Corporacién para la Investigacion y Desarrollo en Asfaltos
en el Sector Transporte e Industrial

CORASFALTOS

Bucaramanga, Abril 8 de 2002 A-082-02

Sefiores
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
Atn: Sra. Alix Carmenza Céspedes de Vergel
Jefe de la Division de Nuevas Creaciones
Carrera 13 No. 27-00 Pisos 5° y 10°

Tel: 091-3341221

Fax: 091-2813125

Bogota

ASUNTO: Oficio 08730 /
Radicacion 01-213034
Tramite 002
Evento 001
Actuacion 430
Folios 002

Respetada Sefiora Céspedes:

En los resultados del examen de forma realizado por ustedes al documento de
solicitud de patente “Aditivo Asfaltico con propiedad de Aumentar la Resistencia al
envejecimiento”, presentado por la Corporacién para la Investigacién y Desarrollo
en asfaltos en el Sector Transporte e Industrial - CORASFALTOS:; nos indican, de
una manera muy general, la necesidad de reorganizar y hacer algunos ajustes en
cuanto puntos basicos del documento:

Capitulo descriptivo.

Capitulo reivindicatorio. '
Lugar de Constitucion de la Sociedad Solicitante.
Certificado de Existencia y Representacion Legal
El domicilio del Sefior Luis Enrique Sanabria.

OhON=

1.

@)

apitulo descriptivo.

a. Con respeto a definir claramente lo que se desea proteger: en la
parte de descripcion “Reivindicaciones” del documento, se hace
claridad suficiente sobre todas las caracteristicas del Aditivo
Asfaltico que se buscan cubrir con la patente.

b. Acerca de la indicacién del sector técnico en el cual tiene aplicacion
la invencion: la parte de descripcion “ Sector Técnico” explica que

UIS Sede Guatiguara Km. 2 Via al Refugio, Teléfonos: 7-6551395/99, Fax: 7-6550806, Piedecuesta, Colombia
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el area de aplicacién de invencion presente es la de los pavimentos,
particularmente dentro de los aditivos mejoradores de propiedades
asfalticos. Ademés se presentan los indicadores internacionales de
clases de invencion (C09D 145/00 195/00; CO8L. 095/00).

c. En cuando al estado de la técnica y sus desventaja: esto se explica
en la parte de descripcion “Estado de la técnica, Desventajas” y
hay que subrayar que, hasta el momento, no fueron desarrollados
aditivos antioxidantes, es decir, con la propiedad de reducir indices
del envejecimiento.

d. Sobre el objetivo de la invencién y sus ventajas: este se presenta en
la parte de descripcion “Objetivo de la Invencion®.

e. En cuando a la descripcién propiamente dicha de la estructura de la
invencién en la parte de descripcion general, y en su aparte
“Descripcién de la Invencién” se aclar6 el proceso de oxidacion y
el efecto de un antioxidante, o sea, inhibidor.

f. En cuando a la utilizacién de los términos técnicos: se utilizaron los
terminos corrientes en el area de modificacion de asfaltos y la
quimica de ellos.

2. Capitulo reivindicatorio.

Se reorganizd el capitulo reivindicatorio de acuerdo con sus recomendaciones.

3. Lugar de Constitucion de la Sociedad Solicitante

La Constitucion de la Sociedad Solicitante se realiz6 en la ciudad de
Bucaramanga. Ver documento adjunto. (Certificado de Personeria Juridica No.
1036 de fecha de 1995/12/22)

4, Certificado de Existencia y Representacién Legal

Adjunto a la presente comunicacion se envia el certificado de existencia y
representacion legal de la sociedad solicitante

5. Domicilio de! Sefior Luis Enrique Sanabria Grajales

Oficina: Km. 2 via al Refugio, Sede UIS-Guatiguara, Piedecuesta, Santander
Residencia: Carrera 41 N° 41-86 Bucaramanga

UIS Sede Guatiguara Km. 2 Via al Refugio, Teléfonos: 7-6551395/99, Fax: 7-6550806, Piedecuesta, Colombia

Internet:http://www.corastaltos.com Correo Electrénico: info@corasfaltos.com
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Esperando que de esta manera sus inquietudes sobre el documento presentado
inicialmente hayan quedado resueltas, adjunto reenviamos el documento original
con las correcciones detalladas anteriormente. Si lo anterior no se ha cumplido
agradecemos que sus préximas sugerencias sean mas concretas sobre los
cambios y mejoras que se le deben hacer a este documento.

Atentamente,

LUIS ENRIQUE SANABRIA GRAJALES
Director Ejecutivo

UIS Sede Guatiguara Km. 2 Via al Refugio, Teléfonos: 7-6551395/99, Fax: 7-6550806, Piedecuesta, Colombia
Internet:http://www.corasfaltos.com Correo Electrénico: info@corasfaltos.com



ADITIVO ASFALTICO CON PROPIEDAD DE AUMENTAR LA RESISTENCIA AL
ENVEJECIMIENTO.

C 09D 145/00
195/00
C 08L. 095/00

RESUMEN.

El trabajo esta dedicado a la formulacion y produccion de los aditivos asfalticos
que mejoran sus propiedades, aumentando la resistencia al envejecimiento.

SECTOR TECNICO. (CAMPO DE INVENCION).

La presente invencion se aplica en la formulacién de los aditivos para ligantes
asfélticos para pavimentos, los cuales garantizan una elevada resistencia al
envejecimiento comparada con la de los asfaltos no modificados. La modificacion
se realiza incorporando al asfalto un aditivo que tiene en su composicién
derivados de aminas aromaticas, en rango de concentracién de 0.1 hasta 1.5%
wiw.

ESTADO DE LA TECNICA, DESVENTAJAS.

Los pavimentos asfélticos sufren una drastica destruccién por fisuracion y
agrietamiento debido a los factores climaticos como la humedad, UV radiacion, la
temperatura. Ademas, la situacion se agrava por la carga de transporte.

El ligante asféltico es un sistema gquimicamente complejo. Durante la vida util de
un pavimento dentro de este sistema ocurren diferentes procesos fisicos y
reacciones quimicas. Los dos factores: la temperatura y la presencia de oxigeno,
influyen principalmente en el cambio de las propiedades asfalticas, es decir, estos
factores determinan las rutas de reacciones quimicas. La reaccion de oxidacion es
una de las mas importantes entre otras, las cuales se reflejan en el envejecimiento
de asfalto.

Existen varias investigaciones de la oxidacion de los asfaltos con el propésito de
establecer los mecanismos y predecir las propiedades. Pero no son numerosas las
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publicaciones que estdn dedicadas al problema de desminuir los efectos de
procesos mencionados por medio de los aditivos especificos.

Se sabe que algunos polimeros pueden mejorar en cierto grado a esta situacion
[1], pero siempre existe el problema de compatibilidad entre los polimeros y un
asfalto.

Los autores [2], estudiando la oxidacién del asfalto, descubrieron, que la
incorporacioén de los grupos -NOs, -F, de hidroquinonas en el ligante, aumenta su
elasticidad, o sea, lo recuperan, debido a la desactivacién de los procesos de
oxidacion.

Generalmente, la actividad de los antioxidantes esta dirigida a desminuir la
concentracion de los peroxiradicales, los cuales se generan en la oxidacién, o
formar nuevos radicales, de estabilidad elevada o los cuales se pueden fallar en
la recombinacién. La mayoria de los antioxidantes contiene en su composicion
nitrégeno, azufre, los grupos de esteros, hidroquinonas, los fragmentos tanto
mono-aromaticos como poli-aromaticos.

Existen varias patentes que describen aditivos — antioxidantes para lubricantes.
Por ejemplo, “dihydrobenzothiophenes”, US 5514289; “tolyltriazol” y sus
derivados, US5529706; “dimercaptothiadiazole-mercaptan”, US 5538652; la
combinacién de “dithioketals” con “hindered phenols’, US 5595963 etc. Pero para
el caso de los ligantes asfalticos dichos aditivos no son numerosos. A veces se
menciona el uso de los UV-estabilizadores en la composicion del asfalto (Span.
ES 2069470).

OBJETIVO DE LA INVENCION.

E! objetivo del presente es la formulacién y obtenciéon de un aditivo que aumenta
la resistencia al envejecimiento de un ligante asfaltico.

DESCRIPCION DE LA INVENCION.

El presente invento permite obtener, por medio de un tratamiento quimico y
térmico de un producto, de caracter poli aromatico, con algunas aminas
aromaticas, un aditivo con la propiedad de aumentar la resistencia al
envejecimiento, por “bloqueo” de las reacciones de oxidacion.

Esquematicamente la actividad de un antioxidante o inhibidor frente al proceso de
oxidacién, donde aparecen los peroxidos y sus radicales, es posible presentar asi:

/2



LA

Proceso de oxidacion.
Sin Inhibidor. Actuacion de Inhibidor.

Formacion de radicales libre.

1. R-CH,;-CH; - R-CH°-CH; + H° I@HO-CH;; + InH - R-CH-CH; + In°
P . H
Crecimiento de radicales y formacién de 7( oy
VAN

peroéxidos y hidroperéxidos. /-/

2 R-CH®-CH; + 0, > R-CHO-0° (R;0-0°) 2.@-0" +InH - R,0-0 H + In®°
CHs

3.R;0-0° + R-CH;-CH3~> R;-OOH+RCH°CH; 3.1. R;O0H +/nH - productos

3.2. R,O0H +InH - radicales libre
Formacién de ramificaciones y rompimiento
de hidrocarburos

4. R;OOH - R,0° + OH° 4. R,0° + In® = productos
5. R-CH,-CH; + OH° = R-CH°-CH; + H,O 5. 2alp.l.
6. In° + In°-> productos

7. R-CH*-CH; + In° = R-CH-CH;
In
InH - inhibidor o antioxidante
° - simbolo de radical libre.

Como productos convenientes para el objetivo mencionado, se pueden utilizar los
subproductos y desechos de los procesos de petrogquimica y de carbo-quimica, los
cuales tienen en su composicion las sustancias aromaticas condensadas con alto
peso molecular, mayor de 1200 un., y diferentes grupos funcionales.

Entre las aminas utilizadas para la formulacién del aditivo fueron escogidas
derivados de aminas aromaticas: feniletilamina, fenilmetilamina.

La descripcion mas detallada de la obtencion de un aditivo se presente en el
ejemplo.



Ejemplo.

Para la preparacion del aditivo se utilizé el producto que presente una parte de la
Gilsonita con la siguiente composicion, de acuerdo con los resultados de analisis
SARA (Norma ASTM D4124), %wiw.

Saturados -0.0
Aromaticos - 1.3
Resinas -125
Asfaltenos - 86.2

40 partes del producto mencionado fueron agregados a 15 partes de feniletilamina
a 120°C bajo la agitacion, y después la temperatura se subié a 180°C. El proceso

se duré 1hora.

-

g ™~
(]

El producto obtenido se dosificé a un asfalto (APIAY) en la concentracién’i?S‘V )
wiw a la temperatura de 140°C y agitando durante 20 minutos. Fueron realiz

los ensayos de asfalto original y modificado antes y después del envejecimiento
simulado de RTFOT* y PAV**. Las respectivas tablas y graficos presentan los
resultados comparativos para asfalto modificado y sin modificacion.

El grafico 1 presenta las curvas del indice de envejecimiento de asfalto original y
modificado después de realizar el envejecimiento simulado RTFOT. El grafico 2
presenta la misma dependencia después de realizar el envejecimiento simulado

RTFOT y PAV, consecutivamente para la misma muestra.

Para calcular el indice de envejecimiento fueron obtenidas las curvas reolégicas
de los asfaltos analizados y después han sido realizados los célculos para cada
temperatura. Las tablas 1y 2 muestran los indices del envejecimiento para asfalto

original y modificado.

Tabla 1. Indices de envejecimiento después de RTFOT para asfalto original y

modificado.

Viscosidad, cP TEMPERATURA, °C

80 90 100 110 | 120 | 130 | 135 | 140
APIAY ,orig.(RTFOT) | 88170 | 27676 | 10158 | 4205 | 2028 | 1028 | 772 | 584
APIAY original 15638 | 5970 | 2640 | 1308 | 700 | 396 | 304 | 240
INDICE,orig.(RTFOT)| 5,6 4,6 385 | 32 | 29 2,6 25 | 243
APIAY,mod.(RTFOT) | 85905 | 27788 | 10174 | 4227 | 1998 | 1040 | 776 | 584
IAPIAY, modificado 16105) 6187 | 2764 | 1388 | 768 | 444 | 324 | 248
|lND|CE,mod.(RTFo1')i 53 4,49 3,68 3 26 | 2,34 | 239 | 2,35
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Graf.1. indice de envejecimiento de asfalto APIAY original y modificado después

de envejecimiento simulado RTFOT.
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Tabla 2. Indices de envejecimiento después de PAV para asfalto original y

100 110 120

TEMP.°C

130

140

150

modificado.
Viscosidad, cP TEMPERATURA,°C

90 100 110 120 | 130 | 135 140
APIAY,orig.(PAV) 168000 | 49105 | 16455 | 6331 | 2784 | 1976 | 1404
APIAY original 5970 | 2640 1308 700 | 396 | 304 240
INDICE,orig.(PAV) | 28,1 18,6 | 12,58 | 9,04 7 65 | 585
APIAY,mod.(PAV) |163000| 48368 | 16491 | 6300 | 2788 | 1960 | 1392
APIAY, modificado | 6187 | 2764 1388 728 | 444 | 324 248
{INDICE,mod.(PAV) | 26,3 17,5 | 11,68 | 8,65 | 6,28 6 5,6

zz
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Graf.2. Indice de envejecimiento de asfalto APIAY original y modificado después
de envejecimiento simulado RTFOT y PAV respectivamente.
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*- RTFOT, Envejecimiento en Pelicula Delgada Rotatoria. Simula el envejecimiento
del asfalto en una planta de mezclado y da a conocer las propiedades y
comportamiento del mismo en el momento que empieza a despeiarse como
pavimento (Norma AASHTO T240).

** - PAV, Envejecimiento a Presién. Simula el envejecimiento que sufre el asfalto al
estar como pavimento, simula el envejecimiento del asfalto después de 8 — 10 afos
de estar en las carreteras (Norma AASHTO PP1).

La tabla 3 muestra los resultados de andlisis SARA de asfalto modificado y sin
modificacibn después de envejecimiento RTFOT vy PAV, realizados
respectivamente a cada muestra.

Tabla 3. Variacion de la composiciéon quimica de los asfaltos.

ASFALTOS
ICOMPOSICION APIAY |APIAY orig.{ APIAY {[APIAY mod.
original | envejecido | modificado | envejecido
Saturados 21,52 18 20,86 21.69
Aromaticos 48,06 38,35 47.63 379
Resinas 11,82 14,25 12.82 15.69
Asfaltenes 18,6 29,4 18,69 24.72




La tabla 4 presenta los datos de ensayos de ductilidad, que dan la informacién
sobre la resistencia a la ruptura de un asfalto sometido a una deformacion
constante, transito vehicular (Norma ASTM D113)

Tabla 4. Variacion de ductilidad del asfalto original y modificado antes y
después de simulacién de envejecido RTFOT y PAV consecutivamente.

ASFALTOS
RUBRO APIAY |APIAY orig.| APIAY |APIAY mod.
original | envejecido | modificado | envejecido

Ductilidad a 25°C, cm |- 110 1 125 8

Los resultados obtenidos certifican que el aditivo utilizado aumenta la resistencia
al envejecimiento del asfalto lo que se confirma en la composicion quimica del
asfalto envejecido, original y modificado, su mayor elasticidad y menores rangos
de los indices de envejecimiento.

REINVIDICACIONES.

1.El aditivo asfaltico caracterizado por la actividad de aumentar la resistencia al
envejecimiento, se formula a partir de los desechos o productos secundarios de
petroquimica o carbo-quimica con la concentracién de los asfaltenos mayor de
75% wiw.

2.El aditivo, de acuerdo con el punto 1, se prepara por medio de un tratamiento
térmico con las aminas aromaticas sustituidas con las cadenas C.3

3.El aditivo, de acuerdo con el punto 1, se prepara a las temperaturas 100-200°C,
preferiblemente 120-180°C

4.El aditivo, de acuerdo con el punto 2, se prepara en las siguientes proporciones
entre los reactantes (materia prima: amina) 1.5-4.0 : 1, preferiblemente 2,75:1
(partes).
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Industria y Comercio

SUPERINTENDENCIA

2do. EXAMEN DE FORMA PATENTE DE INVENCION

Folio /a/

Radicacion no 01-213034

Concepto Técnico no 673
Clasificacion Internacional de Patentes: COSL 95/00

Practicado el examen de acuerdo a lo establecido en el Art. 38 de la Decisién 486 se

determiné que esta solicitud de Patente de Invencién:

Sll/oll
SIIAOH
SI[S NO[ ]
SILT NO[ ]

Sl["I/NOH

SI[ ] NO[ ]

SITT NO[ |

Contiene un resumen de la invencién (Art.26-¢).
Contiene el titulo 0 nombre de la invencién (Art.27-d).
Contiene la descripcion de la invencion (Art.26-b).

NO ES APLICABLE [V]/Contiene los dibujos necesarios para
comprender la invencién (Art.26-d)

Contiene una o mas reivindicaciones. (Art.26-c).

NO ES APLICABLE M/Han sido desarrollados los productos y/o
procedimientos a partir de recursos genéticos o de sus productos
derivados de los que cualquiera de los Paises Miembros es pais de
origen. (Art. 26- h).

NO ES APLICABLE [ Los productos y/o procedimientos han sido
obtenidos o desarrollados a partir de los conocimientos tradicionales
de las comunidades indigenas, afroamericanas, o locales de los
paises miembros, de acuerdo a lo establecido en la Decision 391 y
sus modificaciones y reglamentaciones vigentes.(Art.26-).

SI[ ] NOI VI/ La invencion se refiere a un producto relativo a un material bioldgico.

SI{ ] NO[ ]

(Art.26-J).

NO ES APLICABLE [V]/La prioridad coincide con la materia
reivindicada.

S| [Ao [ ] CUMPLE LOS REQUISITOS TECNICOS

OBSERVACIONES Y OTROS: SI[ ] NO [ ] verhoja(s) anexa(s)
o DIRECCION SOLICITANTE, FOLIO: 16

o NUEVO CAPITULO DESCRIPTIVO, FOLIOS: 18 -24

o NUEVO CAPITULO REIVINDICATORIO, FOLIOS: 24

EXAMINADOR TECNICO

202051

Bogota D. C., mayo 2 de 2003




.
Industria y Comercio

SUPERINTENDENCIA

Folig 31
2020

Bogota DC

Doctor(a)
LUIS ENRIQUE SANABRIA
Apoderado(a)

REFERENCIA: Radicacién No. 01-213034

Tramite 002
Evento 001
Actuacion 416
Oficio No. 787
Folios 001

Teniendo en cuenta que la solicitud de privilegio de patente que se tramita bajo el
expediente indicado en la referencia, retne los requisitos de forma establecidos en los
articulos 26 y 27 de la Decisién 486 de la Comisién de la Comunidad Andina, y en las
demas disposiciones vigentes sobre la materia, se envia el extracto de la solicitud a la
Oficina de Comunicaciones para efecto de su publicacién en la Gaceta de Propiedad
Industrial, conforme lo establece el articulo 40 de la misma Decision.

e ogotaDC, 33 MiYD 2003

Wose ta!

CLARA CASTELLANOS DE JAIMES
Jefe (E) de | ision de Nuevas Creaciones

202051
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Corporacién para la Investigacién y Desarrollo en
Asfaltos en el Sector Transporte e Industrial

CORASFALTOS

$-210-2003
Piedecuesta, 12 de Septiembre de 2003

| SUPERINDUSTRIA Y COMERCIO ! Resclucto 20168 190601

Radicacion No. 03 208064
. Industria y C i

{ - ;ﬁf:? 5*1’)} iz |ox Follos SUPERTFTENDENCIS

-~
Sefores

SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
Atn: Dra. ALIX CESPEDES DE VERGEL

Jefe de Division Nuevas Creaciones

Carrera 13 No. 27-00, Pisos 5, 7y 10

Tel: 382 08 40 — 315 3266/67/68/69 et Psamerndo e
Fax: 350 52 20
Bogota 1]
: [H]
Panamrican instituts of Highways

ASUNTO: Radicacion 01213034

Respetada Dra. Céspedes:

Atentamente, solicito realizar Examen de Patentabilidad al documento de solicitud de
patente con nimero de radicacion 01 21 30 34, correspondiente al “Aditivo Asfaltico
con propiedad de aumentar la resistencia al envejecimiento, teniendo en cuenta
que ha sido publicada en la Gaceta No. 531. '

Para tal efecto, anexo copia de la consignaéién realizada en el Banco Popuiar por
trescientos treinta y cinco mil pesos ($ 335.000), cuenta 05000 — 110 - 6, Titular: DTN
SIC, Codigo Rentistico 01.

Cordiaimente,

Asociacion

Director Ejecutivo del Asfalto

Kilometro 2 Via al Refugio - Sede UIS Guatiguara - Telefax: 7-655 08 06 - 7- 655 13 99 - 7- 654 24 44 - Piedecuesta - Colombia
Web:www.corasfaltos.com e-mail: info@corasfaltos.com

|S NR'QUE SANABR' GRAJALES : Latinoamericana 3




