadas con cascara de ajo tratadas fueron las AM8 y AM10, sin embargo, se
encuentran por arriba de la mostrada por AP1. Todas las muestras se encuentran
por debajo del limite, infiriendo que la adicion de particulas de cascara de ajo es un
buen aditivo para mejorar la resistencia del asfalto, siendo las mezclas no tratadas
las que presentando una mejora ocasionando que al agregar las particulas de ajo
al asfalto lo vuelven mas resistente y permite que la mezcla sea mas resistente a

las deformaciones permanentes (Ameli et al., 2020).
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Figura 3.5 Resultados de la prueba de penetracién

De acuerdo con los resultados mostrados en el presente trabajo y
comparandolos con los resultados reportados por Ameli et al. (2020) donde

utilizaron cascaras de arroz y residuos de carbén y mostraron resultados por arriba
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del valor de 40 (0.1 mm) donde su mejor resultado lo mostré la adicién de cascara
de arroz, pero es mayor al reportado por el presente proyecto (particulas de cascara
de ajo). Asi como el reportado por Fareed et. al (2020) donde utilizaron como
modificador particulas de residuos agricolas del arroz, azucar y paja, donde los
resultados estan entre el 47 y 60, siendo la mezcla preparada con el 4% de
particulas de paja el mejor resultado. Por lo tanto, se demuestra que utilizar
desperdicios agricolas provee de mejores resultados en la modificacion de asfaltos
y en este caso las particulas de cdscara de ajo sin tratar el que da mayor resistencia
al asfalto.

_ 1952 — 500 log(PEN) — 20 * SP

pl=—— —_°~ -~ ~ - . 1
50 log(PEN) — SP — 120 @

El indice de penetracion nos indica la sensibilidad del asfalto a la temperatura
y se calcula por medio de la férmula 1 que relaciona a la temperatura de
reblandecimiento (SP), asi como el pardmetro de penetracion (PEN). El rango de
los valores es desde -3 y +7 para aplicaciones de pavimento siendo el valor mas
pequefio un indicativo de ser mas sensible a la temperatura (Salazar-Cruz et. al,
2020) y para una aplicacion en construccién de carreteras, los valores del Pl deben
oscilar entre -2 y +2 (Igbal et. al, 2020).

Tabla 3.1 Resultados del indice de penetracion del asfalto modificado

Modificacion SP (°C) PEN (0.1 mm) Pl |

AV 53.5 42.28 0.7477
AM1 60.5 34.26 0.2447
AM2 58.5 38.4 0.1024
AM3 525 38.86 11,1529
AM4 55 36.66 0.7222
AMS5 56 34.74 10.6223
AM6 54.5 37.36 -0.7905
AMS 56 33.38 -0.7038
AM10 56.5 33.12 -0.6165
AP1 65 28.64 0.6820
AP2 58 34.68 0.2174
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AP3 55.5 39.06 -0.4810

AP4 56.5 36.08 -0.4397
APS 57.5 30.4 -0.5860
APG6 54 35.74 -0.9905
AP8 57.5 34.12 -0.3520
AP10 56 36.12 -0.5415

De acuerdo con los resultados mostrados en la tabla, todas las mezclas
entran en el rango para su aplicacion en carreteras pavimentadas, sin embargo, la
mezcla que resulta con el valor mas pequefio del IP corresponde a la mezcla AM3,
siendo inferior al valor del blanco, dicha mezcla ha mostrado los resultados menos
deseables para el asfalto y el valor mas alto corresponde para la mezcla AP1,
confirmando que dicha concentracion es la que tiene mayor estabilidad térmica y es

menos propensa a sufrir deformaciones permanentes.

En general, los resultados con los valores mas pequefios corresponden para
las mezclas asfalticas modificadas con cascaras de ajo tratadas, por lo tanto, dicha
modificacién quimica de la particula se reduce 0.17 unidades, de tal modo es
sensible al asfalto modificado con respecto a las cascaras de ajo no tratadas.

Los resultados mostrados indican que la cascara de ajo es un material que
se utiliza como modificador de asfaltos mejor que el simplemente agregar materiales
inorganicos como el trabajo de investigacion realizado por Igbal et. al (2020), donde
utilizaron como modificadores el polietileno y el azufre puro, y mostrando resultados
de indice de penetracion del -1.8 al -1.4 los cuales son inferiores a los obtenidos en

el presente trabajo de investigacion.

3.2 Microscopia de fluorescencia
I EEEEEE——————————————————————————

La microscopia de fluorescencia se lleva a cabo para determinar si el aditivo

se dispersa de manera homogénea en el asfalto, las micrografias de las mezclas
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asfalticas modificadas se muestran en la tabla 3.2 y 3.3 donde las zonas
fluorescentes representan la concentracion del aditivo y la zona oscura representa
la base de asfalto, por lo tanto, mientras la distribucion del modificador sea
homogénea la micrografia mostrard menos puntos de concentraciones de
fluorescencia. La muestra del blanco presenta una dispersion homogénea con
ligeros puntos de polimero y para el resto de las micrografias se muestran en
general una buena dispersion del aditivo en el asfalto. Entre las mezclas de AM1y
AP1 la primera presenta pequefas partes sin dispersar en comparacion con la

segunda, la cual muestra una dispersiébn homogénea.

Para las mezclas de concentracion AM2, AP2, AM3 y AP3 las micrografias
muestran buena homogeneidad con presencia de ligeros puntos del aditivo sin
mezclar. Las mezclas AM4 y AP4 presentan buena dispersidén con ligeros puntos
del modificador sin mezclar, mostrando una mejor dispersion el de cascara de ajo
puro. La micrografia AM5 es la mezcla que muestra menor dispersion homogénea
mostrando puntos fluorescentes de mayor tamafio, donde AP5 muestra una mejor

dispersion del modificante en el asfalto.

Tabla 3.2 Micrografias de fluorescencia 20x de mezclas de asfalto con particulas de cascaras de ajo sin tratar

AV AP1 AP2
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AP3 AP4 APS5

Tabla 3.3 Micrografias de fluorescencia 20x de mezclas de asfalto con particulas de cascaras de ajo tratadas

AV AM1 AM2
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AM3 AM4 AM5

AM6 AMS8 AM10

La micrografia de AM6 muestra diversos puntos negros de asfalto y en ciertas
zonas se observan figuras amorfas. Las muestras AP8 y AP10 muestras una buena
dispersidbn homogénea del aditivo en la mezcla de asfalto y AM8 junto con AM10
muestra buena dispersion son ligeros puntos de las cascaras de ajo sin mezclar,
indicando que a mayor concentracion se presentan mayor cantidad de puntos que
no alcanzaron a mezclarse completamente, y a pesar que siguen dando buena
dispersion es recomendable no llegar a tales cantidades para evitar la aglomeracion
del aditivo (Martinez-Anzuares et. al, 2019).

Las micrografias muestran una buena dispersion lo que indica las particulas
de cascara de ajo tiene buena compatibilidad con el asfalto a esas bajas
concentraciones y qué a grandes concentraciones la cascara de ajo comienza a

aglomerarse debido a la falta de afinidad con la fraccién de maltenos y las fracciones
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polares e incluso, y como se ha mencionado, no es recomendable superar el limite
de concentracion para evitar problemas de estabilidad (Martinez-Anzuares et al.,
2019).

En comparacion con el empleo de otros materiales de desecho utilizados
como modificadores, las micrografias que muestran las mezclas asfalticas
modificadas con cascaras de ajo muestran mejor dispersion que las utilizadas por

Colunga-Martincez et. al (2019) donde usaron particulas de pluma de pollo.

3.3 Analisis térmico
S

Es de gran importancia determinar la estabilidad térmica de un material que
su aplicacion principal es su exposicion a la intemperie donde permanecera

expuesto a cambios climaticos y a extremas temperaturas.

La estabilidad térmica de las mezclas asfalticas modificadas se analizara por
medio de la determinacién de la descomposicion del material a altas temperaturas.
Por medio de la técnica del TGA se medir4 la relacién entre la masa y la
temperatura, es decir, por medio del porcentaje de la pérdida de peso, asi como

también analizando la derivada de la pérdida de peso.

Se analizaron los termogramas obtenidos con la técnica TGA, de las mezclas
asfélticas AP1, AP5, AP10, AM1, AM5 y AM10 comparandolas contra la muestra
del blanco AV, debido a que a se ha observado a estas concentraciones de acuerdo
con las pruebas fisicas ya presentadas, un cambio con respecto al resto de las
concentraciones ya que permanecen muy similares y no hay mucha variacion entre
ellas. Los termogramas de las mezclas asfalticas modificadas con las particulas de
cascara de ajo sin tratar y tratadas se observan en las figuras 3.6 y 3.7,

respectivamente.

En las figuras 3.6 y 3.7 se observa que las mezclas mantienen una
estabilidad térmica hasta los 250°C, a partir de esa temperatura comienzan a sufrir

una pérdida de peso, especificamente entre la temperatura de 250°C y 450°C. Se
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ha reportado que a ese intervalo de temperaturas corresponde a la degradacién de
la fraccion ligera del asfalto, es decir, de los aceites de los asfaltenos (saturados y
aromaticos) del asfalto (Nciri et. al, 2018). Después se muestra que las mezclas
sufren una acelerada pérdida de peso comprendida entre 450°C y 500°C es debido
a la fraccion pesada del asfalto (Lv et. al 2021) y dejando un residuo del 20% a partir

del 500°C que corresponden al asfalto carbonizado.

La figura 3.7, representa las mezclas preparadas con las particulas de
cascara de ajo tratadas, las cuales tienen el mismo comportamiento a las particulas
de ajo sin tratar que corresponde a la figura 3.6. La mezcla AM5 presenta levemente
mayor estabilidad térmica con respecto al resto de las mezclas y AM10 con una

menor estabilidad térmica.

Otro parametro importante en el analisis térmico es la determinacion de la
derivada de la pérdida de peso (DTG), el dato del punto maximo nos brinda la

temperatura a la cual ocurre la méxima pérdida de peso.
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Figura 3.6 SDT (DSC/TGA) termogramas de las mezclas asfalticas modificadas con particulas de cascara de ajo sin tratar
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Figura 3.7 SDT (DSC/TGA) termogramas de las mezclas asfalticas modificadas con particulas de cascara de ajo tratadas

En las figuras 3.8 y 3.9 se presenta el DTG de las mezclas modificadas con
particulas de cascara de ajo sin tratar y tratadas, respectivamente. La temperatura
de mayor pérdida de peso es a 455°C para AV, el cual es la misma para las demas

muestras.

En ambas figuras se muestra el DTG de la particula de cascara de ajo la cual
tiene dos etapas de pérdida de peso, la primera etapa ocurre en la temperatura de
230°C y la segunda etapa, la cual ocurre la mayor pérdida de peso, corresponde a
la temperatura de 336°C. Se ha reportado que el primer proceso corresponde a la
hemicelulosa y pectina, mientras que el segundo corresponde a la degradacion de
la celulosa presente en la cascara de ajo (El Mechtali et al. 2015). Todas las mezclas
presentan estos procesos de manera apenas perceptible, sin embargo, es la mezcla
AP10 quien presenta notoriamente dichos picos indicando que esta presente la

particula de cascara de ajo sin alterar la composicion de la mezcla asfaltica.
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Figura 3.8 Derivada de la pérdida de peso de las mezclas asfalticas modificadas con particulas de cascara de ajo sin tratar
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Figura 3.9 Derivada de la pérdida de peso de las mezclas asfalticas modificadas con particulas de cascara de ajo tratadas
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Los termogramas tienen picos similares a los mostrados en asfaltos
modificados con SBS y pluma de pollo por Colunga-Martinez et. al, (2019) con un
residuo del 14%, asi como las mostradas en otro trabajo de investigacion por Lv et.
al (2021), donde el asfalto lo modifican con hule y lucobit, los cuales son materiales
sintéticos, demostrando que la cascara de ajo es capaz de brindar las mismas
condiciones de estabilidad térmica que otros materiales de desecho y los materiales

sintéticos que se usan normalmente como modificadores de asfalto.

Comparando las mezclas asfélticas con cascara de ajo sin tratar y tratadas
son las dltimas quienes es menos presente el pico correspondiente a la presencia
de celulosa, indicando que el tratamiento quimico si reduce el contenido sin
modificarlo. Asi se comprueba lo establecido en la técnica de Ring and ball, el
tratamiento quimico esta ocasionando un proceso de alcalinizacion, donde se
degrada la fibra afectando negativamente sus propiedades (Aziz y Ansell, 2004).
Con respecto al asfalto virgen y con las mezclas asfalticas modificadas, presentan
los mismos procesos de degradacién, por lo tanto, a falta de la aparicion de otro
pico se puede afirmar que las particulas de cascara de ajo estan dispersas en el

asfalto sin generar alguna fuerza fuera de lo fisico.

3.4 Reologia
-

Las propiedades reoldgicas se determinaron por medio del médulo complejo
y tan & y se evalla el comportamiento viscoelastico que experimenta las mezclas
asfalticas modificadas. EI médulo complejo es la resistencia del asfalto modificado
a deformarse por esfuerzos de corte repetidos, mientras que el angulo de fase (9)
es el desfase que hay entre el esfuerzo cortante aplicado y la deformacion de corte
resultante durante el ensayo. Un material que experimente un comportamiento
totalmente elastico resulta en un angulo de fase de 0°, mientras que uno que es
totalmente viscoso presenta un angulo de fase de 90°. Por lo tanto, el modulo
complejo y el angulo de fase se usan para predecir la resistencia al ahuellamiento y

al agrietamiento por fatiga (Castro et. al, 2016).
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Los resultados obtenidos del médulo complejo y tan & se multiplicaron por un
valor, llamado como coeficiente de trasposicion, para la elaboracion de sus curvas
maestras. Se tomd como referencia la primera curva, la cual corresponde a la
temperatura de 52°C y se muestran en las figuras 3.10, 3.11, 3.12 y 3.13. Se
representaran en las graficas el comportamiento reoldgico de las mezclas de AP1,
AP5, AP10, AM1, AM5 y AM10 para su comparacion debido a que dichas mezclas

han mostrado los mejores resultados en el resto de las pruebas realizadas.

Las curvas maestras de las mezclas asfélticas se determinaron para evaluar
el comportamiento reoldgico en la zona viscoelastica lineal (LVR). Para elaborar la
curva maestra se somete la muestra a un barrido de frecuencia donde se miden las
propiedades reoldgicas, en este caso el médulo complejo y el angulo de fase. Dicho
procedimiento se aplica como un método rapido y facil para conocer la respuesta
de la mezcla asfaltica para su analisis en el desempefio como pavimento (Maharaj
et al., 2019).
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Figura 3.10 Curva Maestra de Mddulo Complejo
Asfalto modificado con particulas de Cascara de ajo sin tratar
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Figura 3.11 Curva Maestra de Mdédulo Complejo
Asfalto modificado con particulas de Cascara de ajo tratado

De acuerdo con la curva maestra del médulo complejo de las mezclas de
asfalto modificado con céscara de ajo puro representada en la figura 3.10, las tres
mezclas estan por encima del asfalto sin modificar, lo que implica que la cascara de
ajo mejora las propiedades reolégicas del asfalto. Al aumentar la frecuencia, el valor
del médulo complejo aumenta para las tres mezclas lo que indica que le brinda
mayor rigidez y mejora su resistencia al ahuellamiento al asalto virgen (Maharej et.
al, 2019).

La muestra AP10 es superior a la AP1 y AP5 tanto a alta frecuencia angular
de 250 rad/s y temperatura de 52°C, asi como a baja frecuencia angular de 0.1 rad/s
a una alta temperatura de 88°C. Sin embargo, la diferencia entre ellas es apenas
notable graficamente cuando va aumentando la temperatura y disminuyendo la
frecuencia angular. El valor mas alto del modulo complejo de las mezclas AP1ly
AP10 es de 496533 Pa y 726753 Pa respectivamente y en la minima es de 7.2 Pa
y 9.4 Pa respectivamente, por lo tanto, cuando aumenta la concentracién es el valor
del modulo complejo. Las mezclas con particulas modificadas estan por debajo de
los valores de las mezclas modificadas con particulas de ajo sin tratar, a 250 rad/s
AM10 tiene un valor de 608745 Pa y AM1 de 496533 Pa y a 0.1 rad/s la mezcla
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AML1 tiene el valor mayor del médulo complejo de 7.2 Pa y la menor es AM5 de 6
Pa. El hecho que los valores entre las mezclas a diferentes concentraciones no
varien mucho implica que el asfalto modificado con cascara de ajo con un tamafio
de particula de 177 micras brinda una buena area superficial la cual es capaz de
fortalecer los enlaces del asfalto mejorando el médulo complejo con respecto al

asfalto virgen incluso para una concentracion de 1% de cascara de ajo.

El comportamiento de las mezclas de asfalto del presente trabajo son
similares al trabajo de investigacion realizado por Fareed et al. (2020), donde
utilizaron nano particulas de desechos agricolas de cenizas de cascara de arroz,
bagazo de cafia de azUcar y cenizas de paja de trigo como modificador de asfalto
quienes al aumentar el porcentaje de concentracion del modificador superior al 4%
comenzaba a disminuir el moédulo complejo y sus resultados son similares a los
expuestos en el presente trabajo, y son superiores a los encontrados por Maharaj
et al. 2019 quienes utilizaron fibras de coco como modificador a diferentes
longitudes y la cascara de ajo a 1% es notablemente superior a excepcion del 8%
de fibra de coco.

La curva maestra de la tangente del &ngulo de fase (tan d) de las mezclas
preparadas se presentan en las figuras 3.12 y 3.13, donde se muestran los
resultados de las cascaras de ajo sin tratar y tratadas respectivamente y nos brinda
informacion sobre la naturaleza viscoelastica del asfalto la cual esta representada

con la formula (2).

Donde la G” representa el componente viscoso y la G’ representa el
componente elastico, por lo tanto, mientras el valor de tan & se acerque més al 0
supone que la mezcla asfaltica tiende mas al comportamiento elastico, es decir, nos
da informacion sobre la dureza del material, mientras que a valores muy altos
representa un comportamiento mas viscoso el cual esta ligado con el movimiento

de los grupos y las cadenas de las moléculas (El Mechtali et al., 2015).
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De acuerdo con la figura 3.12, las muestras estan por debajo del asfalto
virgen, es decir, los mejores valores de tan & disminuye 0.48, 0.37 y 0.42 unidades
para AP1, AP5 y AP10 respectivamente contra el asfalto virgen, por lo tanto, hay
una mejora en la recuperacion eléstica del material. Para las mezclas tratadas que
se observan en la figura 3.13, los mejores valores de tan & disminuye 0.48, 0.53 y
0.28 para AM1, AM5 y AM10 respectivamente. En todas las mezclas a una
temperatura mayor de 82°C alrededor de frecuencias menores a 1.58 rad/s el tan &
supera el valor del asfalto virgen, reflejandose el componente viscoso. Los
resultados muestran que la concentracion que refleja los mejores resultados es la
de 1% y mientras va aumentando la concentracion la mezcla se comporta mas de
una manera viscosa como se ha venido comportando a lo largo de las pruebas, lo

cual es debido a que se comienza a aglomerar las particulas.

Los dos tipos de particulas muestran un comportamiento muy similar, casi
idénticas, donde se observa un cambio es a bajas velocidades, debido a que va
aumentando la tan 9, lo que implica una disminucién en su naturaleza elastica, la
cual se ve levemente mejor para las mezclas modificadas con particulas de
cascaras de ajo tratadas, atribuyéndose al tratamiento quimico que se les dio a las
particulas para remover los grupos hidroxilos, la cual nos indica que la particula de
cascara de ajo es altamente cristalina por lo tanto, es menos sensible al tratamiento
(Aziz, Ansell, 2004).

En comparacion con otros materiales utilizados como modificadores de
asfaltos como el realizado por Fareed et al. (2020), donde usaron desechos
agricolas, tienen resultados que oscila entre 50 y 100 grados, mientras que los
reportados en este trabajo estan por debajo de 2 grados. Eso demuestra que la
cascara de ajo es un material que mejora las propiedades reoldgicas del asfalto
incluso entre otros materiales de desecho, aunado con la baja concentracion de

cascara de ajo que se debe utilizar para obtener el mejor comportamiento.
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Figura 3.13 Curva maestra Tand
Asfalto modificado con particulas de cascara de ajo tratado
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Otro pardmetro que es vital su andlisis para las mezclas asfélticas de acuerdo
con los criterios de SHRP (Strategic Highway Research Program) es el factor de
ahuellamiento y se determina a la temperatura en la cual el parametro de G*/sin &
es igual a 1kPa a una frecuencia de oscilacion de 10 rad/s el cual esta asociado con
la velocidad de carretera de 100 km/h, dicha temperatura se conoce como la
temperatura de falla (Colunga-Martinez et al.,, 2019). La temperatura de falla
demuestra la resistencia que tiene el asfalto modificado a deformaciones
permanentes a altas temperaturas, por lo tanto, mientras mayor sea la temperatura,
mayor resistente sera el asfalto. Los resultados se muestran en la siguiente figura
3.14.
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Figura 3.14 Determinacion de la temperatura de falla (1 kPa)

Los resultados de la temperatura de falla de las mezclas preparadas estan
por encima del asfalto virgen, pero los mejores valores corresponden a las
concentraciones de AP1, AP5, AP10, AM1, AM5 y AM10, siendo la muestra AP1 el
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que muestra la temperatura mas alta de 89°C. Se aprecia en la figura 3.14 que
mientras va aumentando la concentracion de particulas de ajo, la temperatura de

falla va disminuyendo debido a que el aditivo vuelve mas suave al asfalto.

Con respecto a otros materiales, la temperatura de falla obtenida en este
proyecto es superior al utilizado por Salazar-Cruz et al. (2021) donde utilizaron al
sargazo como modificador con una temperatura de 81.4°C, y al utilizado por Igbal
et al. (2020), quienes utilizaron PET y azufre como modificadores con unas
temperaturas de 70°C y 71.5°C respectivamente.

Para Lv et al. (2020) quienes utilizaron particulas de caparazén de cangrejo
tienen una temperatura de falla de alrededor de 70°C, por lo tanto, las particulas de
cascara de ajo es un material eficiente para mejorar la temperatura de falla del
asfalto incluso en comparacién con otros materiales de desecho y contra otros

polimeros comunes.

3.5 Anadlisis estructural
T

La estructura quimica de las particulas sin tratar y tratadas quimicamente
(figura 3.15) y de las mezclas asfalticas modificadas fueron analizadas por medio
del FTIR-ATR y los espectros de las mezclas se muestran en la figura 3.16 y 3.17
donde se muestran los resultados de las mezclas asfalticas modificadas de AP1,
AP5, AP10, AM1, AM5 y AM10.

En la figura 3.15 se observa el espectro de las particulas de cascara de ajo
sin tratar y tratadas con NaOH a 1 M, los picos en una longitud de onda de 3433
cm?y 3410 cm corresponden a la vibracién de estiramiento de los enlaces OH
relacionados a la humedad de las muestras. El pico 2922 cm™ estd asociado
vibracion de estiramiento del CH y CH2 de la celulosa y la hemicelulosa. El
tratamiento quimico de NaOH provoca la desaparicion del pico 1741 cm™? que
corresponde al carbonyl C=0 de la hemicelulosa (El Mecthali et al., 2015). El pico

gue se encuentra a una longitud de onda de1639 corresponde a compuestos de
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Transmitancia
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nitrégeno mientras que los picos a 1425 cmy a 1328 cm™ corresponde a la flexién
del OH y a la vibracién del CH de la celulosa (Zayed et al., 2022) y el pico 895 cm™
incrementa en la particula tratada y se atribuye a la flexion simétrica en el plano del
CH:2 correspondiente a la zona amorfa de la celulosa (Hospodarova et al., 2018). La
desaparicion del pico 1261 cm en la particula tratada esta asociado a la vibracion
de estiramiento del C-O del grupo acetil de la lignina y la hemicelulosa (El Mechtali
et al., 2015). El pico a 1023 cm corresponde al enlace S=0O (Barreto et al., 2017)
(El Mechtali et al., 2015). Por lo tanto, el tratamiento quimico eliminé la hemicelulosa
y la lignina de la particula de cascara de ajo.

PARTICULAS DE AJO SIN TRATAMIENTO

hZEW 52cm-1
1328 32cm-1
143541cm1

292283cm-1 1741.43cm4

1639.13cm-1

1023 7Zem-1
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Figura 3.15Espectro FTIR de las particulas de ajo sintratamientoy con tratamiento NaOH a 1 M.

En la figura 3.16 se observa el espectro de las muestras AP1, AP5 y AP10
con respecto al asfalto virgen. El asfalto virgen muestra picos en el 2919 cmy 2850
cm-* corresponden al estiramiento del enlace alifatico C-H alcano y el pico 1598 cm-
1 corresponde al estiramiento del enlace aromatico C=C. Los picos 1455 cm, 1375

cm?, 804 cm?y 722 cm™ corresponden a la flexién del enlace alifatico metileno -
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Transmitancia

CHz, la flexion del enlace metilo C-CHs, al aromatico 1,3-disusbituido y a las
cadenas largas de alifaticos respectivamente. El pico correspondiente al 1028 cm
comprende al estiramiento del enlace del grupo sulféxido S=0 (Igbal et al., 2020)
(Zofka, Yut, 2012).
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Figura 3.16 Espectro FTIR de muestras AV, AP1, AP5 y AP10
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Al observar los espectros del asfalto modificado tanto para las particulas de
cascara de ajo tratadas y sin tratar, no hay cambios considerables ni la formacién
de nuevos picos, la intensidad de los picos puede variar pero el rango de los grupos
funcionales se mantiene igual, aunque en las muestras 1% y 5% tanto tratadas
como sin tratar se observa un desplazamiento de la sefial del enlace sulfoxido
debido a fuerzas fisicas, por lo tanto, la modificacion de la mezcla asféltica con la
cascara de ajo tratada y sin tratar es de naturaleza fisica debido a que no cambia

Su estructura quimica.

3.6 Otros modificadores
I EEEEEEEEE———

Los resultados de las pruebas fisicas convencionales, propiedades térmicas

y reologicas se compararan en la tabla 3.4:

Tabla 3.4 Resultados mezclas asfalticas modificadas con materiales residuales
Penetracion

~ - T _—
Autor y afo Modificador Reblandecimiento

Arabani y Tahami  Cascara de arroz

(2017) 20% - - 61.5 57.3 1.678 --
Colunga-Sanchez Pluma de pollo _
(2019) 2% 450 64 28 0.462 92
Bagazo de cafia -
6% - - 52.5 55 0.366 68
Fareedetal, ~ Cascaradearroz - - 55 48 715
(2020) - 6% 0.120
Ceniza de paja de i
trigo -- -- 55 47 71
1% 0.169
Azufre
Igbal et al. 2% - - 45 88 -1.59 715
(2020) PE . - -
3% 46 50 1.60 70
Salazar-Cruz et al. Sargazo
(2021) 2 506 - - 76 30 221 87
Proyecto de Cascalrf;)de ao - 453 65 28.6 0.68 89
investigacion . .
Céscara de ajo NaOH 1M
2022 1% @1 hora 453 60.5 34.3 0.24 85
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Comparando los resultados del presente trabajo con respecto a otros autores
gue se muestran en la tabla 3.4, los valores de la cascara de ajo sin tratamiento
quimico estan dentro de los mejores tres resultados para todos los parametros
establecidos en la tabla. Los modificadores que muestran los mejores resultados es
la pluma de pollo en la temperatura de falla y el sargazo en la temperatura de
reblandecimiento. Por otra parte, la principal ventaja que tiene el presente trabajo
de investigacién es la concentracion del modificador, debido a que es el modificador
que tiene la menor concentracion, es decir, se obtienen excelentes propiedades del
asfalto a una concentracion de 1% de particula de cascara de ajo que es un

contenido demasiado bajo.

Como se muestra en la tabla 3.4, se han utilizado varios desechos agricolas
para modificar el asfalto, sin embargo, no se han realizado investigaciones donde
se utilice una particula tratada quimicamente. A pesar que los resultados utilizando
la cascara de ajo tratada quimicamente no arroja los mejores resultados, cabe hacer
mencidn que tiene muy buenos resultados sobreponiéndose a otros modificadores
como la cascara de arroz en penetracion, el bagazo de cafia, la ceniza de paja de

trigo, el azufre y el PE.
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Capitulo 4
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4. Conclusiones

El presente trabajo de investigacion busca determinar si las particulas de
cascara de ajo funcionan como un modificador de asfalto por medio del analisis de
sus propiedades fisicas, térmicas y reoldgicas. Se prepararon mezclas de asfalto
modificado a partir de la dosificacion de concentracion del 1% al 10% de la particula
de cascara de ajo, tanto sin tratar como tratadas quimicamente con hidroxido de
sodio al 1 M y en todas las pruebas realizadas se reportan cambios visibles en las
mezclas asfalticas modificadas con particulas de cascara de ajo sin tratar y tratadas

a la concentracion de 1%, 5% y 10%.

Segun los datos de viscosidad dinamica, AP1 y AP10 fueron las
concentraciones con el mayor valor de viscosidad, mejorando fluidez, pero sin llegar
a ser demasiado viscosas lo cual es bueno porque ayuda a su manipulacién al
momento de implementarse en la pavimentacion. Debido a que las viscosidades de
las muestras entre AP1 y AP10 son demasiado similares, la primera es la mejor

opcion debido a que el volumen es notablemente diferente.

Con los resultados obtenidos para la temperatura de reblandecimiento, la
mezcla AP1 presenta la temperatura mas alta antes de que el asfalto modificado
comience a suavizarse. De igual manera, los resultados obtenidos indican que, a
mayor concentracion de la particula, la temperatura de reblandecimiento decrece,
lo que significa que a altas concentraciones el aditivo comienza a comportarse como

un aglomerado.

La prueba de separacion de fases comprueba lo ya mencionado, a bajas
concentraciones, la diferencia de temperaturas esta dentro del intervalo aceptable,
habiendo una afinidad entre la particula de ajo y el asfalto a diferencia de las
mezclas preparadas a altas concentraciones. A altas concentraciones a partir del
3% la diferencia de temperaturas esta muy por encima de lo deseable, demostrando
gue a altas concentraciones de la particula de cascara de ajo, el modificador no es

compatible con el asfalto.
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La prueba de penetracion y el resultado del indice de penetracion sustentan
qgue a la concentracion de AP1 el asfalto modificado es perfectamente capaz de

resistir las deformaciones, volviendo al asfalto menos susceptible a la temperatura.

Las micrografias de fluorescencia muestran en general una buena dispersion
de las particulas de cascara de ajo sin tratar y tratadas en el asfalto, siendo las
mejores a bajas concentraciones. Por lo tanto, se asegura que no es recomendable
agregar mas del 1% de particula de céascara de ajo para evitar problemas de
inestabilidad y garantizar buenas propiedades fisicas.

A partir de los termogramas, la pérdida de masa que sufren las mezclas
asfalticas modificadas esta en un rango de temperaturas de 250°C a 500°C con un
residuo del 30%, infiriendo una buena estabilidad térmica para ambas particulas
utilizadas. De igual forma, hay una pérdida de peso a los 230°C y 336°C,
atribuyéndose a la hemicelulosa y celulosa contenida en el modificador.

Con las curvas maestras del modulo complejo y de la tand, se observa que
AP1 y AP10 tienen los valores mas altos de G*/sind y AP1 tiene los valores mas
bajos de tand, lo cual significa que predomina su componente elastico. De igual
manera, lo anterior se complementa con los resultados de la temperatura de falla,
donde APL1 tiene el mayor valor de 89°C. Gracias a estos resultados se corrobora

gue la mezcla AP1 es lo suficientemente rigida y elastica para evitar ahuellamientos.

En los espectros FTIR de las mezclas asfélticas modificadas con particulas
de cascara de ajo tratadas y sin tratar, aunque la intensidad de los picos varia
levemente debido al tratamiento quimico, se demuestra que no hay formacion de
nuevos grupos funcionales. Por lo tanto, no hay cambios en la estructura quimica
de las muestras asfalticas con respecto al asfalto virgen ni entre el uso de las

diferentes particulas.

En general los resultados de todas las pruebas realizadas mostraron que no
hay diferencias relevantes entre las particulas que sufrieron el tratamiento quimico,
incluso adn, se observa que las particulas sin tratar estan por encima de las que no

fueron modificadas quimicamente. Esto se debe a que el hidroxido de sodio, al
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remover la zona amorfa de las particulas, también afecté la zona cristalina,
disminuyendo la celulosa de la particula. Debido a estos resultados, se propone
investigar el uso de otro tratamiento quimico, asi como la variacion en la
concentracion de la solucién de hidréxido de sodio para seguir investigando en este
recurso de la modificaciébn quimica las particulas tratadas quimicamente como

posibles agentes modificantes de asfaltos que es algo no estudiado.

Evidentemente la concentracion que incrementa la rigidez del asfalto, mejora
el desempefio del asfalto a altas temperaturas, y brinda mayor resistencia a las
deformaciones y al ahuellamiento es la mezcla AP1. La razén que se atribuye
principalmente a los buenos resultados que presentd, a pesar de ser una
concentracion muy pequefia, es gracias al tamafio de particula que se utilizé (177
um). El tamafio de particula es muy importante debido, mientras mas pequefio es
el tamafio de particula, mayor es el area superficial. Se demostré que, a este tamafio
de particula, la dispersion de la particula de cascara de ajo es excelente de tal
manera que mejora las propiedades fisicas, térmicas y reoldgicas del asfalto. La
principal ventaja que tiene el emplear 1% de modificador al asfalto es el ahorro de
material aunado a que se ahorra energia y presupuesto evitando el proceso de

tratamiento quimico a la particula.
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