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FORMULARIO UNlCO DE SOLICITUD DE PATENTE

Nombre: LUTS ' ENRIQUE SANABRIA G. IDENTIFICACION
DirecciénXm2 Guatiguara,Sede UIS (3 cc L
Refugio, Piedecuesta-Santandey L] cE [] otro
REPRESENTANTE O [Teléfono: 7-6550806 Fax 7-6550806
APODERADO i Cual
E-mailj nfoecorasfaltos.com ua
Namero 13.810,487 TP 849

En caso de haber presentado poder general para asuntos que se adelanten ante la Delegatura de
Propiedad Industrial, sirvase indicar el numero de radicacion (del poder).

zj"‘mv—ENTOR (ES) Nombre:

(72) Direccion: VER ANEXO

Nacionalidad o Domicilio:

@Titulo (54) METODO PARA PRODUCIR UN ADITIVO MULTIFUNCIONAL

MEJCRADOR DE ADHERENCIA, ADITIVO MULTIFUNCIONAL PRODUCIDO

@. POR DICHO METODO Y ASFALTO MODIFICADO CON DICHO ADITIVO.

@Numero de reivindicaciones 11 (Once)

@Clasificacién Internacional (51)

(33)Pais de Origen {32) Fecha (31) Numero de Solicitud
Prioridad “

st Mo

@ Para publicar a partir de la fecha de la presente solicitud o de la prioridad invocada a los:_
[ tnmediato |3 6 meses []12 meses D 18 meses

10 Comprobante de pag‘o‘ : 5 l‘eiAYOf‘:”?Z’O‘ﬂ Oﬁ.’

Instrucmones para el dlllgenCIamlento deI presente formulano ver reverso de esta paglna

- PI02-FO1 {2009-12-04)




1 Anexos

Comprobante de pago de la tasa de presentacion de la solicitud.

Comprobante de pago de la tasa por concepto de excedente de palabras en la publicacién.
Comprobante de pago por reivindicacion de prioridad.

Documento que acredita la existencia y representacion legal de la persona juridica peticionaria, en
cuanto no estén inscritas en alguna Camara de Comercio Colombiana.

Poder, si fuere el caso.

Certificado de la fecha de presentacién de la solicitud prioridad expedida por la autoridad correspondiente
y una copia certificada de la primera solicitud, si se reivindica prioridad

Traduccidn simple de la primera solicitud, si se reivindica prioridad.

Documento de cesion del inventor al solicitante o a su causante.

Resumen

Descripcidn de la invencién.

Una o mas reivindicaciones.

Dibujos y/o planos necesarios.

De ser el caso, copia del contrato de acceso.

De ser el caso, documente que acredite la licencia o autorizacién de uso de conocimientos
tradicionales de las comunidades indigenas.

De ser el caso, certificado de depésito del material biolégico

Arte final 12x12 cm.

De ser el caso, informacion sobre otras solicitudes de patente o titulos obtenidos en el extranjero por el
mismo fitular o su causante, relacionadas parcial o totalmente con la invencion de esta solicitud.

\13) FIGURA CARACTERISTICA:

000 OOHMEEEDO OO O0d

@ Solicito la concesién de- S ‘ - 3

Instrucciones para la presentacion de los anexos, ver reverso de esta pagina.

_ P102-F01 (2008-12-04) ‘
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Piedecuesta, Abril 28 de 2010

CESION

Yo, Alexei CHIMAN, identificado con la CE 284048 de Bogota, cedo los
derechos de propiedad industrial a la Corporacién para la Investigacion y
Desarrollo en Asfaltos en el Sector Transporte e Industrial, CORASFALTOS,
NIT 804.009.179-0, de la invencion presentada a la Superintendencia de
Industria y Comercio para la obtencién de la patente ‘METODO PARA
PRODUCIR UN ADITIVO MULTIFUNCIONAL MEJORADOR DE LA
ADHERENCIA, ADITIVO MULTIFUNCIONAL PRODUCIDO POR DICHO
‘ METODO Y ASFALTO MODIFICADO CON DICHO ADITIVO”, del cual soy

coautor.

Alexei Chiman

. CE 284048
PRESENTACION PERSONAL Y RECONOCIMIENTO

Anite el ,u‘mtﬁ\ tanc apgundc C reulo de Fleridablanca
Comparece., LU

Qmeéiegemmce coga? C.C. Ne. 2? 4’8 A“;;

‘ O‘Vl m.‘( y manitesto que la firma que

warece en el presente documento es ia
Suyay que ei contenide ael mismo es cierto

Fionicablanca, ’gh ;
El Compareciente, %;E_
28 ABR 2010

Lo GO

LUIS ARGEMIRO VELASCO ARIZA
Notario Segundo Circulo de Floridablanca -




Piedecuesta, Abril 28 de 2010

CESION

Yo, LARISSA CHIMAN, identificada con la CE 296112 de Bogota, cedo los
derechos de propiedad industrial a la Corporacion para la Investigacién y
Desarrolio en Asfaltos en el Sector Transporte e Industrial, CORASFALTOS,
NIT 804.009.179-0, de la invencion presentada a la Superintendencia de
Industria y Comercio para la obtencién de la patente “METODO PARA
PRODUCIR UN ADITIVO MULTIFUNCIONAL - MEJORADOR DE LA
ADHERENCIA, ADITIVO MULTIFUNCIONAL PRODUCIDO POR DICHO
‘ METODO Y ASFALTO MODIFICADO CON DICHO ADITIVO?, del cual soy

coautora.

A

Larissa Chiman
CE 296112

PRESEMTACION PERSONALY RECONOCIMIEN@

Ante el suscritp Motaric 3 ndomc\iicu!o de Floridablanca

Corpareaic. tb‘ t&é%ul . m(/\ N

Cinen se Qentifico cog iz £.C. No. 6 } ?/Q‘é 1" 12,4
.’-’G%Qﬂgﬂlq L q y manifestd que la firma que

avarece en el presente documento es ia

suya y que el coiteiticdio del mismo es cierto
Fisridablanca, I P

Et Compareciente,

2 8 ABR 2010

EAN Sa "(."‘
DX Sl
qa A
*r T @ -y
ZzQ ;‘ >3

IS ARGEMIRO VELASCO ARIZA
tt:llc:tario Segundo Circulo de Floridablanca




Piedecuesta, mayo 3 de 2010

Yo, LUIS ENRIQUE SANABRIA GRAJALES, identificado con el nimero
de Cédula de Ciudadania 13.810.487 de Bucaramanga, cedo los derechos
de propiedad industrial a la Corporacién para la Investigacién y Desarrollo
en Asfaltos en el Sector Transporte e Industrial,
804.001.179-0, de la invencidn presentada a la Superintendencia de
Industria y Comercio para la obtencion de la patente “METODO PARA
PRODUCIR UN ADITIVO MULTIFUNCIONAL MEJORADOR DE LA
ADHERENCIA, ADITIVO MULTIFUNCIONAL PRODUCIDO POR DICHO
METODO Y ASFALTO MODIFICADO CON DICHO ADITIVO”, del cual soy

‘ coautor.

~
LUIS ENRIQUE SANABRIA GRAJALES
C.C.13.810.487 Bucaramanga

COMO NOTARIA UNIGA DEL
CIRCULO DE P!EDECUESTk

- ECLARO
Que _(_%l\&. llaue o&y(q
G

. ”éc\c\a\-QS

50 C.C. _33_104@@9 R /C: g

nenc\ n; Reg< <42 (5.} su(s) Firma(s) en esta

Notaria y 1 (s,} que apariCa {n) en este documento

corresponde (n) a la Registrada. D 3 "AY 70‘

s

& (3 Blo%kEIR o |

" REPUBLICA DE COLOMBIA e

DEPARTAMENTO DE SANTANDER
NOTARIJA UNICA DEI. CIRCULO DE
“PIEDECUESTA”

(A D

DRA. ADRIANA HAYDEF MANTHLA DURAN
Notaria Unica de: Circulo de
Piedecuests

CORASFALTOS, NIT




,,(‘ Ny . Espaclo reservado para el adhesivo de radicacién
S’

e

;.;1 5 A

Industria y Comercio
SUPERINTENDENCIA

REDUCCION DE TASAS DE SOLICITUD DE PATENTE

@ APLICACION A:
[X Patente de Invencién - [] patente de Modelo de Utilidad
Presentacion solicitud [[] Exémen de patentabilidad [ ] Tasas de mantenimiento
@ Nombre: CORASFALTOS =~ IDENTIFICACION
Direccion: Km 2 via Refugio UIS Sede Guatiguara D cC. NIT
BENEFICIARIO Nacionalidad o Domicilio: Piedecuesta, Santander D CE D Otro

Teléfono: 6 55 08 06 - 6 55 13 99
Namero 8040011790

En caso de ser persona natural y carecer de medlos econémicos, y por lo tanto aplique la
reduccion de tasas a que se refiere la resolucion vigente en tarifas, debe firmar ia
presente solicitud bajo la gravedad de juramento

: Anexos
Micro, pequefias y medianas empresas
D Copia simple de la declaracitn de renta de! afio inmediatamente anterior, 0 en su defecto prueba documental idénea

D Documento de constancia de cumplimiento a lo establecido en la Ley 905 de 2004

Universidades publicas o privadas

D Copia acto de reconocimiento institucional emitido por el Ministerio de Educacion

Entidades sin animo de lucro
E(] Copia del registro vigente en Camara de Comercio

lolic'rto -] néduccién de la tasa dé patente, :
Nombre __ Auis Ennque Sanabria Grajales

ana /

/c.c. 13.810 487 849

Instrucciones para el diligenciamiento del presente formulario, ver reverso de esta pagina

Pi02-FO7 (2008-11-18)



COMO DILIGENCIAR LA SOLICITUD DE REDUCCION DE TASAS DE REGISTRO DE PATENTES

1. Aplicacidn a: Debe marcarse en la casilla correspondiente si se trata de Patente de Invencién o Patente Modelo
de Utilidad

En caso de patente de invencitn, la reduccion de tasas aplica para la presentacion de la solicitud, examen de
patentabilidad y fas tasas de mantenimiento (anualidades)

En caso de patente de modelo de utilidad la reduccion de tasas aplica para la presentacion de la solicitud y el -
examen de patentabilidad.

2. Beneficiario: Persona natural o juridica que esta solicitando el registro de !a patente. Debe indicarse nombre,
direccion, nacionalidad o domicilio y teléfono.

Identificacién: Corresponde a [a indicacion del documento de identidad det solicitante discriminando en la casilla
comespondienet si se trata de C.C (cédula de ciudadania), NIT (niimero de identificacitn tributaria), C.E { cédula
de extranjeria); u otro (en caso de que la identificacion del soficitante corresponda a un documento diferente a los

Domicilio: Indicar el ;iéié 0 estado, departamento y ciudad.
3. Anexos: Deben marcarse con una X las casillas correspondientes a los documentos que acompanian ia solicitud

4. Firma: Si actila directamente una pwersona juridica, la firma deberd ser la de su representante legal y si actlia
una persona natural, ésta deberd firmar la soficitud.

Pi02-FO7 (2009-11-18)
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CERTIFICADG“DE EXISTENCIA“Y REPRESENTACION LEGAL ENTIDAD SIN ANIMO DE\LUCRO "DE:
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Zoe ¢ P / ; i 2N
- BEL SECRETARIO DE/LA CAMARA DE COMERCIO DE BUCARAMANGAWWEN’EJERCICIO”DEA\ f L
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DE COMERCIO DE BUCARAMA \'\u A

' 33) CAMARA-
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. Y P | S ~ _ PAGINA 2
CORPORACION PARA LA INVESTIGACION 14 DESAEEOLLQ/EN ASFALTOS EN EL SECTOR . P

- , . : -
. \, . -

~ -~ - -

QUE ADQUIERA A CUALQUIER TITULO; EL PRODUCTO "DEL RENDIMIENTO DE SUS BIENES O
DE SUS 'RENTAS. LOS “RECURSOS PROVENIENTES DEL" CREDITO. LAS SUMAS 'QUE RECIBA
POR LA PRESTACION/DE SERVICIOS O EN EL DESARROLLO DE -SUS._ACTIVIDADES DIFEREN
TES. LOS RECURSOS PROVENIENTES DE CONVENIOS .DE COOPERACION TECNICA O, FINAN

.

\ S e

‘CIERA NACIONAL O INTERNACIONAL\O DE TRATADOS O CONVENIOS INTENCIONALES ‘\
s ~ BN ‘ / o T ; \ ‘\\ /_.’
N .C"E R T I P I C A h A S e -

REPRESENTACIQN.LEGAL? ELMREPRESENTANTE LEGAL ES EL DIRECTORIEJECUTIVO

oo e ER{TTFICA.

QUE POR-ACTA No .-11--.DE’1997/11/28 INSCRITA EN ESTA CAMARA DE COMERCIO \“EL
'1997/12/23 BAJO EL No 2814 DEL LIBRO~1;CONSTA: S B N _
CARGO -~ . NOMBRE .~ AN o T )
DIRECTOR EJECUTIVO LUIS ENRIQUE SANABRIA GRAJALES N ) g
SN s ~DoC. IDENT.-.C. Cy 13810487 P T
~ : i e wee L - ’ \
- - - ~. [/ CE ‘R T I F I Q/A ;T
FACULTADES DEL REPRESENTANTE LEGAL: “vi+DIRIGIR LA-- CORPORACION DE CONFORMIDAD

CON LAS DECISIONES'DE ASAMBLEA, CONSEJO. DIRECTIVO'Y LOS ‘PRESENTES ESTATUTOS.
REPRESENTAR LA CORPORACION EN~ TODOS LOS ACTOSY. OPERACIONES QUE.~ CELEBRE. CON
TERCEROS, TANTO’ JUDICIAL COMO EXTRAJUDICIALMENTE POR SI O POR CONDUCTO DE APO°
DERADO.. CUMPLIR Y HACER CUMPLIR LOS - ESTATUTOS, REGLAMENTOS, ACUERDOS Y DECI'
SIONES DE- ASAMBLEA GENERAL. R4 ‘CONSEJO . DIRECTIVO” DESGINAR AL - PERSONAL DE LA‘]N
TIDAD CUYO NOMBRAMIENTOQ “NO 'LE CORRESPONDA-AL .CONSEJO -DIRECTIVO, CELEBRAR 2$0S
CONTRATOS DEL CASO Y DECIDIR-~SOBRE~SANCIONES, RETIROS Y REEMPLAZOS A’ QUE "HAYA
LUGAR, RECOMENDAR'AL CONSEJO DIRECTIVOS,, PROMOCIONES Y REEMPLAZOS DEFINITIVOS
Y COORDINAR LA ACTIVIDAD’DE LOS DISTINTOS EMPLEADOS Y DEPENDENCIAS DE LA CORPO
RACION. ‘EJECUTAR LOS NEGOCIOS Y/PROGRAMAS DE -LA,/ENTIDAD, VELAR POR-L0OS 6 BIENES
DE LA MISMA, ~POR SUS OPERACIONES TECNICAS SUS,CUENTAS Y DOCUMENTOS, SUSCRIBIR
ACTOS Y CONTRATOS DE LA ENTIDAD DENTRO‘ DE‘LOS ‘LIMITES .-Y CONDICIONES ESTABLEC I~
DOS POR LOS ESTATUTOS, REGLAMENTOS Y-CONSEJO DIRECTIVO, FIRMAR LOS BALANCES v
DEMAS ESTADOS DE INFORMES FINANCIEROS " 'VIGILAR LA EXACTA RECAUDACION E INVER
SION DE LOS RECURSOS DE LA--"ENTIDAD. .-RENDIR ANUALMENTE UN INFORME DE ASAMBLEA,
SOBRE EL DESARROLLO DE ACTIVIDADES DE. LA™ ENTIDAD /DAR .CUENTA A LA ASAMBLEA GF
NERAL Y CONSEJO DIRECTIVO.DE LAS ; IRREGULARIDADES QUE OBSERVE EN EL - EJERCICIO
DE ACTIVIDADES DESARROLLADAS POR LA ENTIDAD‘"”PRSENTAR AL~ ‘'CONSEJO DIRECTIVO

PROPUESTAS DE -PLANES 'Y PROGRAMAS. SEGUN- “ELLA LO INDIQUE Y ORIENTAR EL PROCESO'

DE PLANEACION ESTRATEGICA DE LA ENTIDAD LAS DEMAS’ QUE 'LE SENALEN __LOS ESTATU
TOS Y LA LEY LAS QUE SIENDO.. COMPATIBLES CON SU CARGO LE ASIGNEN LA ASAMBLEA
GENERAL Y CONSEJO DIRECTIVO ‘ - “\ \\ - -

K v

e

/ -
g CER”“T\IFICA“ S

JUNTA DIRECTIVA QUE POR / ACTA No 54.DE -2008/07/11 DE CONSEJO DIRECTIVO INSCRITA'

"‘EN ESTA CAMARA DE COMERCIO EL 2010/01/26 BAJO EL No 35414 DEL LIBRO 1, CONST.
PRINCIUPALES S T . . )

\\-~ INSTITUTO NACIONAL"~ DE. VIAS ‘ ., SNIT.- 800215807 2
4 = -- MINISTERIO DE~TRANSPORTE N P NIT 899999055-4 .,
- "INSTITUTO COLOMBIANO DE PETROLEO - EC NIT -~ 899999068-1 '\
~SENA . { M Pl NIT 8999990341 «

§

. CONCRESCOL S. A’/— "OSCAR. ALBERTO “TORRE NIT - 830071114-6 ~
: A MANUFACTURAS—Y PROCESOS -INSDUSTRIALES NIT . 890214814-4
"_ ~ UNIVERSIDAD DEL CAUDA - ARY:FERNANDO sNIT .. -891500319-2 -

4; //' "MPONTIFICIA UNIVERSIDAD JAVERIANA - Fﬁ NIT 860013720_1‘

7 - - . . \ ‘\ . A N i
- o o , . - E \ #
. ~ ¢ . ) ~_ . Y )

’/,/ . -~ N . ~ / o e . . . . ) \(,\ .
' SRR N B RTIFIC A R :
OTROS NOMBRAMIENTOS QUE POR ACTA No 19 DE 2009/03/20 DE ASAMBLEA/ GENERAL. DI

ASOCIADOS INSCRITA EN ESTA CAMARA DE COMERCIO EL‘2009/Q9/21 BAJO EL No 34800 %

T~ hY - T e . - ~ -
- - / - "

NI 850.028




_No¥7803251 CAMARA
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S ) S e e [ w7 PAGINA 8
CORPORACION PARA LA.INVESTIGACION-Y DESARROLLO SPALTOS “EN EL-SECTOR . _
T e e PN / W } . ‘/{ e s 85 3
L L e // _____ N ‘\\ k Ty ../ R = ; [
'DEL LIBRO 1, CONSTA: S . . [N\ A T
REVISOR FISCAL' PRINC OHTG & ASOCIADOS LTDA N R
) S S s o S T
N e B R T PN CATN ) S et e

QUE LA /ENTIDAD SE- ENCUENTRA\SOMETIDA A‘IA\INSPECCION VIGILANCIA Y CONTROL 'DE
“.LA SECRETARIA JURIDICA DE> LA\ GOBERNACION“DE SANTANDER EN\{CONSECUENCIA‘ESTA
OBLIGADA A CUMPLIR\CON LAS .- NORMAS QUE/RIGEN ESTA CLASE’ DE ENTDDADES // .

%
T e, -

NO APARECE(ENSCRIPCION%POSTERIOR DE DOCUMENTOS QUE MODIFIQ 7.0 ANTES ENUNCIADO

i . ~ - —_— —
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METODO PARA PRODUCIR UN ADITIVO MULTIFUNCIONAL
MEJORADOR DE LA ADHERENCIA, ADITIVO MULTIFUNCIONAL
PRODUCIDO POR DICHO METODO Y ASFALTO MODIFICADO CON
DICHO ADITIVO.

RESUMEN.

La presente solicitud se dirige a un método para producif un aditivo asfaltico
multifuncional a partir de polimeros, derivados aminicos de &cidos o aceites
vegetales, caucho reciclado de llantas y entilenaminas. lgualmente, es parte
de la invencion el aditivo que comprende los compuestos mencionados
anteriormente y mejora la resistencia a la humedad de una mezcla asfaltica,
sin afectar negativamente la cohesiéon y ampliando el rango de desempeno

del asfalto modificado.
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RESUMEN.

La presente solicitud se dirige a un método para producir un aditivo asfaltico
multifuncional a partir de polimeros, derivados aminicos de acidos o aceites
vegetales, caucho reciclado de llantas y entilenaminas. Igualmente, es parte
de la invencion el aditivo que comprende los compuestos mencionados
anteriormente y mejora la resistencia a la humedad de una mezcla asfaltica,
sin afectar negativamente la cohesion y ampliando el rango de desempeno

del asfalto modificado.
SECTOR TECNICO.

La presente invencion se aplica en la produccién de aditivos que mejoran la
adherencia del asfalto con agregados minerales, cuando son anadidos en
caliente a las mezclas asfalticas para la construccion de pavimentos.
Especificamente, la presente invencién esta relacionada con un
procedimiento para la produccion de un aditivo multifuncional que contiene
polimeros y derivados aminicos de acidos grasos en su composicion, los
cuales mejoran la adhesion del asfalto con minerales, aumentan su
resistencia a la humedad y modifican positivamente las propiedades fisico-

mecanicas del mismo.

ESTADO DE LA TECNICA.

Los requerimientos para ligantes asfalticos cada vez son mas exigentes
debido al aumento de las cargas viales a las que se ven sometidos. Esta
situacion exige a los investigadores y disenadores de mezclas asfélticas,
buscar nuevas opciones para mejorar y desarrollar ligantes de mayor
rendimiento y mejores caracteristicas de desempeno.



Los problemas mas frecuentes en desempefno de una mezcla o carpeta
asfaltica son: deformacion permanente, craqueo térmico y susceptibilidad a la
humedad, que provoca desprendimiento del asfaito de la superficie del arido.
Se ha identificado que la causa de éste ultimo fendmeno es el rompimiento
de los enlaces entre las moléculas polares del asfalto y los sitios polares de
la superficie de los agregados minerales, debido a la influencia de moléculas
polares del agua (subterranea o de lluvia). Dicho desprendimiento disminuye
la vida en servicio de pavimento y se reconoce como uno de los problemas
mas serios en la construccién vial. Ademas, los resultados de algunas
investigaciones, han evidenciado que el agua actua como “solvente” en el
asfalto, reduciendo su viscosidad y resistencia dinamica y provocando
ahullamiento en la carpeta asfaltica.

A la fecha se han desarrollado varios modificadores que buscan solucionar
los problemas mencionados. Estos se agregan al asfalto o a los agregados

minerales en la produccion de mezclas en caliente.

Entre los ﬁpicos mejoradores que aumentan la adherencia en mayor grado,
se puede mencionar sustancias tensoactivas liquidas o sdlidas con la
presencia de atomos de nitrégeno, tales como amidas, aminas, poliaminas.
Estos productos reducen la tensién interfacial (ligante/arido) alterando la
quimica de dicha superficie, con lo que, finalmente, se logra un aumento de
la resistencia a la humedad.

Las mas grandes empresas productoras de mejoradores de adherencia son:
Akzo Nobel (Kling Beta 2700, Redicote C-3082, C-2914), Arr-Maz Custom
Chemicals, inc. (AD-Here HP Plus), Pre Tech Industries (PaveGrip 350),
Rohm and Haas Company (Morlife 2200, 3000; Pave-Bond Lite). Los aditivos
que ellas fabrican son sustancias liquidas que se agregan al asfalto antes de
mezclarlo con los agregados minerales. |

Sin embargo, se reconoce que los mejoradores de adherencia de caracter
aminico, cambian el sistema coloidal del asfalto' y por ende, su
comportamiento frente a las cargas aplicadas®. Estos cambios se reflejan en
la reduccion de médulos dinamicos de mezclas asfalticas y también pueden

' Shiman L., Shiman A., Surface active additives: aspects of their influence on the characteristics of the
asphalt, Memory of E&E Conference, Vienna, Austria, 2004

2 Kantipong K., Bahia H., Comparision of Effect of Anti-Stripping Additives and Polymer Modification on
Performance of asphalt Mixture in Laboratory, Petersen Conference, US, 2002



reducir el rango de desempefio del ligante (PG). En la investigacion de la
Universidad Wisconsin-Madison se identificé que fa mayoria de los aditivos
comerciales modificadores de adherencia (Morelife 2200, Redicote, Wetfix)
afectan la cohesién del ligante asfaltico, sobre todo cuando se utilizan en
concentraciones que muestran el maximo efecto de adherencia. Con elios se
observa el cambio de caracteristicas reoldgicas, la reduccion de los modulos
G*, G’, G”" (mddulo complejo, médulo de aimacenamiento-elastico y modulo
de pérdidas-viscoso). En las figuras 1y 2 se présenta la relacion de los
modulos G’ (elastico) y los modulos G (viscoso) para el asfalto con y sin

aditivos.

En el estado de la técnica se conocian la composicion y el método de
produccion de los mejoradores de adherencia de acuerdo con la patente US
4.895.600 (Asphalt compositions containing anti-stripping additives prepared
from amines or polyamines and phosphonates) que establece que dicha
composicion se obtiene por una reaccion del acido fosforoso, una poliamina
organica y una sustancia que contiene el grupo carbonilo. La reaccion se
realiza en medio de un solvente que posteriormente se destila.

La patente US 5.164.002 (Antistripping asphalt compositions and additives
used therein) divulga un aditivo que contiene terpenos citricos, aceites
vegetales y aceite siliconado y se obtiene a partir de la mezcla de dichos
componentes en las proporciones predeterminadas.

Los fosfatos de alquil-fenoles etoxilatos se reportan como aditivos
mejoradores de adherencia para asfalto y agregados en la patente US
5.820.663, titulada “Phosphate ester Asphalt additives”, donde se establece
que el Balance Hidrofilico Lipofilico (HLB) del dicho aditivo tensoactivo debe
estar en el rango entre 8 y 18 y que su composicion debe comprender
alrededor de 50% de mono- y 50% de di-esteres)

Una composicién con diferentes sustancias tensoactivas se presenta en la
patente US 6.024.788 (Asphalt additive), que la reclama como producto
mejorador de adherencia del asfalto. Dentro de la composicion se mencionan
los surfactantes noidnicos (etoxilatos y propoxiiatos de alquil-fenoles) y
aminas alifaticas con un rango predeterminado de la longitud de cadena de
atomos de carbono. A los 40°C el producto tiene apariencia liquida o pastosa
dependiendo de la composicion -adicionada. |



Por su parte, la patente US 6.261.356 (Asphait-additive composition) divuiga
una composicién del aditivo que mejora la adhesividad y contiene etoxilatos y
propoxilatos de sustancias organicas cuya cahtidad de los atomos de
carbono oscila entre 8 y 18 (parte B de composicion) y derivados de fésforo
(parte A de composicién). La composicion se caracteriza porque la
viscosidad a 25°C es < 3000 mPa y tiene una cierta proporcion entre sus
partes (A y B).

Ahora bien, el uso de los &cidos carboxilicos alifaticos y poliamidas alifaticas
como agente mejorador de adherencia se mencion6 en la patente
US7.097.703 (Use of anti-strip agents to improve wear characteristics of

Pavement sealer).

Otros tipos de acidos organicos en la composicién de aditivo asfaltico que
previene desprendimiento han sido reclamados en la patente US 7.226.500
(Additive for heating asphalt), donde se usa el acido galico, sus esteres y
alcohol.

La combinacién de componente acido (acido polifosforico) y alcalino
(hidréxido de calcio) fue reportada como mejorador de adherencia en la
patente US 7.309.390 (Strip-resistant asphalt paving composition and
method for making the same). Dicha patente esta enfocada a la composicion
de la mezcla asfaltica y manifiesta, también, la presencia de mejoradores de
adherencia aminicos y polimeros comerciales. No obstante, en ella no se
mencionan los aspectos ambientales ni el uso de desechos.

Asi las cosas, en evidente que aunque en el estado de la técnica existen
varios productos y métodos para mejorar la adherencia entre el arido y
ligante asfaltico, los cuales fueron desarrollados a lo largo de la utilizacion de
mezclas asfalticas, dicho mejoramiento se realiza a diferentes grados
dependiendo de varios factores, entre los que se cuentan la naturaleza del
asfalto y sus agregados, la cantidad del aditivo entre estos. Sin embargo,
ninguno de estos productos esta dirigido a mejorar las propiedades
dindmicas del asfalto y ampliacién de su grado de desempeiio.

Siendo asi, actualmente sigue vigente la necesidad de desarrollar nuevos
aditivos mejoradores de adherencia que también tengan en cuenta la
facilidad de su uso.



Se sabe, también, que la mayoria de caracteristicas deseables de un
pavimento se consigue utilizando los asfaltos modificados con polimeros,
termoplastos o elastoplastos y desechos de caracter polimérico. A pesar de
ello, se reconoce el alto costo de estos productos comerciales y el problema
principal de dichas mezclas que es la baja compatibilidad y la separacion de
las fases asfaltica y polimérica, lo que exige la utilizacién de productos
adicionales, tales como entrecruzadores (“cross-linking agent”), para

garantizar estabilidad del sistema.

En la patente US 6.214.908 (Composition containing novel maodifier) se
describe una mezcla residual que consiste de polipropileno, caucho estireno-
butadiéno y carbotano de calcio. Dicho producto proviene como residuo del
proceso de depolimerizacion de la carpeta de Nylon 6 y se recomienda para
usar en la construccion de vias entre otras areas. Aun cuando esta mezcla
puede ser una buena opcién, en ella no se menciona el aspecto de

compatibilidad y resistencia a la humedad.

Desechos soélidos de caracter plastico para mejorar las propiedades
asfalticas se reportan en la patente US 6.844.418 (Waste plastic additive for
asphalt). En ella el material que proviene de botellas plasticas y carpetas se
expone a tension elevada a las temperaturas entre 250 y 600 °C en la
presencia de un gas inerte.

Otro modificador del asfalto, el método para su produccién y el asfalto
modificado con dicho aditivo se reclaman en las patentes de US 7.202.290
(Modified asphalt compositions) y US 7.439.286 (Modified asfalt
compositions), donde la mezcla de elastdmeros y plastbmeros da origen a
una composicion que se combina con un agente entrecruzador y se usa
como aditivo asfaltico. '

Aunque se reconoce la utilidad de utilizar el caucho reciclado de llantas
(CRL) del automoévil y' otros neumaticos como modificador de asfalto y
llenante de mezclas asfalticas,la incorporacion del CRL es deseable en vista
de las propiedades potencialmente mejoradas de la composicion y las
ventajas de la reutilizacion de estos productos tanto desde el enfoque
medioambiental como desde el puento de vista econémico por su bajo costo,
como materia prima.



El caucho de llantas esta representado en una fuente bastante significativa
de caucho wulcanizado que contiene una variedad de polimeros,
predominantemente el estireno - butadieno. Este producto se adecua
prepara para utilizarlo en la modificacién del asfalto, moliéndolo con el
proposito de obtener particulas pequenas. En dicha patente de ninguna
manera se ensefa o menciona la actividad del CRL como mejorador de
adherencia entre el arido y ligante asfaltico.

Al mismo tiempo en ella se reconoce que es dificil encontrar un modificador
universal que pueda solucionar los problemas de desprendimiento del asfalto
convencional sin afectar negativamente, o sea disminuir la cohesion y rango

del desempeno.

La patente de US 6.897.249 (Asphalt additive, a composition added with the
asphalt additive, and a method for preparation of the composition and its
application) reporta un aditivo asfaltico con base en caucho reciclado de
llantas y resinas del petréleo. El objetivo principal de la invencién es reducir
el ruido del trafico, minimizar el agrietamiento causado por las temperaturas
del invierno y las deformaciones plasticas originadas durante el verano,
prevenir accidentes debido a la superficie deslizante durante la lluvia y evitar
el efecto de reflejo. La cantidad del aditivo presente en la mezcla asfaltica se
estima entre 2.5 y 7.5% (en peso). Aun cuando esta composicion presenta
multiples beneficios, la invencion no estd enfocada al mejoramiento de la
resistencia a la humedad.

De acuerdo con lo expuesto, es evidente que en el estado de la técnica
existia la necesidad de desarrollar nuevos aditivos multifuncionales, que
mejoren las propiedades del asfalto, especificamente aditivos que al ser
agregados al asfalto lo modificada para que presente una mejor adherencia,
una mayor resistencia a la humedad y un mayor rango del desempeno PG,
sin perjudicar la cohesién del producto que se comprueba al presentar uno
mayores modulos dinamicos. Ademas, el método de la presente invencion
se basa en el aprovechamiento de desechos de caucho reciclado de llantas,
con el fin de disminuir el impacto ambiental causado por este tipo de
desechos.



DESCRIPCION DE LAS FIGURAS.

FIGURA 1. Relaciéon del modulo elastico de asfaltos con y sin aditivos
FIGURA 2. Relacion del médulo viscoso de asfaltos con y sin aditivos.
FIGURA 3. Espectro Infrarrojo (IR) de un aditivo formulado.

FIGURA 4. Espectro IR del aditivo ejempio 1

DESCRIPCION DE LA INVENCION.

La presente solicitud reivindica un nuevo método para la produccion de un
aditivo multifuncional mejorador de la adherencia del asfalto y de las
propiedades antes mencionadas, caracterizado porque comprende las
etapas de depolimerizaciéon parcial de los desechos de llantas, sintesis con
etilenaminas y adecuacion del producto con la adicién de otra porcion de
CRL no depolimerizado.

Durante la investigacién que dio origen a la presente invencion, el solicitante
encontré que la depolimerizacion parcial de los granos de caucho reciclado
de llantas® (CRL) utilizando aceite vegetal o una mezcla de &cidos grasos de
origen vegetal seguida de una reaccion quimica con etilenaminas y de un
paso de adecuacién del producto con la adicion de otra porcién de CRL no
depolimerizado, resulta en un producto que mejora la resistencia a la
humedad de la mezcla asfaltica y amplia el rango del desempefio PG del
asfalto, sin perjudicar las propiedades mecanicas-dinamicas del mismo.

En una modalidad preferida la etapa | o de depolimerizacién de CRL
comprende los pasos de calentar el aceite vegetal o la mezcla de acidos de
aceites vegetales o aceite vegetal hasta una temperatura entre 50 y 70°C,

3 Fuente: Biosafe, Grupo Auto Sueco, www.biosafe.pt : La composicién de CRL: proporcion de
polimeros 40-55% (en peso); negro de humo: 20-25% (en peso), aditivos varios: resto. La parte
polimérica contiene: caucho natural (NR), estireno —butadieno caucho (SBR), izopreno caucho (IR),
butilo-isobutileno-isopreno caucho (I{R), cloroisobutileno-isopreno caucho (lIRmodified), polibutadieno
caucho (BR), acrilonitrilo-butadieno caucho



adicionar el caucho reciclado de llantas a la mezcla del paso anterior,
calentar la mezcla resultante hasta una temperatura entre 160°C a 185°C,
preferiblemente entre 165°C a 175°C, y aun mejor a 170°C, agitandola y
manteniendo dicha temperatura durante 1 hora.

Especificamente, la proporcién entre caucho reciclado de llantas y aceite
vegetal o acidos grasos de origen vegetal presente en esta etapa es de 0.5 -
1: 0.1 — 8, preferiblemente 1: 5-6, y aun mejor de 1:5. Preferiblemente, el
aceite vegetal o los acidos grasos de origen vegetal utilizados tienen en su
composicién mas de 90% de compuestos cuya cadena carbonada tiene una
cantidad de 12 a 24 atomos de carbono.

- En una segunda etapa de reaccion quimica con etilenaminas, la mezcla de
CRL depolimerizado se deja enfriar hasta una temperatura de 50° a 80°C,
preferiblemente de 70°C, entonces agregar etilenamina a la mezcla bajo
agitacion, subir la temperatura hasta 95°C, preferible entre 85°C y 95°C y alin
mejor de 90°C, y mantenerla durante 1 a 2 horas, luego de la(s) cual(es) se
procede a incrementar la temperatura hasta un valor que oscila entre 150°C y
190°C, preferiblemente 180°C y mantenerla en dicha temperatura durante 1 a
4 horas, preferiblemente el periodo en que dicha temperatura es conservada
es de 2 horas, seguido subir la temperatura hasta un valor entre 200°C y
270°C, de preferencia hasta 230°C y mantener la temperatura hasta que se
termina la destilacion del agua de reaccion.

Preferiblemente, la proporcion entre la mezcla obtenida en la etapa |, etapa
de depolimerizacion, y la etilenamina esté entre 0.5-10:0.1-5, preferiblemente
dicha proporcion es de 2-3:1. Ademas, la etilenamina utilizada se selecciona
del grupo que consiste de etilenaminas: dietilentriamina (DETA),
trietilentetramina (TETA), tetraetilenpentamina (TEPA), polietilenpoliamina
(PEPA) o mezclas de ellas.

Finalmente, la tercera etapa o etapa de adecuaciéon comprende los siguientes
pasos: enfriar la masa de reaccion hasta 180°C, agregar granos de caucho
reciclado de llantas (CRL) sin tratamiento y mezclar la masa hasta que la
temperatura baja hasta 70°C. Preferiblemente la proporcion entre la mezcla
resultante de la etapa Il y la nueva porcién de CRL es 1: 0,15-0,05.

La interpretacion del proceso quimico que se presenta durante la segunda
etapa se basa en la reaccion térmica en un sistema binario entre un acido y



etilenamina, el cual se realiza por la transferencia del protén, AdN, con la
formacion de los complejos intermedios del acido-base, cuya estructura y
composicion depende de las condiciones de reaccion y estructura de los

reactantes.

De acuerdo con las condiciones de la sintesis realizada en la presente
invencion se puede identificar que durante la segunda etapa ocurre una
neutralizacién, seguida por una reaccion de amidacién que culmina con una
ciclizacién. Estas reacciones ocurren de manera paralela y consecutiva en
ambas direcciones con aparicion de complejos acido-base.

Durante la neutralizacién, los 4cidos asociados forman asociaciones entre si
por medio de enlaces de hidrégeno, originando dimeros que interactian con
las aminas formando complejos acido:amina en una proporcién 2:1, los
cuales tienen la estructura [1-1] con la transferencia completa del proton, tal

como se muestra a continuacion:

R—0C C—R + NHy —— F——NH; m——
N, { <
'\.
B— ..
S "o
,r', .‘:'\
=== R L H H e F
Ay | oy
r

Donde, R es un alquilo de C; a Cys, R’ es (CHy)2[NH(CHy)z]n vy n es un

namero entre 0 y 3.

En la etapa de amidacién se realiza la reaccién de sustitucion nucleofilica
con el atomo mesomérico del carbono de una molécula del acido del
complejo acido-polietilenamina [1-1], obtenido en el paso anterior, y se forma
el complejo amidoamina-acido [2-2] en una proporcién 1:1.
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Se puede esperar, también, la formacién de compuestos con los enlaces de
hidrégeno cuya estructura corresponderia a las férmulas 2-a o 2-b,
presentadas a continuacion:

H H H

| H
+ PR , —
RCCIHH-—F!'—T—H-i--T--“H——T-———Ff—NHz === RCJNH —F:'—-P-r—H---'D--i-‘H—ry——P.’—NHy
‘ | o )
H H H H H H
: v.vn:.w Py E
L'l] . VAC'I D__ . t|
RS C_';’H LT
R 2.2 b R

Esto puede ocurrir en presencia de agua o por una sobre cantidad de
nucleofilo. Se realiza la estabilizacién del carboxilat-aniono del segundo
grupo carboxilo en los complejos [2-a, 2-b] con el agua de reaccidn.

Finalmente, la estructura de dichos complejos y las condiciones de reaccion,
producen las amidoaminas [5] y diamidoaminas [4] en el sistema de
reaccion.
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En nuestro caso, cuando la reaccion se realiza a la presion atmosférica, con
el aumento de la temperatura y longitud del radical alquilico, el equilibrio se
desplaza hacia la formacion de sustancias [2-a] con la disociacion posterior
de los complejos [2-a] y realizacion de reaccion de sustitucién nucleofilica
con el atomo del grupo carboxilo de monoamidoamina y la posterior
formacién diamidoaminas de la férmula [4].

Sin embargo, cuando la longitud del radical alquilico disminuye (C.1») en las
mismas condiciones de reaccion, se forman estructuras [2-b] y a continuacion

se producen monoamidoaminas de la formula [5]

A las temperaturas mayores de 180°C se inicia ciclizacion y formacion de
imidazoles.

ZREOOH + tNH(CH )X === REODH- NH,(CH) X HODCR + (n- 1HNHXH
V)]

|

RI: OMHIC ol NHE OR + RCONHIT Hp)p - HODCR + ZRCONHIC Byl +
“ )

+2Ho O+ (n- DNHLH + HoO+(n- 13NHaXH +2Hz0+ (n- ZNHpH

rm(cw.);.rmmm rm(c 3,NH, HOOCR + ’—__l
\ , NCHLNH, N

|

— (2

N —_— > Y, AEHIHR
7} (2 —_— "'[' )
R R R
* 3HR0+ (- DHHXH +2HyD 4 (0~ DNHXH FHo (r DN

Donde, X es NH(CH,).NH, y X' es [(CH2)aNH7]

En presencia del &cido carboxilico alifatico, los imidazoles forman complejos
con acido en la proporciéon 1:1 [3], los cuales en la presencia del agua o
nucledfilos forman asociaciones del tipo [3-a, 3-b].
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H
T Y ——r|»1+~——R"—r«1H2 —
N
]/ HI rL H
R A
4. 0
g
J-a *l:,
H
——-——“H—-——N+\ }’N—H----(j_-:E-H—l!ﬁ—FZ'————NHQ
i e
o s
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Se sabe que los enlaces de hidrogeno de dichas estructuras, son
susceptibles al cambio de las condiciones de reaccion y a la longitud del
radical alquilico.

En nuestro caso, bajo la presion atmosférica, cuando se disminuye el radical
alquilico (C<12), el agua de reaccién induce la desintegracion de los enlaces
de hidrégeno en los complejos [3-b], y de esta manera se predetermina la

formacion de las estructuras [6].

Durante la ciclizacion a temperaturas elevadas y presion atmosférica se
elimina el agua de las alquilamidoaminas [5] y se forman alquilamidozoles [6],
gue hacen parte de la composicion del aditivito.

El espectro Infrarrojo (IR) del aditi\)o obtenido mediante el método de la
invenciéon se presenta en la figura 3. (Espectrometro infrarrojo modelo PE
Spectrum 2000NIR FT-Raman). La asignacién de bandas se realiza
teniendo en cuenta todo el espectro con base en los datos tedricos®. Siendo
asi, se establece que los picos entre 3500-3300 cm' caracterizan la
presencia de grupos aminicos, flexién de N-H; los picos entre 1640-1490 cm’
! la tensién de N-H; los picos entre 900-650 cm™ balance de N-H; y los picos
entre 1230-1030 cm™ tensién de CR-N. El desplazamiento de algunas
bandas se refiere a la complejidad de la muestra y la influencia mutua de los
componentes.

*Naganishi K. Infrared absorption spectroscopy. San Francisco: Holden — day, Inc; 1962.
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Asi las cosas, también es parte de la invencién que aqui se reivindica el
aditivo producido mediante dicho método y el asfalto modificado con el
aditivo de la invencion, con lo cual se logra una mejor resistencia a la
humedad y mas amplio rango de desemperio PG, sin desmejorar la cohesion

del producto que se comprueba al tener mayores modulos dinamicos.

Igualmente, hace parte de la invencion el asfalto modificado caracterizado
porque comprende una cantidad de 0,15% a 2,5% en peso de aditivo
mejorador, preferiblemente de 0.3% a 1.7% en peso de aditivo mejorador, el
cual es adicionado al asfalto a una temperatura entre 110°C a 140°C,
preferiblemente 125°C y 135 °C, durante 15 a 20 minutos.

Con el fin de ilustrar la mejor manera de realizar la invencién, en los ejemplos
que se presentan a continuacion se explica de manera detallada el método
de preparacion del aditivo multifuncional y asfalto modificado con dicho
aditivo. No obstante, de ninguna manera se puede considerar que la
invencion reivindicada se limita a los ejemplos que se exponen a
continuacion.

Ejemplo 1.

A continuacion se describe el método para la obtencion del aditivo de la

invencion.

Etapa de depolimerizacion o etapa |I: En un reactor de un litro con tres bocas,

con sistema de calentamiento, refrigerador y agitador se calentaron 255
partes de aceite de palma con las especificaciones establecidas en la tabla
1) a 50°C, se agregaron 45 partes del caucho reciclado de llantas (fraccion #
30) bajo la agitacién a 200 rpm, y entonces, se aumentd la temperatura hasta
170°C y se mantuvo durante 1 hora y media.

Tabla 1. Especificaciones de &cidos del aceite de palma.

CARACTERISTICA ESPECIFICACION METODO
Porcentaje de Acidez, como Acido Palmitico 78.0-88.0 NTC 218
Porcentaje de Humedad 0.10-0.25 NTC 287
Indice de Refraccion (50 °C) 1.4475 - 1.4495 NTC 289
Punto de Fusién, °C 47 - 50 NTC 213
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Color Lovibond Modelo F, Celda 5 Va 30Y4R 2B/ 40Y20R 5B | NTC 564
Indice de Yodo (Hanus) 53 - 58 NTC 283
Porcentaje de Materia Insaponificable 1.5% Max. NTC 235
indice de Saponificacién (mg KOH/g producto) 190 - 205 NTC 335

Etapa de reaccion quimica con etilenaminas o etapa ll: En un reactor de un

litro con tres bocas, sistema de calentamiento, refrigerador y agitador se
colocaron 100 partes del producto de la etapa |, calentaron hasta 70 °C y
agregaron 35 partes de trietilentetramina (TETA, MERK, CgH1gNa, M 146.24
g/mol, dagee = 0.977-0.982) bajo la agitacion 200 rpm. Seguido se subi6 la
temperatura hasta 90°C y se mantuvo en el rango 90-95°C durante 1 hora, al
cabo de la cual se elevd la temperatura hasta 180 °C y se mantuvo en el
rango 175-180°C durante 2 horas. Finalmente, se incremento la temperatura
hasta 230 °C y se mantuvo hasta el momento en que se termin6 la
destilacion del agua de la reaccion. Se recopild 5.5 g de destilado.

Etapa de adecuacion o etapa lll: Se bajo la temperatura hasta 180°C y se
agregaron 15 partes mas de caucho reciclado de llantas bajoA la agitacion de
100 rpm, siguiendo la reduccion de la temperatura hasta 70°C, durante 20
minutos. El producto se transfirio al recipiente donde alcanzé una
temperatura de 25°C en la cual el producto es semisélido, de color negro con
olor aminico.

El espectro Infrarrojo (IR) del aditivo formulado se presenta en la grafica 4.
(Espectrometro infrarrojo con transformada de Fourier modelo FTLA2000-
154.)

El solicitante encontrd que la adicién al asfalto de una cantidad del aditivo
formulado, se dispersa en la matriz asfaltica con agitacién a una temperatura
en el rango entre 120 y 135°C y resulta en mejoramiento de la resistencia a
la humedad, ampliaciéon del rango PG y un leve aumento de modulos
dinamicos.

Para el presente ejemplo se utilizé6 asfalto con penetracién 76 (0.1mm a 25
°C, 100 g, 5 seg, ASTM D 5), ductilidad mayor de 100 cm (a 25 °C, ASTM D

113) y punto de ablandamiento 46.8 °C (ASTM D-36).

Ejemplo 2.
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En un recipiente metalico de dos litros con agitador y sistema de
calentamiento, se agregaron 998.5 partes del asfalto a una temperatura de
125°C y 1.5 parte del aditivo de Ejemplo 1. La mezcla se mantuvo bajo
agitacioén a 160 rpm y temperatura entre 125 y 130°C durante 20 minutos.

Se uso el protocolo de ensayo TSR (Tensile Strength Ratio) de acuerdo con
la norma ASTM 4867 para comparar el cambio de compatibilidad entre el
asfalto y sus agregados en presencia del aditivo de la invencion.

Para la realizacion de los ensayos a la mezcla asfaltica se tom6 como base
el diseno de una mezcla MDC-2 (INVIAS), realizado en el laboratorio con
agregados de la fuente “Pescadero”. El porcentaje éptimo de asfalto fue de
5,1%. Para identificar el grado de desempefio por la tecnologia SHRP se
emplearon reémetros de corte dinamico (DSR, AR2000, AASHTO TP5, NTC
5340) y de viga de flexion (BBR, Cannon, ASTM D 6648).

En el estudio también se utilizaron ligantes envejecidos por ensayo en el
horno de lamina asfaltica delgada en movimiento, RTFOT (horno
DESPATCH, ASTM D 2872) y camara de envejecimiento a presion, PAV
(Pressurized Aging Vessel, ASTM D 6521). Para determinar los Modulos
Dinamicos se us6 la cabina NAT (prNE 12697-26 Método IT-CY).

Los resultados del asfalto modificado y asfalto original se presentan en las
siguientes tablas 2 a 5, mostrada a continuacion:

Tabla 2. Resultado del ensayo de TSR de [a mezcla con “Asfalto original”

SUBGRUPO HUMEDO
» | Resistencia
%de % saturacion | % saturacion
Rubro ) _ a traccion
vacios parcial total
(KPa)
Promedio 6,7 75,0 92,0 207,3
SUBGRUPO SECO
| Promedio 6,7 - - 618,3
VALOR DE TSR = 34%

De la informacion establecida en la tabla 2 es clara la alta susceptibilidad del
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asfalto a la humedad y la baja resistencia al agua de la mezcla asfaltica

cuando éste no ha sido tratado.

Tabla 3. Resultado del ensayo de TSR de la mezcla con “Asfalto + aditivo

Ejemplo.1”
SUBGRUPO HUMEDO
y .| Resistencia
%de % saturacion | % saturacion B
Rubro , _ a traccion
vacios parcial total
(KPa)
Promedio 7,2 73,6 89,0 503,8
SUBGRUPO SECO

Promedio 7,2 - - 802,8

VALOR DE TSR = 63%

De los resultados expuestos en la tabla anterior es evidente que la presencia
del aditivo aumento significativamente el valor de TST que caracteriza su
capacidad de mejorador de adherencia, toda vez que el valor reportado por la
TSR para el asfalto con aditivo (63%) es casi el doble del calculado para el

asfalto original (34%)

Tabla 4. Grado de desempeiio (PG) “Asfalto original”

Asfalto original

Resultados Especificacion
T,°C | G* KPa |J (grados) G*/Send
52.0 2.635 82.3 - 2.659 =2 1.0 kPa
57.9 1.004 86.0 1.006
64.0 0.431 81.2 0.436
Asfalto envejecido RTFOT

51.9 7.297 83.4 7.345
58.0 2.914 85.2 2.924 2 2.2kPa
64.0 1.308 86.3 _ 1.311

Asfalto envejecido PAV
T,°C | G* KPa |d (grados)| G* x Sen & (KPa)
24.9 5290 57.0 4436.6
21.6 8700 24.9 6984.5 =< 5000 kPa
18.8 12200 51.9 9600.6
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Resultados de BBR

T,°C Propiedad Valor Especificacion
-12 | Rigidez, MPa 140 Max. 300
m, valor 0.386 Min. 0.3
-18 | Rigidez, MPa 189
m, valor 0.207
PG 58-22

Tabla 5. Grado de desemperio (PG) “Asfalto+ aditivo Ejemplo.1”

Asfalto original

Resultados Especificacion

T,°C | G* KPa |d (grados) G*/Send

52 3,987 85,88 3,997 2 1.0 kPa

58 1,625 87,25 1,626

64 0,736 88,26 0,736

Asfalto envejecido RTFOT

52 7,884 82,64 7,949

58 3,378 84,74 3,392 22.2kPa

64 1,490 86,39 1,493

Asfalto envejecido PAV

T,°C | G* Kpa |0 (grados)| G* x Sen § (Kpa)

19,2 10030 44.64 7050

22 6135 48,28 4579 < 5000 kPa
24,5 3962 51,39 3096

Resultados de BBR
T,°C Propiedad “Valor Especificacién
-18 Rigidez, MPa 290 Max. 300
m, valor 0,315 Min. 0.3
-24 Rigidez, MPa 570
m, valor 0,221

PG 58-28




18

La comparacion de los resultados de las tablas 4 y 5 muestran que Ig
presencia del aditivo amplio el grado del desempefio del asfalto, el cual paso
de un PG de 58-22 a un PG de 58 a -28, cuando se agrega aditivo al asfalto.

Tabla 6. Modulos dindmicos.

Asfalto original.
Temperatura, °C 5 25
GMM 2,456
% vacios 4.8 4.8
Médulo dinamico, MPa 12811 1491
Asfalto+ aditivo ej.1
GMM 2,465
% vacios 5.1 5.1
Mdédulo dinamico, MPa 13286 1591

Por su parte, la evaluacién de los modulos dinamicos que se basa en la
determinacién de la relacion entre el estrés axial aplicado a muestra y la
deformacion recuperable, bajo las condiciones del ensayo predeterminadas,
permitio establecer que la presencia del aditivo resulto en un aumento ligero
de dichos modulos, lo cual se puede interpretar como un mejoramiento de
cohesion del asfalto en nuestro caso, cuando comparamos asfalto original y
asfalto modificado con el mejorador de adherencia de la presente invencion.

Ejemplo 3.

Etapa de depolimerizacion o etapa |: En un reactor de un litro con tres bocas

y sistemas de calentamiento, refrigeracion y agitacion, se calentaron a 70°C,
220 partes de los acidos de aceite de palma, se agregaron 25 partes del
caucho reciclado de llantas (fraccion # 30) bajo agitacion a 200 rpm. Se
aumento la temperatura hasta 170°C y se mantuvo durante 1 hora y media.

Etapa de reaccidn quimica con etilenaminas o etapa il: En un reactor de un

litro con tres bocas con sistema de calentamiento, refrigeracion y agitacion
se colocaron 120 partes de la mezcla obtenida en la etapa |, se calentaron
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hasta 70°C y entonces, se agregaron 40'partes de trietilentetramina bajo
agitacion a 200 rpm. Se elevé la temperatura hasta 90°C y se mantuvo en el
rango 90-95°C durante 1 hora, seguido se incremento la temperatura hasta
180 °C y se mantuvo en el rango 175-180°C durante 2 horas, y finalmente, se
aumento la temperatura hasta 230 °C y se mantuvo esta temperatura hasta
el momento cuando termind la destilacién del agua de la reaccion. Se
recopilaron 7.8 partes del destilado.

Etapa de adecuacién o etapa Ill: Se bajo la temperatura hasta 180°C y se

agregaron 7 partes mas de caucho reciclado de llantas bajo agitacion a 100
rpm, siguiendo la reduccion de la temperatura hasta 70°C, durante 15
minutos. El producto se despacho al recipiente donde alcanz6 una
temperatura de 25°C en la cual el producto es semisélido, de color negro con
olor aminico. El espectro del producto obtenido se presenta en la grafica 3.

Para el presente ejemplo se utiliz6 asfalio de ECOPETROL: con penetracién
65.4 (0.1mm a 25 °C, 100 g, 5 seg, ASTM D 5), ductilidad mayor de 100 cm

(a25°C, ASTM D 113) y punto de ablandamiento 48.5 °C (ASTM D-36).

Ejemplo 4.

En un recipiente metalico de dos litros con agitador y sistema de
calentamiento, se agregaron 999.5 partes de asfalto a una temperatura de
125°C y 0.5 partes del aditivo obtenido mediante el proceso descrito en el
Ejempio 3. La mezcla se mantuvo bajo agitacion a 160 rpm y una
temperatura de 125°C durante 15 minutos. '

Para la realizacion de los ensayos a la mezcla asfaltica se tomd como base
el disefio de una mezcla MDC-2 (INVIAS), realizado en el laboratorio con
agregados de la fuente “Pescadero”. El porcentaje 6ptimo de asfalto fue de
4.9%.

Los resultados del ensayo TSR del asfalto original muestran un valor de
TSRoig = 61.3%, mientras el asfalto modificado con el aditivo de la invencion
reporta un TSRy eq.= 93.8%.
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Adicional a los datos antes mencionados, el ensayo montron que el grado del
aumento del valor de TSR para cada mezcla asfaltica depende de la calidad

del asfalto base y agregados minerales.

Ahora bien, se puedo identificar que el estado del arte mas proximo a la
invencién es el método divulgado en la patente US 6897249 “Asphalt
additive, a composition added with the asphalt additive, and a method for
preparation of the composition and its application”, donde se usa el CRL y
resinas petroleras en la formulacion de mezcla asfaltica que se manifiesta,

también, como invencion del aditivo.

Sin embargo, vale la pena resaltar que dicha patente no tiene como objetivo
el mejoramiento de adhesion entre el material mineral y asfalto. De su
descripcién se entiende que esta enfocada en mayor grado a la tecnologia de
pavimentacion. No obstante, la consideramos como mas cercana teniendo en
cuenta el uso de desechos de CRL y resinas poliméricas termoplasticos, que
en su conjunto se puede tratar como aditivo multifuncional.

En procura de enfatizar las ventajas alcanzadas con el aditivo obtenido
mediante el método reportado en esta solicitud, a continuacién se presentan
los detalles de la presente invencion y los correspondientes a la patente
mencionada en el estado de la técnica.

Aditivo de la presente invencion Patente US 6897249

[ Composicion del aditivo

(Se caracterizé la materia prima usada y el proceso de produccion)

Caucho reciclado de llantas, granos de 30 a 40 mesh

Producto de molienda ambiental 15% | Producto de molienda criogénica
a 30% en peso de la composicion del | entre 40% y 46.7% en peso de la
aditivo. composicién del aditivo.

Compuestos quimicos adicionales, % en peso

Producto de reaccién entre los acidos | Resinas de petréleo termoplasticas
grasos de aceites vegetales vy
etilenaminas.
70% a 85% en peso de la|533% a 60% en peso de la
composicion del aditivo. composicién del aditivo.

Proporcién de aditivo en la mezcla asfaltica, % en peso
0,0075% a 0,125% 2,5% a7,5%

Proceso de produccion del aditivo y del asfalto modificado

e Mezclado de CRL con acidos oloMechado de CRL, resinas del
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aceite petréleo termoplasticos, asfalto y
e Reaccion con etilenaminas minerales en un mezclador. En
¢ Adicion de otra porcioén de CRL este caso se supone que la
e Agregar el aditivo al asfalto y| formacion del aditivo y modificacion

posteriormente, anadir logs| del asfalto se realiza durante el

agregados. mezclado de todos los ingredientes
de la mezcla.

Condiciones de preparacion de la mezcla asfalto-aditivo

El tiempo de preparacion es de 15a | No se precisa el tiempo de
20 minutos. La temperatura oscila | preparacién de la mezcla. La
entre 125°C y 130°C. temperatura es de 175°C a 195°C

Beneficios alcanzados con el aditivo

e Se aumentd TSR ¢ No se reportan valores numeéricos

e Sea amplié PG ¢ No se reportan valores numéricos

e Se mejoraron caracteristicas e Se mejoraron caracteristicas
dindmicas dinamicas

e Se disminuy¢ el ruido del trafico

Ya que en la patente US 6897249 la formacion del aditivo se realiza durante
preparacion de la mezcla asfaltica, se observa que altas temperaturas de
proceso, esto es entre 175°C a 195°C, son necesarias para la incorporacion
del caucho y resinas poliméricas a la matriz asfaltica. Sin dicha incorporacién
no se puede hablar sobre un aditivo y su efecto especifico en la mezcla, ya
que la mezcla estara compuesta solo de un relleno organico, de CRL, resinas
poliméricas, asfalto y minerales como ingredientes independientes.

Dichas temperaturas de 175°C a 195°C, en varias ocasiones son
perjudiciales para los asfaltos convencionales, ya que pueden provocar el
envejecimiento prematuro de la mezcla asfatica antes de formar el ligante
modificado, en que se van a dispersar los componentes antioxidantes que se
ubican en los granos de CRL.

La proporcion del aditivo de la patente US 6897249 se estima entre 2.5 y
7.5% en peso de la mezcla asfaltica, lo cual es mayor que la cantidad
requerida de aditivo de la invencién presente.

Especialmente, hace énfasis en que el CRL de acuerdo con la descripcion
de la patente US 6897249, es un producto de demolicion criogénica como se
indica en la pagina 3, la columna 4, parrafo 5 de dicho documento, el cual
comprende una transformacion del caucho al estado de relleno inerte de
acuerdo con algunos autores o su depolimerizacion total.
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En este Ultimo caso es viable observar el mejoramiento de craqueo térmico a
las temperaturas menores a 0°C. Pero, en este mismo caso el producto no
puede aportar al mejoramiento de propiedades dindmicas —mecanicas
reduciendo la deformaciéon plastica a temperaturas altas. Y el otro
componente del aditivo (resinas petroleras) se caracteriza como
termoplastico que por su origen tampoco puede hacerlo.
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LISTA DE NORMAS UTILIZADAS.
1. ASTM - D-36 - Punto de ablandamiento
2. ASTM — D-113 - Ductilidad.
3. ASTM - D-5 — Penetracion a 25°C.
4.‘ AASHTOTP 5 — Resistencia al Corte Dinamico.
5. AASHTOTP 1 — Redmetro de Viga a Flexion.
6. AASHTOTPP 1 — Envejecimiento de Ligantes.
7. AASHTO - T -283 - Susceptibilidad a la Humedad (TSR)

8. ASTM - D — 4123 — Mdédulos Dinamicos.
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REIVINDICACIONES.

1. Método para la produccién de un aditivo multifuncional mejorador de la
adherencia del asfalto caracterizado porque comprende las etapas de:
a. Depolimerizacion parcial de los granos de caucho reciclado de llantas (CRL)
utilizando aceite vegetal o una mezcla de acidos de aceite vegetal,
b. Reaccién quimica con etilenaminas, y
c. Adecuacién del producto con la adicion de otra porcion de CRL no

depolimerizado.

2. Un método de acuerdo con la reivindicacién 1 caracterizado porque la etapa a)
comprende a su vez los pasos de calentar el aceite vegetal o la mezcla de
acidos de aceites vegetales o aceite vegetal hasta una temperatura entre 50 y
70°C, adicionar el caucho reciclado de llantas a la mezcla del paso anterior,
calentar la mezcla resultante hasta una temperatura 160°C a 185°C
preferiblemente entre 165°C a 175°C, y aun mejor a 170°C, agitandola y

manteniendo la temperatura durante 1 a 2 horas.

3. Un método de acuerdo con la reivindicacion 2 caracterizado porque la
proporcion entre caucho reciclado de llantas y aceite vegetal o acidos grasos
de origen vegetal presente en esta etapa es de 0.5 - 1: 0.1 — 8, preferiblemente
1: 5-6, y aun mejor de 1:5.

4. Un método de acuerdo con la reivindicacién 3 caracterizado porque el aceite
vegetal o los &cidos grasos de origen vegetal utilizados tienen en su
composicion mas de 90% de compuestos cuya cadena carbonada tiene una
cantidad de 12 a 24 atomos de carbono

5. Un método de acuerdo con la reivindicacién 1 caracterizado porque en la etapa
b), la mezcla resultante de la etapa a) se enfriar hasta una temperatura de 50°
a 80°C preferiblemente de 70°C, entonces se agregar etilenamina a la mezcla
bajo agitacion, subir la temperatura hasta 95°C, preferible entre 85°C y 95°C y
aun mejor de 90°C y mantenerla durante 1 a 2 horas, luego de la cual se
procede a incrementar la temperatura hasta 150°C y 190°C, preferiblemente
180°C y mantenerla en dicha temperatura durante 1 a 4 horas, preferiblemente
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el periodo en que dicha temperatura es conservada es de 2 horas, seguido
subir la temperatura hasta un valor entre 200°C y 270°C, de preferencia hasta
230°C y mantener la temperatura hasta que se termina la destilacion del agua

de reaccion.

Un método de acuerdo con la reivindicacion 5 caracterizado porque la
proporcion entre la mezcla obtenida en la etapa a) y la etilenamina es de 0.5-
10 : 0.1-5, preferiblemente dicha proporcion es de 2-3:1

Un método de acuerdo con la reivindicacién 6 caracterizado porque la
etilenamina adicionada es seleccionada del grupo que consiste de
etilenaminas: dietilentriamina (DETA), trietilentetramina (TETA),
tetraetilenpentamina (TEPA), polietilenpoliamina (PEPA) o mezclas de ellas.

Un método de acuerdo con la reivindicacion 1 caracterizado porque la etapa c)
comprende a su vez los pasos de enfriar la mezcla del paso b) hasta 180°C,
agregar granos de caucho reciclado de llantas y mezclar la masa hasta que la
temperatura baja hasta 70°C.

Un método de acuerdo con la reivindicacién 8 caracterizado porque la
proporcion entre la mezcla resultante de la etapa b) y la nueva porcion de CRL
es de 1: (0.15-0.05).

Un aditivo mejorador de adherencia multifuncional para asfalto caracterizado

porque se produce de acuerdo con el método de las reivindicaciones 1 a 9.

Un asfalto modificado caracterizado porque comprende entre el 0,15% y 2,5%
(en peso), preferiblemente de 0,3% y el 1,7% (en peso) de aditivo en relacién
con el peso total del asfalto, y el aditivo se adiciona a una temperatura entre
110°C a 140°C, preferiblemente 125 °C y 135 °C, durante 15 a 20 minutos.



Rata G’ con aditives/G’ sin aditives

Rata G’ con aditives/G’ sin aditivos
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LISTA DE INVENTORES

Inventor

Datos personales

Identificacion

1

Nombre: Luis Enrique Sanabria Grajales
Direccion: Menzuly-Tablanca, casa 9, Villa
Carolina, Piedecuesta, Santander

Teléfono: (7)6554496 Fax:
Cel: 3118548336

E-mail: lesanabria14@gmail.com
Domicilio: Colombia

CC 13810487

Nombre: Larissa Chiman
Direccion: Cra 24 N°35-30 Bl 3, Apto 402,
Floridablanca, Santander ‘

Teléfono: (7) 6385915

Cel: 3158952405 Fax:
E-mail.chlarisa@lycos.com
Ishiman@corasfaltos.com

Domicilio: Colombia

CE 296112

Nombre: Alexei Chiman
Direccion: Cra 24 N°35-30 Bl 3, Apto 402,
Floridablanca, Santander

Teléfono: (7) 6385915

Cel: 3168562285 Fax:
E-mail:ashiman@mail.ru
ashiman@corasfaltos.com

Domicilio:Colombia

CE 284048




Corporacion para la Investigacién y Desarrolllo en Asfaltos
en el Sector Transporte e Industrial
CORASFALTOS

Le brinda calidad a las obras viales

Piedecuesta, 7 de Mayo de 2010

ICOMTEC

C

Seiiores

SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO e SRR

2:“: Direccion de Nuevas Creaciones o ”}—EEBENC-‘ ;};E'.I.SUSTR\AY COI\|A|ERGlO o]
rrera 13 No. 27-00 Pisos 5° y 10° SUPERIN w

Tel: (1) 587 00 00 T Ll

Fax: (1) 587 02 84 No. 10'1%51220?1-0 Dep. 2020 %\E{}(‘)US%}/S‘SC

Bogota — Colombia Fecha 20100 Tes  Eve t e

e 411 PRESENTACION ﬁ
Ref: Solicitud de patente de invencidn. %:th;g

Respetados sefiores:

CERTIFICQD? DE nAICZ';EZ?"ACK)N
@ Adjunto a la presente comunicacidn, estamos enviando los documentos - S
necesarios para la solicitud de patente de invencién "Método para Industriay Gomercio
- ~a - . rl '] - UPERINT ENCIA
producir un aditivo multifuncional mejorador de adherencia, Lo et

aditivo multifuncional producido por dicho método y asfalto
modificado con dicho aditivo”

A continuacién se hacen referencia los documentos anexos a esta
comunicacion:

1. Formulario tinico de solicitud de patente

2. Comprobante de pago de la tasa de presentacion de la solicitud

3. Documento de cesién de los inventores (3) al solicitante o su causante
4. Resumen

soC'EpDaD

Sociedad
5. Descripcion de la Invencién Correspondiente

6. Una o mas reivindicaciones
7. Dibujos y/o planos necesarios

Atentamente,
CORASFALTOS Siepdodesge
w NIT. 804.001.179-0
/ CORPORAGION PARA LA
- 4 INVESTIGAGION ¥ DEBARROLLO EN
T N ~ ASPALTOS EN BL. 8ECTOR
uIS ENRIQUE SANABRIA GRAJALES TRANSPORTE & INDUSTRIAL |
Director Ejecutivo
CORASFALTOS
Miembro Fundador
. i : : - ~7- - Piedecuesta — Colombia
t Ref — Sede UIS Guatiguara - Telefax: 7-6550806 - 7 6551399 . 7-6542444
. 2 Viaale u]gr:?emet: http://www.cgrasfaltos.com Correo Electrénico: info@corasfaltos.com 3"\



o .

‘:;w:\}' - .

- j‘ Industria y Comercio
- SUPERINTENDENCI A

Bogota D.C.,
2020

Doctor(a)
SANABRIA LUIS ENRIQUE
Apoderado(a) y/o Representante de

CORASFALTOS

REFERENCIA Radicaciéon No. 10 055258
Tramite 2
Evento 1
Actuacién 430

Oficio No. £ _0_ _6;“&_448),

Como resuiltado del examen de forma, realizado con fundamento en el articulo 38 de la Decisién 486 de la
Comision de la Comunidad Andina, se le comunica que:

1. Debe allegar el poder otorgado al abogado que aparece en la solicitud como apoderado, con el lleno de los
requisitos exigidos en el Codigo de Procedimiento Civil. Adicionalmente, debera presentar el documento que
acredita la existencia y representacion legal de la sociedad solicitante.

En cumplimiento del articulo 39 de la Decision 486, se le requiere para que dentro del término de dos (2) meses
siguientes a la fecha de notificacién del presente oficio, complete los requisitos anteriormente enunciados. En
caso de no dar cumplimiento al presente requerimiento, la solicitud se considerara abandonada y perdera su
prelacion.

Notifiquese el presente oficio conforme a lo dispuesto en el numeral 5.2, literal e), del capitulo quinto del titulo
primero de Ja Circular Unica No.10 de 2001.

ALIX CARMENZA PEDES DE VERGEL
Directora de Nug¥as Creaciones (c)

27 Mo 200

El anterior requerimiento fue notificado por fijacién en lista de fecha

adpali
Al contestar favor indique el nimero de Sede Centro: Carrera 13 No. 27-00 Pisos 2, 5, 7 y 10 PBX: 5870000
radicacion que se encuentra a continuacion Sede CAN: Av. Cra 50 No. 26-55 int. 2 Tel: 5880070

Call Center 6513240. Linea 01800-910165 \
Web: www sic.aov.co e-mail: info@sic.aov.co



. Nombre: LUIS ENRIQUE SANABRIA G. IDENTIFICACION
X CC NIT
@ Direccion: Km2 Guatiguara, Sede UI$ cc -
Refugio, Piedecuesta-Santandef LJCE [J otro
REPRESENTANTE O |Teléfono:7_6550806 Fax 76550806
APODERADO - ,
E-mail jnfoecorasfaltos.com Cual

SUPERlNTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO —_—

) |IIIIIIII
jon

5258- -000
Fecha: 2010 05 10 13 05:10 Dep 2020 DlR NUEVASCR |
Tra.2 PATENTES Eve: 1 REGDEPOSITO

][}du;&trm *& Cﬁﬁlﬁi‘%%(j Act. 411 PRESENTACION  Folios: 39
SUPERINTENDENCIA ' T

FORMULARIO UNICO DE SOLICITUD DE PATENTE

Ngmero 13.810.487 Tp 849

En caso de haber presentado poder general para asuntos que se adelanten ante la Delegatura de
Propiedad Industrial, sirvase indicar el numero de radicacién (del poder).

Z : 5 INVENTOR (ES) ‘Nombre:

(72) Direccion: VER ANEXO
Nacionalidad o Domicilio:

Titulo (54) METODO PARA PRODUCIR UN ADITIVO MULTIFUNCIONAL

MEJORADOR DE ADHERENCIA, ADITIVO MULTIFUNCIONAL PRODUCIDO

POR DICHO METODO Y ASFALTO MODIFICADO CON DICHO ADITIVO.

@Numero de reivindicaciones 11 (Once)

@Clasificacién Internacional (51) <le( 3[1:::
{

(33)Pais de Origen {32) Fecha (31) Numero de Solicitud
Prioridad

st X nNo

Para publicar a partir de la fecha de la presente solicitud o de la prioridad invocada a los:

D Inmediato @ 6 meses D 12 meses D 18 meses

Instrucciones para el diligenciamiento del presente formulario, ver reverso de esta pagina

P102-F01 (2009-12-04)

L
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1 Anexos

Comprobante de pago de la tasa de presentacion de la solicitud. -
Comprobante de pago de la tasa por concepto de excedente de palabras en la publicacion.
Comprobante de pago por reivindicacién de prioridad.

Documento que acredita la existencia y representacion legal de ia persona juridica peticionaria, en
cuanto no estén inscritas en alguna Camara de Comercio Colombiana. '

Poder, si fuere el caso.

Certificado de la fecha de presentacion de la solicitud prioridad expedida por la autoridad correspondiente
y una copia certificada de la primera solicitud, si se reivindica prioridad

Traduccién simple de la primera solicitud, si se reivindica prioridad.

Documento de cesién del inventor al solicitante 0 a su causante.

Resumen

Descripcion de la invencion.

Una o mas reivindicaciones.

Dibujos y/o planos necesarios.

De ser el caso, copia del contrato de acceso.

De ser el caso, documento que acredite la licencia o autorizacion de uso de conocimientos
tradicionales de las comunidades indigenas.

De ser el caso, certificado de depésito del material bioldgico

Arte final 12x12 cm.

De ser el caso, informacion sobre otras solicitudes de patente o titulos obtenidos en el extranjero por el
mismo titular o su causante, relacionadas parcial o totalmente con la invencion de esta solicitud.

\12) FIGURA CARACTERISTICA:

@ Solicito fa concesion de la patente,

Instrucciones para la presentacién de los anexos, ver reverso de esta pagina.

PI02-F01 (2009-12-04)

1



Pladecyesta, Abril 28 de 2010

CESION

Yo, Alexei CHIMAN, identificado con la CE 284048 de Bogota, cedo los
derechos de propiedad indusirial a la Corporacidn para la Investigacion vy
Desarrolio en Asfatios en el Sector Transporte € Industrial. CORASFALTOS,
NIT 804.008.179-0, de la invencion presentada a la Superintendencia de
industria v Comercio para la oblencion de iz patente "METODO PARA
PRODUCIE UN  ADITIVO MULTIFUNCIONAL MEJORADOR Db LA
ADHERENCIA, ADITIVO MULTIFUNCIONAL  PRODUCIDO POR DICHO
METODO ¥ ASFALTC MODIFICADC CON DICHO ADITIVOY, del cual soy

coauttr,
i,
fsﬁ%&f
Alexe) Chiman
CE 284048
”\ gv f}?@,{:&i f{(y.
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Pegecuesta, April 28 de 2010

CESION

Yo, LARISSA CHIMAN, dentificada con la CE 2896112 de Bogota, cedo los
derschos de propiedad mndustrial @ la Corporacion para la Investigacion vy
Desarrolio en Asfaltos en sl Sector Transporte € Industrial, CORASFALTOS,

NIT B04.008.178-0. de la invencidn presentadn a f@ Superintendencia de
industna y Comercic para la coblencion de iz patente "METCDO PARA
PRODUCIR UN  ADITIVO MULTIFUNCIONAL MEJORADOR DE LA
ADHERENCIA, ADITIVO MULTIFUNCIONAL  PRODUCIDO POR DICHO
METODO Y ASFALTO MODIFICADO CON DICHO ADITIVOY, del cual soy

coautors

J o o
,f“j{{jé (A },.;/&??/
w,:"i’v P E

Larissa Chiman
CE 296112
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Piedecuesta, mayo 3 de 2010

Yo, LUIS ENRIQUE SANABRIA GRAJALES, identificado con el nimero
de Cédula de Ciudadania 13.810.487 de Bucaramanga, cedo los derechos
de propiedad industrial a la Corporacion para la Investigacién y Desarrolio
en Asfaltos en el Sector Transporte e Industrial, CORASFALTOS, NIT
804.001.179-0, de la invencion presentada a la Superintendencia de
Industria y Comercio para la obtencidn de la patente “METODO PARA
PRODUCIR UN ADITIVO MULTIFUNCIONAL MEJORADOR DE LA
ADHERENCIA, ADITIVO MULTIFUNCIONAL PRODUCIDO POR DICHO
METODO Y ASFALTO MODIFICADO CON DICHO ADITIVO”, del cual soy

. coautor.

/ -~
LUIS ENRIQUE SANAﬁRIA GRAJALES
C.C.13.810.487 Bucaramaiiga
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e as s

Banco de Bogota 3 Sistema Nac:onalxde Recaudos Comprobante de Pago Universal Individual No. 2999381 0

NIT 860.002 964-4 P
Cuenta Corriente [1‘] Numero

Fecha Codigo de ESPACIO PARA EL TIMBRE
tAng - Mes - Dia Convenio  Cuenta de Ahorros . .
|t e vl [ || CedtoRotano T | AGIZIHSHISFA L

nNombte Convenio 6 Empresa Becaudadora
. 8

i e

| s

!_‘ e
el AR |

Referencia |

. la cof
a

100211868

C HSSENDR SR N Ny

g
Referencia 2 gtz
Ay J gos
O 3 O O
238
FORMA DE PAGO 358
ANEXO =B
Efectivo $ ]
(I sin Anexo [ Papet =3
Chegue s I ggs
2.5 B
. [ oisquete CJotro 5838
TOTAL A PAGAR I EAS ) - S2gss
t Y v - i =580
ESE-E

g:g'c%o Z‘;' g‘eezldznla Numero del cheque Ciudad o plaza gg %’ ;,E ::

2338 £V
cSo5R

s3g8g |

{"Nota: antes de presentar este comprobante, sirvase diligenciarlo completamente con base en la informacién que le suministra la empresa. N ’mbff del depositante: Teléfono: 2 g
{ Si paga con cheque, favor anotar at respaldo del mismo. Ei nimero de este comprobante, el nombre y nimero de la cuenta de la empresa y 7~ ) ] o ) P £ oemr i c~:\<’€_ Ay 5 2
| Sus datos personales (Nombre, direccion y teléfono) 4{* m T ( [ IR ST TR e et WA ﬁ @
dr &

21303353 (Mayo/2009)

We




Espacio reservado para el adhesivo de radlcacién

Industria y Comercio
SUPERINTENDENCIA

REDUCCION DE TASAS DE SOLICITUD DE PATENTE

@ APLCACIONA:

" [X Patente de Invénciéri : : D Pahenhe de Mode!o de Umidad -

: 1"{3 Tasas de' mantenumento

IDENTIFICACIEN

S B
BENEFIC!AR!O Nac:onahdado Dom:cmo 2, Sant: D Otm
- Teléfono 6550806 6551399 .
‘ : 8040011790
- s '

En caso de ser persona natural y carecer defmedros econémtcos Y por lo tanto aphque fa
reduccion de tasas'a que serefiere la resolu,_ 6n wgente en tanfas debe ﬁrmar fa.
presente sohmtud bajo la gravedad de ]uramento * R : :

= — S

@AD.QXQS
Micro, pequefias y medianas empresas
O Copia simple de la declaracion de renta del afic inmediatamente anterior, 0 en su defecto prueba documental idénea

[[] pocumento de constancia de cumplimiento a lo establecido en ia Ley 905 de 2004

Universidades publicas o privadas

D Copia acto de reconocimiento institucional emitido por el Ministerio de Educacion

Entidades sin animo de lucro
EJ Copia del registro vigente en Camara de Comercio

F@SO‘]CI(G la reducclén de Ia hsa de patente

Nombre uis: E.rm

t:e Sanabﬁa (_z__nges

' ‘Firm'a -

" C.C.. 13810.7 TP 849

Instruccaones para el dmgenmamnento del presente formulario, ver reverso de esta pagina

P02-FO7 (2009-11-18)

%



COMO DILIGENCIAR LA SOLICITUD DE REDUCCION DE TASAS DE REGISTRO DE PATENTES

1. Aplicacién a: Debe marcarse en la casilla correspondiente si se trata de Patente de Invencion o Patente Modelo
de Utilidad

En caso de patente de invencién, la reduccion de tasas aplica para la presentacion de la solicitud, exdmen de
patentabilidad y las tasas de mantenimiento (anualidades)

En caso de patente de modelo de utitidad la reduccidn de tasas aplica para la presentacion de la solicitud y el
examen de patentabilidad.

2. Beneficiario: Persona natural o juridica que esté solicitando el registro de ia patente. Debe indicarse nombre,
direccion, nacionalidad o donicilio y teléfono.

Identificacién: Corresponde a la indicacion del documento de identidad del solicitante discriminando en la casilla
correspondienet si se trata de C.C (cédula de ciudadania), NIT (nimero de identificacion tributaria), C.E { cédula
de extranjeria); u oro (en caso de que la identificacion del solicitante corresponda a un documento diferente a los

Domiciio: Indicar ef pais o estado, departamento y ciudad,

3. Anexos: Deben marcarse con una X las casillas correspondientes a los documentos que acompaian la solicitud

4. Firma: Si actla directamente una pwersona juridica, la firma debera ser la de su representante legal y si actia
una persona natural, ésta debera firmar la solicitud.

P102-FQ7 (2009-11-18)
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DE COMERCIO DE BUCARAMANGA

0. 7803250 B @CAMARA

CERTIFICADO DE EXISTENCIA Y REPRESENTACION LEGAL ENTIDAD SIN ANIMO DE LUCRO DE:
CORPORACION PARA LA INVESTIGACION Y DESARROLLO EN ASFALTOS EN EL SECTOR
TRANSPORTE E INDUSTRIAL CORASFALTOS

EL SECRETARIO DE LA CAMARA DE COMERCIO DE BUCARAMANGA, EN EJERCICIO DE
LAS FACULTADES CONFERIDAS POR LOS ARTICULOS 43 Y 144 DEL DECRETO 2150
DE 1.995, DECRETO (0427 DE 1.996 Y CON FUNDAMENTO EN LAS INSCRIPCIONES
REALIZADAS POR LA ENTIDAD.

EN JUNIO DE ESTE ANO SE ELEGIRA LA JUNTA DIRECTIVA DE LA CAMARA DE COMERCIO.
LAS INSCRIPCIONES DE CANDIDATOS DEBEN HACERSE EN-LA PRIMERA QUINCENA DE MAYO.
PARA INFORMACION DETALLADA DIRIGIRSE A LA SEDE PRINCIPAL O COMUNICARSE AL
STGUIENTE TELEFONO: 6527000 EXTENSIONES: 220, 221 O 223.

CERTITFTIC CA.
NOMBRE :
CORPORACION PARA LA INVESTIGACION Y DESARROLLO EN ASFALTOS EN EL SECTOR
TRANSPORTE E INDUSTRIAL CORASFALTOS
al' : 804001179-0

:CCION ¢ UIS SEDE GUATIGUARA KM.Z2 VIA REFUG
DOMICILIO: BUCARAMANGA TEL: (00551399
EMATL:

CERTIFICBA
RECISTRO: 05-500870-26 DEL 1997/04/30

QUE POR CERTIFICADO DE EXISTENCIA No 1036 LE FECHA 1995/12/22 DE LA SECRETARIZ
JURIDICA DEL DEPTO-GOBERNACION DE SDER INSCRITA EN ESTA CAMARA DE COMERCIO EIL
1997/04/30 BAJO EL No 1281 DEL LIBRO 1, SE REGISTRO ENTIDAD SIN ANIMO DE LUCRC
DENOMINADA "CORPORACION PARA LA INVESTIGACION Y DESARROLLO EN ASFALTOS EN EIL
SECTORTRANSPORTE E INDUSTRIAL" CORASFALTOS "

CERTIVFICA
QUE DICHA SOCIEDAD/ENTIDAD HA SIDO REFORMADA POR LOS SIGUIENTES DOCUMENTOS:

DOCUMENTO NUMERO FECHA ENTIDAD CIUDAD INSCRIPC.
ACTA ik
9 2000/06/02 ASAMBLEA BUCARAMANGA ~ 2000/08/03
"» CERTIFICSA

VIGENCIA ES: INDEFINIDA

CERTTIVFICA
OBJETO SOCIAL: OPERAR DIRECTIVA O INDIRECTAMENTE, EN LA INVESTIGACION Y DESZ
RROLLO EN ASFALTOS REFINADOS Y MATERIALES LLENANTES, MINERALES Y ASFALTOS N2
TURALES APLICADOS A LOS PAVIMENTOS DE LA CARRETERA, - MUELLES, AEROUERTOS, VIAS
IPERREAS Y EN OTRAS AREAS DE INTERES PARA EL SECTOR TRANSPORTES E INDUSTRIAL,
REGIONAL Y NACIONAL."

CERTIVFICA :
PATRIMONIO: ESTA CONSTITUIDO POR LOS APORTES OBLIGATORIOS Y CUOTAS QUE SEAN
APROBADAS EN ASAMBLEA GENERAL, LOS APORTES VOLUNTARIOS ACEPTADOS POR EL C(CON
SEJO TECNICO DIRECTIVO, TRANSFERENCIAS DE DISTINTAS ENTIDAD NACINALES O 1IN
TERNACINALES QUE, A CUALQUIER TITULO, SEAN DESTINADAS A LA CORPORACION. LOS
BITENES Y RENTAS QUE DE CONFORMIDAD CON LA CONSTITUCION DE COLOMBIA Y LAS LE
YES RECIBA A CUALQUIER TITULO DE PERSONAS NATJRALES O JURIDICAS, PUBLICAS,
PRIVADAS O MIXTAS NACIONALES O EXTRANJERAS. LOS BIENES MUEBLES E INMUEBLES

I\



m. COMERCIO DE BUCARAMASGA

3 CAMARA- *

PAGINA 2
CORPORACION PARA LA INVESTIGACION Y DESARROLLQO EN ASFALTOS EN EL SECTCOR

QUE ADQUIERA A CUALQUIER TITULO, EL PRODUCTO DI'L RENDIMIENTO DE SUS BIENES O
DE SUS RENTAS. LOS RECURSOS PROVENIENTES DEL ('REDITO. LAS SUMAS QUE RECIBA
POR LA PRESTACION DE SERVICIOS O EN EL DESARROLLQO DE SUS ACTIVIDADES DIFEREN
TES. LOS RECURSOS PROVENIENTES DE CONVENIOS Di’ COOPERACION TECNICA O FINAN
CIERA NACIONAL O INTERNACIONAL O DE TRATADOS O CONVENIOS INTENCIONALLS.

CERTIVFICA
REPRESENTACION LEGAL: EL REPRESENTANTE LEGAL IS EL DIRECTOR EJECUTIVO.

CERTIFICA

QUE POR ACTA No 11 DE 1997/11/28 INSCRITA EN ESTA CAMARA DE COMERCIO Jory
1997/12/23 BAJO EL No 2814 DEL LIBRO 1, CONSTA:
CARGO NOMBRE

DIRECTOR LEJECUTIVO LUIS ENRIQUE SANABRIA GRAJALES
DOC. IDENT. C.C. 1381048° '

CERTIVFTIC CA
FACULTADES DEL REPRESENTANTE LEGAL: "...DIRIG.'R LA CORPORACION DE CONFORMIDAD
CON LAS DECISIONES DE ASAMBLEA, CONSEJO DIRECT. VO Y LOS PRESENTES ESTATUTOS.
REPRESENTAR LA CORPORACION EN TODOS LOS ACTOS '~ OPERACIONES QUE CELEBRE &)’
TERCEROS, TANTQ JUDICIAL COMO EXTRAJUDICIALMEN''E, POR SI O POR CONDUCTO DE
DERADO. CUMPLIR Y HACER CUMPLIR LOS ESTATUTO:!', REGLAMENTOS, ACUERDOS Y DECI
SIONES DE ASAMBLEA GENERAL Y CONSEJO DIRECTIVO. DESGINAR AL PERSONAL DE LA EN
TIDAD CUYO NOMBRAMIENTO NO LE CORRESPONDA AL ('ONSEJO DIRECTIVQO, CELEBRAR LOS
CONTRATOS DEL CASO Y DECIDIR SOBRE SANCIONES, RETIROS Y REEMPLAZOS A QUE HAYA
LUGAR, RECOMENDAR AL CONSEJO DIRECTIVOS, PROIIOCIONES Y REEMPLAZOS DEFINITIVOS
Y COORDINAR LA ACTIVIDAD DE LOS DISTINTOS EMP..EADOS Y DEPENDENCIAS DE LA CORPO
RACION. EJECUTAR LOS NEGOCIOS Y PROGRAMAS DE LA ENTIDAD, VELAR POR LOS BIINES
DE LA MISMA, POR SUS OPERACIONES TECNICAS, SU.’ CUENTAS Y DOCUMENTOS, SUSCRIBIR
ACTOS Y CONTRATOS DE LA ENTIDAD DENTRO DE LOS LIMITES Y CONDICIONES ESTABLIECI
DOS POR LOS ESTATUTOS, REGLAMENTOS Y CONSEJO DIRECTIVO, FIRMAR LOS BALANCLS Y
DEMAS ESTADOS DE INFORMES FINANCIEROS. VIGILAR LA EXACTA RECAUDACION E INVIR
SION DE LOS RECURSOS DE LA ENTIDAD. RENDIR AIIUALMENTE UN INFORME DE ASAMBLEA,
SOBRE EL DESARROLLO DE ACTIVIDADES DE LA ENTIDAD. DAR CUENTA A LA ASAMBLEA Gl
NERAL Y CONSEJO DIRECTIVO DE LAS IRREGULARIDAPES QUE OBSERVE EN EL EJERCICIO
DE ACTIVIDADES DESARROLLADAS POR LA ENTIDAD.. PRSENTAR AL CONSEJO DIRECTIVO
PROPUESTAS DE PLANES Y PROGRAMAS SEGUN ELLA :,0 INDIQUE Y ORIENTAR EL PROCESO
DIE PLANEACION ESTRATEGICA DE LA ENTIDAD. LAS DEMAS QUE LE SENALEN LOS ESTATU
TOS Y LA LEY LAS QUFE SIENDO COMPATIBLES CON SU CARGO, LE ASIGNEN LA ASAMBIIA
GENERAL Y CONSEJO DIRECTIVO."

CERTIUFIC CA "'
JUNTA DIRECTIVA: QUE POR ACTA No 54 DE 2008/07/11 DE CONSEJO DIRECTIVO INSCRITA
EN ESTA CAMARA DE COMERCIO EL 2010/01/26 BAJO »L No 35414 DEL LIBRO 1, CONSTA:
PRINCTIUPALES

INSTITUTO NACIONAL DE VIAs NIT 800215807-2
MINISTERIO DE TRANSPORTE NIT 899999055-4
INSTITUTO COLOMBIANO DE P:ITROLEO -~ EC NIT 899999068-1
SENA NIT 899999034-1
CONCRESCOL S.A. - OSCAR A..BERTO TORRE NIT 830071114-6

MANUFACTURAS Y PROCESOS I.JSDUSTRIALES NIT 8902148144
UNIVERSIDAD DEL CAUDA - A_XY FERNANDO NIT 891500319-2
PONTIFICIA UNIVERSIDAD JAVERIANA - FR NIT 860013720~1

CERTTIUFICA
OTROS NOMBRAMIENTOS: QUE POR ACTA No 19 DE 2)09/03/20 DE ASAMBLEA GENERAL DI
ASOCIADOS INSCRITA EN ESTA CAMARA DE COMERC.O EL 2009/09/21 BAJO EL No 34800 %
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PAGINA 3
CORPORACION PARA LA INVESTIGACION Y DESARROLLC EN ASFALTOS EN EL SECTOR

DEL ILLIBRO 1, CONSTA:
REVISOR FISCAL PRINC OHTG & ASOCIADOS LTDA. NIT 0

CERTIFICA
QUE LA ENTIDAD SE ENCUENTRA SOMETIDA A LA INSPECCION, VIGILANCIA Y CONTROL DE
LA SECRETARIA JURIDICA DE LA GOBERNACION DF SANTANDER FEN CONSECUENCIA ESTA
OBL1GADA A CUMPLIR CON LAS NORMAS QUE RIGEN ESTA CLASE DE ENTIDADES.

NO APARECE INSCRIPCION POSTERIOR DE DOCUMENTOS QUE MODIFIQUE LO ANTES ENUNCIADO
EXPEDIDO EN BUCARAMANGA, A 2010/05/05 08:50:15 - REFERENCIA OPERACION 4113643

LOS ACTOS DE REGISTRO AQUI CERTIFICADOS QUFDAN EN FIRME CINCO DIAS HABILES
DESPUES DE LA FECHA DE INSCRIPCION, SIEMPRFE QUE, DENTRO DE DICHO TERMINO, NO
SEAN OBJETO DE LOS RECURSOS DE REPOSICION ANTE ESTA ENTIDAD, Y / O
DI APELACION ANTE LA SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO.

Il, PRESENTE CERTIFICADO NO CONSTITUYE CONCEPTOS FAVORABLES DE USO DE SUELO,

IMPORTANTE

EL  REGISTRO ANTE LAS CAMARAS DE COMERC1I0O NO CONSTITUYE APROBACION DE
ESTATUTOS. (ART.636 CODIGO CIVIL). _

LA PERSONA JURIDICA DE QUE TRATA ESTE CERTIFICADO SE ENCUENTRA SUJETA A
LA INSPECCION, VIGILANCIA Y CONTROL DE LAS AUTORIDADES QUE EJERCEN ESTA
FUNCION, POR LO TANTO DEBERA PRESENTAR ANTE LA AUTORIDAD CORRESPONDIENTE
EL CERTIFICADO DE REGISTRO RESPECTIVO, EXPELIDO POR LA CAMARA DE COMERCIO,
DENTRO DE LOS 10 DIAS HABILES SIGUIENTES A 1A FECHA DE INSCRIPCION, MAS EL
TERMINO DE LA DISTANCIA CUANDO EL DOMICILIO DE LA PERSONA JURIDICA SIN ANIMO
DE  LUCRO QUE SE REGISTRA ES DIFERENTE AL DE LA CAMARA DE COMERCIO QUE LE
CORRESPONDE. EN EL CASO DE REFORMAS ESTATULTARIAS ADEMAS SE ALLEGARA COFPIA
DE LOS ESTATUTOS. _

TODA AUTORIZACION, PERMISO, LICENCIA O REC(CNOCIMIENTO DE CARACTER OFICIAL,
Sl TRAMITARA CON POSTERIORIDAD A LA INSCRIFCION DE LAS PERSONAS JURIDICAS
SIN ANIMO DE LUCRO EN LA RESPECTIVA CAMARA I'E COMERCIO.
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METODO PARA PRODUCIR UN ADITIVO MULTIFUNCIONAL
MEJORADOR DE LA ADHERENCIA, ADITIVO MULTIFUNCIONAL
PRODUCIDO POR DICHO METODO Y ASFALTO MODIFICADO CON
DICHO ADITIVO.

RESUMEN.

La presente solicitud se dirige a un método para producir un aditivo asféltico
multifuncional a partir de polimeros, derivados aminicos de acidos o aceites
vegetales, caucho reciclado de llantas y entilenaminas. Igualmente, es parte
de la invencion el aditivo que comprende los compuestos mencionados
anteriormente y mejora la resistencia a la humedad de una mezcla asfaltica,
sin afectar negativamente la cohesién y ampliando el rango de desempeno

del asfalto modificado.
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MEJORADOR DE LA ADHERENCIA, ADITIVO MULTIFUNCIONAL
PRODUCIDO POR DICHO METODO Y ASFALTO MODIFICADO CON
DICHO ADITIVO.

RESUMEN.

La presente solicitud se dirige a un método para producir un aditivo asfaltico
multifuncional a partir de polimeros, derivados aminicos de acidos o aceites
vegetales, caucho reciclado de llantas y entilenaminas. Igualmente, es parte
de la invencidon el aditivo que comprende los compuestos mencionados
anteriormente y mejora la resistencia a la humedad de una mezcla asfaltica,
sin afectar negativamente la cohesién y ampliando el rango de desempefo
del asfalto modificado.

SECTOR TECNICO.

La presente invencién se aplica en la produccién de aditivos que mejoran la
adherencia del asfalto con agregados minerales, cuando son anadidos en
~caliente a las mezclas asfélticas para fa construccion de pavimentos.
Especificamente, la presente invencion esta relacionada con un
procedimiento para la produccién de un aditivo multifuncional que contiene
polimeros y derivados aminicos de acidos grasos en su composicion, los
cuales mejoran la adhesion del asfalto con minerales, aumentan su
resistencia a la humedad y ‘modifican positivamente las propiedades fisico-
mecanicas del mismo.

ESTADO DE LA TECNICA.

Los requerimientos para ligantes asfalticos cada vez son mas exigentes
debido al aumento de las cargas viales a las que se ven sometidos. Esta
situacion exige a los investigadores y disenhadores de mezclas asfalticas,
buscar nuevas opciones para mejorar y desarrollar ligantes de mayor
rendimiento y mejores caracteristicas de desempeno.



N

Los problemas mas frecuentes en desempefio de una mezcla o carpeta
asfaltica son: deformacion permanente, craqueo térmico y susceptibilidad a la
humedad, que provoca desprendimiento del asfalto de la superficie del arido.
Se ha identificado que la causa de éste ultimo fendmeno es el rompimiento
de los enlaces entre las moléculas polares del asfalto y los sitios polares de
la superficie de los agregados minerales, debido a la influencia de moleculas
polares del agua (subterranea o de lluvia). Dicho desprendimiento disminuye
la vida en servicio de pavimento y se reconoce como uno de los problemas
mas serios en la construccion vial. Ademas, los resultados de algunas
investigaciones, han evidenciado que el agua actia como “solvente” en el
asfalto, reduciendo su viscosidad y resistencia dindmica y provocando
ahullamiento en la carpeta asfaltica.

A la fecha se han desarrollado varios modificadores que buscan solucionar
los problemas mencionados. Estos se agregan al asfalto o a los agregados
minerales en la produccion de mezclas en caliente.

Entre los tipicos mejoradores que aumentan la adherencia en mayor grado,
se puede mencionar sustancias tensoactivas liquidas o sodlidas con la
presencia de atomos de nitrogeno, tales como amidas, aminas, poliaminas.
Estos productos reducen la tension interfacial (ligante/arido) alterando la
guimica de dicha superficie, con lo que, finaimente, se logra un aumento de
la resistencia a la humedad.

Las mas grandes empresas productoras de mejoradores de adherencia son:
Akzo Nobel (Kling Beta 2700, Redicote C-3082, C-2914), Arr-Maz Custom
Chemicals, Inc. (AD-Here HP Plus), Pre Tech Industries (PaveGrip 350),
Rohm and Haas Company (Morlife 2200, 3000; Pave-Bond Lite). Los aditivos
que ellas fabrican son sustancias liquidas que se agregan al asfalto antes de
mezclarlo con los agregados minerales.

Sin embargo, se reconoce que los mejoradores de adherencia de caracter
aminico, cambian el sistema coloidal del asfalto' y por ende, su
comportamiento frente a las cargas aplicadas®. Estos cambios se reflejan en

la reduccion de moédulos dindmicos de mezclas asfélticas y también pueden

' Shiman L., Shiman A., Surface active additives: aspects of their influence on the characteristics of the
asphalt, Memory of E&E Conference, Vienna, Austria, 2004

2 Kantipong K., Bahia H., Comparision of Effect of Anti-Stripping Additives and Polymer Modification on
Performance of asphalt Mixture in Laboratory, Petersen Conference, US, 2002
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reducir el rango de desempeno del ligante (PG). En la investigacion de la
Universidad Wisconsin-Madison se identificd que la mayoria de los aditivos
comerciales modificadores de adherencia (Morelife 2200, Redicote, Wetfix)
afectan la cohesién del ligante asfaltico, sobre todo cuando se utilizan en
concentraciones que muestran el maximo efecto de adherencia. Con ellos se
observa el cambio de caracteristicas reoldgicas, la reduccion de los médulos
G*, G', G”" (mbdulo complejo, mdédulo de almacenamiento-elastico y modulo
de pérdidas-viscoso). En las figuras 1 y 2 se presenta la relacion de los
médulos G’ (elastico) y los médulos G (viscoso) para el asfalto con y sin

aditivos.

En el estado de la técnica se conocian la composicion y el método de
produccién de los mejoradores de adherencia de acuerdo con la patente US
4.895.600 (Asphalt compositions containing anti-stripping additives prepared
from amines or polyamines and phosphonates) que establece que dicha
composicion se obtiene por una reaccién del acido fosforoso, una poliamina
organica y una sustancia que contiene el grupo carbonilo. La reaccién se
realiza en medio de un solvente que posteriormente se destila.

La patente US 5.164.002 (Antistripping asphalt compositions and additives
used therein) divulga un aditivo que contiene terpenos citricos, aceites
vegetales y aceite siliconado y se obtiene a partir de la mezcla de dichos

componentes en las proporciones predeterminadas.

Los fosfatos de alquil-fenoles etoxilatos se reportan como aditivos
mejoradores de adherencia para asfalto y agregados en la patente US
5.820.663, titulada “Phosphate ester Asphalt additives”, donde se establece
que el Balance Hidrofilico Lipofilico (HLB) del dicho aditivo tensoactivo debe
estar en el rango entre 8 y 18 y que su composicién debe comprender
alrededor de 50% de mono- y 50% de di-esteres)

Una composicién con diferentes sustancias tensoactivas se presenta en la
patente US 6.024.788 (Asphalt additive), que la reclama como producto
mejorador de adherencia del asfalto. Dentro de la composicién se mencionan
los surfactantes noidnicos (etoxilatos y propoxilatos de alquil-fenoles) y
aminas alifticas con un rango predeterminado de la longitud de cadena de
atomos de carbono. A los 40°C el producto tiene apariencia liquida o pastosa
dependiendo de la composicién adicionada.



Por su parte, la patente US 6.261.356 (Asphalt-additive composition) divulga
una composicion del aditivo que mejora la adhesividad y contiene etoxilatos y
propoxilatos de sustancias organicas cuya cantidad de los atomos de
carbono oscila entre 8 y 18 (parte B de composicién) y derivados de fosforo
(parte A de composicion). La composicion se caracteriza porque la
viscosidad a 25°C es < 3000 mPa y tiene una cierta proporcion entre sus
partes (Ay B).

Ahora bien, el uso de los acidos carboxilicos alifaticos y poliamidas alifaticas
como agente mejorador de adherencia se menciond en la patente
US7.097.703 (Use of anti-strip agents to improve wear characteristics of

Pavement sealer).

Otros tipos de acidos organicos en la composicion de aditivo asfaltico que
previene desprendimiento han sido reclamados en la patente US 7.226.500
(Additive for heating asphalt), donde se usa el acido galico, sus esteres y

alcohol.

La combinacién de componente acido (acido polifosforico) y alcalino
(hidréxido de calcio) fue reportada como mejorador de adherencia en la
patente US 7.309.390 (Strip-resistant asphalt paving composition and
method for making the same). Dicha patente esta enfocada a la composicion
de la mezcla asfaltica y manifiesta, también, la presencia de mejoradores de
adherencia aminicos y polimeros comerciales. No obstante, en ella no se
mencionan los aspectos ambientales ni el uso de desechos.

Asi las cosas, en evidente que aunque en el estado de la técnica existen
varios productos y métodos para mejorar la adherencia entre el arido y
ligante asfaltico, los cuales fueron desarrollados a lo largo de la utilizacion de
mezclas asfalticas, dicho mejoramiento se realiza a diferentes grados
dependiendo de varios factores, entre los que se cuentan la naturaleza del
asfalto y sus agregados, la cantidad del aditivo entre estos. Sin embargo,
ninguno de estos productos esta dirigido a mejorar las propiedades
dindmicas del asfalto y ampliacion de su grado de desempenio.

Siendo asi, actualmente sigue vigente la necesidad de desarrollar nuevos
aditivos mejoradores de adherencia que también tengan en cuenta la
facilidad de su uso.



Se sabe, también, que la mayoria de caracteristicas deseables de un
pavimento se consigue utilizando los asfaltos modificados con polimeros,
termoplastos o elastoplastos y desechos de caracter polimérico. A pesar de
ello, se reconoce el alto costo de estos productos comerciales y el problema
principal de dichas mezclas que es la baja compatibilidad y la separacion de
las fases asfaltica y polimérica, lo que exige la utilizacion de productos
adicionales, tales como entrecruzadores (“cross-linking agent’), para

garantizar estabilidad del sistema.

En la patente US 6.214.908 (Composition containing novel modifier) se
describe una mezcla residual que consiste de polipropileno, caucho estireno-
butadiéno y carbotano de calcio. Dicho producto proviene como residuo del
proceso de depolimerizacion de la carpeta de Nylon 6 y se recomienda para
usar en la construccién de vias entre otras areas. Aun cuando esta mezcla
puede ser una buena opcion, en ella no se menciona el aspecto de
compatibilidad y resistencia a la humedad.

Desechos sélidos de caracter plastico para mejorar las propiedades
asfalticas se reportan en la patente US 6.844.418 (Waste plastic additive for
asphalt). En ella el material que proviene de botellas plasticas y carpetas se
expone a tension elevada a las temperaturas entre 250 y 600 °C en la
presencia de un gas inerte.

Otro modificador del asfalto, el método para su produccion y el asfalto
modificado con dicho aditivo se reclaman en las patentes de US 7.202.290
(Modified asphalt compositions) y US 7.439.286 (Modified asfalt
compositions), donde la mezcla de elastdmeros y plastomeros da origen a
una composicidon que se combina con un agente entrecruzador y se usa
como aditivo asfaltico.

Aunqgue se reconoce la utilidad de utilizar el caucho reciclado de llantas
(CRL) del automoévil y otros neumaticos como modificador de asfalto y
lienante de mezclas asfalticas,la incorporacion del CRL es deseable en vista
de las propiedades potencialmente mejoradas de la composicion y las
ventajas de la reutilizacién de estos productos tanto desde el enfoque
medioambiental como desde el puento de vista econémico por su bajo costo,
como materia prima.



El caucho de llantas esta representado en una fuente bastante significativa
de caucho vulcanizado que contiene una variedad de polimeros,
predominantemente el estireno - butadieno. Este producto se adecua vy
prepara para utilizarlo en la modificacion del asfalto, moliéndolo con el
propdsito de obtener particulas pequefas. En dicha patente de ninguna
manera se ensefa 0 menciona la actividad del CRL como mejorador de

adherencia entre el arido y ligante asféltico.

Al mismo tiempo en ella se reconoce que es dificil encontrar un modificador
universal que pueda solucionar los problemas de desprendimiento del asfalto
convencional sin afectar negativamente, o sea disminuir la cohesion y rango

del desempeno.

La patente de US 6.897.249 (Asphalt additive, a composition added with the
asphalt additive, and a method for preparation of the composition and its
application) reporta un aditivo asfaltico con base en caucho reciclado de
llantas y resinas del petréleo. El objetivo principal de la invencién es reducir
el ruido del trafico, minimizar el agrietamiento causado por las temperaturas
del invierno y las deformaciones plasticas originadas durante el verano,
prevenir accidentes debido a la superficie deslizante durante la lluvia y evitar
el efecto de reflejo. La cantidad del aditivo presente en la mezcla asfaltica se
estima entre 2.5 y 7.5% (en peso). Aun cuando esta composicion presenta
multiples beneficios, la invencion no esta enfocada al mejoramiento de la
resistencia a la humedad.

De acuerdo con lo expuesto, es evidente que en el estado de la técnica
existia la necesidad de desarrollar nuevos aditivos multifuncionales, que
mejoren las propiedades del asfalto, especificamente aditivos que al ser
agregados al asfalto lo modificada para que presente una mejor adherencia,
una mayor resistencia a la humedad y un mayor rango del desempeno PG,
sin perjudicar la cohesion del producto que se comprueba al presentar uno
mayores modulos dinamicos. Ademas, el método de la presente invencion
se basa en el aprovechamiento de desechos de caucho reciclado de llantas,

con el fin de disminuir el impacto ambiental causado por este tipo de
desechos.

Sy



DESCRIPCION DE LAS FIGURAS.

FIGURA 1. Relacién del modulo elastico de asfaltos con y sin aditivos
FIGURA 2. Relacién del médulo viscoso de asfaltos con y sin aditivos.
FIGURA 3. Espectro Infrarrojo (IR) de un aditivo formulado.

FIGURA 4. Espectro IR del aditivo ejemplo 1

DESCRIPCION DE LA INVENCION.

La presente solicitud reivindica un nuevo método para la produccién de un
aditivo multifuncional mejorador de la adherencia del asfalto y de las
propiedades antes mencionadas, caracterizado porque comprende las
etapas de depolimerizacion parcial de los desechos de llantas, sintesis con
etilenaminas y adecuacién del producto con la adicién de otra porcién de
CRL no depolimerizado.

Durante la investigacion que dio origen a la presente invencion, el solicitante
encontré que la depolimerizacion parcial de los granos de caucho reciclado
de llantas® (CRL) utilizando aceite vegetal o una mezcla de 4cidos grasos de
origen vegetal seguida de una reaccion quimica con etilenaminas y de un
paso de adecuacion del producto con la adicion de otra porcién de CRL no
depolimerizado, resulta en un producto que mejora la resistencia a la
humedad de la mezcla asfaltica y amplia el rango del desempeno PG del
asfalto, sin perjudicar las propiedades mecanicas-dinamicas del mismo.

En una modalidad preferida la etapa | o de depolimerizacién de CRL
comprende los pasos de calentar el aceite vegetal o la mezcla de acidos de
aceites vegetales o aceite vegetal hasta una temperatura entre 50 y 70°C,

* Fuente: Biosafe, Grupo Auto Sueco, www.biosafe.pt : La composicion de CRL: proporcién de
polimeros 40-55% (en peso); negro de humo: 20-25% {(en peso), aditivos varios: resto. La parte
polimérica contiene: caucho natural (NR), estireno —butadieno caucho (SBR), izopreno caucho (IR},
butilo-isobutileno-isopreno caucho (IR}, cloroisobutileno-isopreno caucho (lIRmodified), polibutadieno
caucho (BR}), acrilonitrilo-butadieno caucho



adicionar el caucho reciclado de llantas a la mezcla del paso anterior,
calentar la mezcla resultante hasta una terhperatura entre 160°C a 185°C,
preferiblemente entre 165°C a 175°C, y aun mejor a 170°C, agitandola y
manteniendo dicha temperatura durante 1 hora.

Especificamente, la proporcion entre caucho reciclado de llantas y aceite
vegetal o acidos grasos de origen vegetal presente en esta etapa es de 0.5 -
1: 0.1 — 8, preferiblemente 1: 5-6, y aun mejor de 1:5. Preferiblemente, el
aceite vegetal o los acidos grasos de origen vegetal utilizados tienen en su
composiciéon mas de 90% de compuestos cuya cadena carbonada tiene una
cantidad de 12 a 24 atomos de carbono.

En una segunda etapa de reaccion quimica con etilenaminas, la mezcla de
CRL depolimerizado se deja enfriar hasta una temperatura de 50° a 80°C,
preferiblemente de 70°C, entonces agregar etilenamina a la mezcla bajo
agitacion, subir la temperatura hasta 95°C, preferible entre 85°C y 95°C y aun
mejor de 90°C, y mantenerla durante 1 a 2 horas, luego de la(s) cual(es) se
procede a incrementar la temperatura hasta un valor que oscila entre 150°C y
190°C, preferiblemente 180°C y mantenerla en dicha temperatura durante 1 a
4 horas, preferiblemente el periodo en que dicha temperatura es conservada
es de 2 horas, seguido subir la temperatura hasta un valor entre 200°C y
270°C, de preferencia hasta 230°C y mantener la temperatura hasta que se
termina la destilacién del agua de reaccion.

Preferiblemente, la proporcion entre la mezcla obtenida en la etapa |, etapa
de depolimerizacién, y la etilenamina esté entre 0.5-10:0.1-5, preferiblemente
dicha proporcion es de 2-3:1. Ademas, la etilenamina utilizada se selecciona
del grupo que consiste de etilenaminas: dietilentriamina (DETA),
trietilentetramina (TETA), tetraetilenpentamina (TEPA), polietilenpoliamina
(PEPA) 0 mezclas de ellas.

Finalmente, la tercera etapa o etapa de adecuacion comprende los siguientes
pasos: enfriar la masa de reaccién hasta 180°C, agregar granos de caucho
reciclado de llantas (CRL) sin tratamiento y mezclar la masa hasta que la
temperatura baja hasta 70°C. Preferiblemente la proporcién entre la mezcla
resultante de la etapa Il y la nueva porcion de CRL es 1: 0,15-0,05.

La interpretacion del proceso quimico que se presenta durante la segunda
etapa se basa en la reaccion térmica en un sistema binario entre un acido y



etilenamina, el cual se realiza por la transferencia del protén, AdN, con la
formacion de los complejos intermedios del &cido-base, cuya estructura y
composicion depende de las condiciones de reaccion y estructura de los

reactantes.

De acuerdo con las condiciones de la sintesis realizada en la presente
invencion se puede identificar que durante la segunda etapa ocurre una
neutralizacion, seguida por una reaccién de amidacion que culmina con una
ciclizacion. Estas reacciones ocurren de manera paralela y consecutiva en
ambas direcciones con apariciéon de complejos acido-base.

Durante la neutralizacién, los acidos asociados forman asociaciones entre si
por medio de enlaces de hidrégeno, originando dimeros que interactuan con
las aminas formando complejos acido:amina en una proporcion 2:1, los
cuales tienen la estructura [1-1] con la transferencia completa del protdn, tal
como se muestra a continuacion:

0....H—20G
ry
rR—C C—R + NHy; —— R'——NH; =—
\\' y
0—pH..20
o ~a
4 N
—— R—C\ —F
\:-4_ l !

Donde, R es un alquilo de Cy a Cys, R’ es (CHy)2[NH(CH).)n vy n es un
numero entre 0 y 3.

En la etapa de amidacion se realiza la reaccién de sustitucion nucleofilica
con el atomo mesomérico del carbono de una molécula del &cido del
complejo acido-polietilenamina [1-1], obtenido en el paso anterior, y se forma
el complejo amidoamina-acido [2-2] en una proporcién 1:1.

e
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Se puede esperar, también, la formacion de compuestos con los enlaces de
hidrogeno cuya estructura corresponderia a las férmulas 2-a o 2-b,
presentadas a continuacion:

H Ho H

H
-H=——N——Ri—NH, ==== RCONH —R— N+—H----U_-§—-H —rIT—~R*—-—NH2

FS
RCEINH—R'—N—H-%--D
H

fo S S,

H H H
i - b 5
a. 0 5. _ .0
g Rl
R 2a 2t R

Esto puede ocurrir en presencia de agua o por una sobre cantidad de
nucleofilo. Se realiza la estabilizacién del carboxilat-aniono del segundo
grupo carboxilo en los complejos [2-a, 2-b] con el agua de reaccidn.

Finalmente, la estructura de dichos complejos y las condiciones de reaccion,
producen las amidoaminas [5] y diamidoaminas [4] en el sistema de Q\
reaccion.
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En nuestro caso, cuando la reaccion se realiza a la presion atmosférica, con
el aumento de la temperatura y longitud del radical alquilico, el equilibrio se
desplaza hacia la formacion de sustancias [2-a] con la disociacion posterior
de los complejos [2-a] y realizacién de reaccion de sustitucion nucleofilica
con el atomo del grupo carboxilo de monoamidoamina y la posterior
formacion diamidoaminas de la formula [4].

Sin embargo, cuando la longitud del radical alquilico disminuye (C.i2) en las
mismas condiciones de reaccion, se forman estructuras [2-b] y a continuacion
se producen monoamidoaminas de la formula [5]

A las temperaturas mayores de 180°C se inicia ciclizacion y formacion de

imidazoles.

2RCO0H + iNH(CH )X === RCOOH-NHy(CHo) X HOOCR + (0 - NHX'H
0

|

RC ONH(CHZ) NHC OR + RCONH(C Hp)pX- HOOCR + ZRCONH(C Hyprt +
@ S v e &)
+2Ho0 + (n- HNHLHH + HpO+(n- 1)NHX'H +ZHp0 +(n- ZNHXH

| | |

mcm@zwwm R r@(c%&N%~HUUDR+ m(“‘z)z““z*
\' @ — ( @) ( ®

R R
R
+ 3 Hz0+(n- 1JNHRHH *ZH0+ (n- 1INHUH + o0+ (- ZINHH

ll

Donde, Xes NH(CHQ)QNHQ Yy X' es [(CHQ)QNHQ]

En presencia del 4cido carboxilico alifatico, los imidazoles forman complejos
con &cido en la proporcion 1:1 [3], los cuales en la presencia del agua o
nucledfilos forman asociaciones del tipo [3-a, 3-b].
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Se sabe que los enlaces de hidrégeno de dichas estructuras, son
susceptibles al cambio de las condiciones de reaccion y a la longitud del
radical alquilico.

En nuestro caso, bajo la presion atmosférica, cuando se disminuye el radical
alquilico (C<12), el agua de reaccion induce la desintegracion de los enlaces
de hidrégeno en los complejos [3-b], y de esta manera se predetermina la
formacion de las estructuras [6].

Durante la ciclizacién a temperaturas elevadas y presion atmosférica se
elimina el agua de las alquilamidoaminas [5] y se forman alquilamidozoles [6],
que hacen parte de la composicion del aditivito.

El espectro Infrarrojo (IR) del aditivo obtenido mediante el método de la
invencion se presenta en la figura 3. (Espectrometro infrarrojo .modelo PE
Spectrum 2000NIR FT-Raman). La asignaciéon de bandas se realiza
teniendo en cuenta todo el espectro con base en los datos tedricos®. Siendo
asi, se establece que los picos entre 3500-3300 cm™ caracterizan la
presencia de grupos aminicos, flexién de N-H; los picos entre 1640-1490 cm’
! la tension de N-H; los picos entre 900-650 cm™ balance de N-H; y los picos
entre 1230-1030 cm’' tension de CR-N. El desplazamiento de algunas
bandas se refiere a la complejidad de la muestra y la influencia mutua de los
componentes.

* Naganishi K. Infrared absorption spectroscopy. San Francisco: Holden — day, Inc; 1962.

£
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Asi las cosas, también es parte de la invencion que aqui se reivindica el
aditivo producido mediante dicho método y el asfalto modificado con el
aditivo de la invencién, con lo cual se logra una mejor resistencia a la
humedad y mas amplio rango de desempefio PG, sin desmejorar la cohesion
del producto que se comprueba al tener mayores médulos dinamicos.

Igualmente, hace parte de la invencién el asfalto modificado caracterizado
porque comprende una cantidad de 0,15% a 2,5% en peso de aditivo
mejorador, preferiblemente de 0.3% a 1.7% en peso de aditivo mejorador, el
cual es adicionado al asfalto a una temperatura entre 110°C a 140°C,
preferiblemente 125 °C y 135 °C, durante 15 a 20 minutos.

Con el fin de ilustrar la mejor manera de realizar la invencion, en los ejemplos
que se presentan a continuacién se explica de manera detallada el método
de preparacion del aditivo multifuncional y asfalto modificado con dicho
aditivo. No obstante, de ninguna manera se puede considerar que la
invencion reivindicada se limita a los ejemplos que se exponen a
continuacion.

Ejemplo 1.

A continuacion se describe el método para la obtencion del aditivo de la
invencion.

Etapa de depolimerizacion o etapa |: En un reactor de un litro con tres bocas,

con sistema de calentamiento, refrigerador y agitador se calentaron 255
partes de aceite de palma con las especificaciones establecidas en la tabla
1) a 50°C, se agregaron 45 partes del caucho reciclado de llantas (fraccion #
30) bajo la agitacion a 200 rpm, y entonces, se aumentd la temperatura hasta
170°C y se mantuvo durante 1 hora y media.

Tabla 1. Especificaciones de acidos del aceite de palma.

CARACTERISTICA ESPECIFICACION METODO
Porcentaje de Acidez, como Acido Palmitico 78.0-88.0 NTC 218
Porcentaje de Humedad 0.10-0.25 NTC 287
indice de Refraccién (50 °C) 1.4475 — 1.4495 NTC 289
Punto de Fusién, °C - 47-50 NTC 213
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Color Lovibond Modelo F, Celda 5 V4 30Y 4R 2B /40Y 20R 5B | NTC 564
Indice de Yodo (Hanus) 53-58 NTC 283
Porcentaje de Materia Insaponificable 1.5% Max. NTC 235
Indice de Saponificacion (mg KOH/g producto) 190 - 205 NTC 335

Etapa de reaccion quimica con etilenaminas o etapa Il: En un reactor de un

litro con tres bocas, sistema de calentamiento, refrigerador y agitador se
colocaron 100 partes del producto de la etapa |, calentaron hasta 70 °C y
agregaron 35 partes de trietilentetramina (TETA, MERK, CgHigNs M 146.24
g/mol, dagerse = 0.977-0.982) bajo la agitacién 200 rpm. Seguido se subio la
temperatura hasta 90°C y se mantuvo en el rango 90-95°C durante 1 hora, al
" cabo de la cual se elevd la temperatura hasta 180 °C y se mantuvo en el
rango 175-180°C durante 2 horas. Finalmente, se incrementé la temperatura
hasta 230 °C y se mantuvo hasta el momento en que se termind la

destilacion del agua de la reaccion. Se recopil6 5.5 g de destilado.

Etapa de adecuacién o etapa lll: Se bajo la temperatura hasta 180°C y se

agregaron 15 partes mas de caucho reciclado de llantas bajo la agitacioén de
100 rpm, siguiendo la reduccién de la temperatura hasta 70°C, durante 20
minutos. El producto se transfiri6 al recipiente donde alcanzé una
temperatura de 25°C en la cual el producto es semisélido, de color negro con

olor aminico.

El espectro Infrarrojo (IR) del aditivo formulado se presenta en la grafica 4.
(Espectrometro infrarrojo con transformada de Fourier modelo FTLA2000-
154.)

El solicitante encontré que la adicién al asfalto de una cantidad del aditivo
formulado, se dispersa en la matriz asfaltica con agitacion a una temperatura
en el rango entre 120 y 135°C y resulta en mejoramiento de la resistencia a
la humedad, ampliaciéon del rango PG y un leve aumento de maddulos
dinamicos.

Para el presente ejemplo se utilizo asfalto con penetracion 76 (0.1mm a 25
°C, 100 g, 5 seg, ASTM D 5), ductilidad mayor de 100 cm (a 25 °C, ASTM D

113) y punto de ablandamiento 46.8 °C (ASTM D-36).

Ejemplo 2.

a5
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En un recipiente metalico de dos litros con agitador y sistema de
calentamiento, se agregaron 998.5 partes del asfalto a una temperatura de
125°C y 1.5 parte del aditivo de Ejemplo 1. La mezcla se mantuvo bajo
agitacion a 160 rpm y temperatura entre 125 y 130°C durante 20 minutos.

Se uso el protocolo de ensayo TSR (Tensile Strength Ratio) de acuerdo con
la norma ASTM 4867 para comparar el cambio de compatibilidad entre el
asfalto y sus agregados en presencia del aditivo de la invencion.

Para la realizacion de los ensayos a la mezcla asfaltica se tom6 como base
el diseno de una mezcla MDC-2 (INVIAS), realizado en el laboratorio con
agregados de la fuente “Pescadero”. El porcentaje 6ptimo de asfalto fue de
5,1%. Para identificar el grado de desempefio por la tecnologia SHRP se
emplearon reémetros de corte dinamico (DSR, AR2000, AASHTO TP5, NTC
5340) y de viga de flexién (BBR, Cannon, ASTM D 6648).

En el estudio también se utilizaron ligantes envejecidos por ensayo en el
horno de lamina asféltica delgada en movimiento, RTFOT (horno
DESPATCH, ASTM D 2872) y camara de envejecimiento a presion, PAV
(Pressurized Aging Vessel, ASTM D 6521). Para determinar los Mddulos
Dinamicos se usoé la cabina NAT (prNE 12697-26 Método IT-CY).

Los resultados del asfalto modificado y asfalto original se presentan en las
siguientes tablas 2 a 5, mostrada a continuacion:

Tabla 2. Resultado del ensayo de TSR de la mezcla con “Asfalto original”

SUBGRUPO HUMEDO
y .| Resistencia
%de % saturacion | % saturacion
Rubro ) _ a traccién
vacios parcial total
(KPa)
Promedio 6,7 75,0 92,0 207,3
SUBGRUPOQO SECO
Promedio 6,7 - - 618,3
VALOR DE TSR = 34%

De la informacién establecida en la tabla 2 es clara la alta susceptibilidad del

(<
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asfalto a la humedad y la baja resistencia al agua de la mezcla asféaltica

cuando éste no ha sido tratado.

Tabla 3. Resultado del ensayo de TSR de la mezcla con “Asfalto + aditivo

Ejemplo.1”
SUBGRUPO HUMEDO
.| Resistencia
%de % saturacion | % saturacion B
Rubro , , a traccion
vacios parcial total
(KPa)
Promedio 7,2 73,6 89,0 503,8
SUBGRUPO SECO

' Promedio 7,2 - - 802,8

VALOR DE TSR = 63%

De los resultados expuestos en la tabla anterior es evidente que la presencia
del aditivo aumentd significativamente el valor de TST que caracteriza su-:
capacidad de mejorador de adherencia, toda vez que el valor reportado por la
TSR para el asfalto con aditivo (63%) es casi el doble del calculado para el
asfalto original (34%)

Tabla 4. Grado de desempefio (PG) “Asfaito original”

Asfalto original

Resultados Especificacion

T,°C | G* KPa |d (grados) G*/Send

52.0 2.635 82.3 2.659 =2 1.0 kPa
57.9 1.004 86.0 1.006

64.0 0.431 81.2 0.436

Asfalto envejecido RTFOT

51.9 7.297 83.4 7.345

58.0 2914 85.2 2.924 = 2.2 kPa
64.0 1.308 86.3 1.311

Asfalto envejecido PAV
T,°C | G* KPa |d (grados) | G* x Sen & (KPa)
249 5290 57.0 4436.6

21.6 8700 24.9 6984.5 = 5000 kPa
18.8 12200 51.9 9600.6
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Resultados de BBR

T,°C Propiedad Valor Especificacion
-12 | Rigidez, MPa 140 Max. 300
m, valor 0.386 Min. 0.3
-18 |Rigidez, MPa 189
m, valor 0.207
PG 58-22

Tabla 5. Grado de desempefio (PG) “Asfalto+ aditivo Ejemplo.1”

Asfalto original

Resultados Especificacion
T,°C | G* KPa |0 (grados) G*/Send
52 3,987 85,88 3,997 2 1.0 kPa
58 1,625 87,25 1,626
64 0,736 88,26 0,736
Asfalto envejecido RTFOT
52 7,884 82,64 7,949
58 3,378 84,74 3,392 22.2 kPa
64 1,490 86,39 1,493
Asfalto envejecido PAV
T,°C | G* Kpa |b (grados)| G* x Sen § (Kpa)
19,2 10030 44,64 7050
22 6135 48,28 4579 < 5000 kPa
24,5 3962 51,39 3096
Resultados de BBR
T,°C Propiedad Valor Especificacion
-18 Rigidez, MPa 290 Max. 300
m, valor 0,315 Min. 0.3
-24 Rigidez, MPa 570
m, valor 0,221
PG 58-28

63
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La comparacion de los resultados de las tablas 4 y 5 muestran que la
presencia del aditivo amplio el grado del desempefio del asfalto, el cual pasé
de un PG de 58-22 a un PG de 58 a -28, cuando se agrega aditivo al asfalto.

Tabla 6. Modulos dindmicos.

Asfalto original.
Temperatura, °C 5 25
GMM 2,456
% vacios 4.8 4.8
Médulo dinamico, MPa 12811 1491
Asfalto+ aditivo ej.1
GMM 2,465
% vacios 5.1 5.1
Mdédulo dinamico, MPa 13286 1591

Por su parte, la evaluacién de los moédulos dinamicos que se basa en la
determinacién de la relacion entre el estrés axial aplicado a muestra y la
deformacién recuperable, bajo las condiciones del ensayo predeterminadas,
permitié establecer que la presencia del aditivo resulto en un aumento ligero
de dichos modulos, lo cual se puede interpretar como un mejoramiento de
cohesion del asfalto en nuestro caso, cuando comparamos asfalto original y

asfalto modificado con el mejorador de adherencia de la presente invencién.

Ejemplo 3.

Etapa de depolimerizacion o etapa |: En un reactor de un litro con tres bocas

y sistemas de calentamiento, refrigeracién y agitacién, se calentaron a 70°C,
220 partes de los acidos de aceite de palma, se agregaron 25 partes del
caucho reciclado de llantas (fraccion # 30) bajo agitacién a 200 rpm. Se
aumento la temperatura hasta 170°C y se mantuvo durante 1 hora y media.

Etapa de reaccién quimica con etilenaminas o etapa |l: En un reactor de un

litro con tres bocas con sistema de calentamiento, refrigeracion y agitacion
se colocaron 120 partes de la mezcla obtenida en la etapa |, se calentaron
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hasta 70°C y entonces, se agregaron 40 partes de trietilentetramina bajo
agitacion a 200 rpm. Se elevd la temperatura hasta 90°C y se mantuvo en el
rango 90-95°C durante 1 hora, seguido se increment6 la temperatura hasta
180 °C y se mantuvo en el rango 175-180°C durante 2 horas, y finaimente, se
aumento la temperatura hasta 230 °C y se mantuvo esta temperatura hasta
el momento cuando terminé la destilacion del agua de la reaccion. Se
recopilaron 7.8 partes del destilado.

Etapa de adecuacion o etapa lll: Se bajo la temperatura hasta 180°C y se

agregaron 7 partes mas de caucho reciclado de llantas bajo agitacion a 100
rom, siguiendo la reduccion de la temperatura hasta 70°C, durante 15
minutos. El producto se despacho al recipiente donde alcanzd una
temperatura de 25°C en la cual el producto es semisélido, de color negro con
olor aminico. El espectro del producto obtenido se presenta en la grafica 3.

Para el presente ejemplo se utiliz6 asfalto de ECOPETROL: con penetracion
65.4 (0.1mm a 25 °C, 100 g, 5 seg, ASTM D 5), ductilidad mayor de 100 cm
(@25°C, ASTM D 113) y punto de ablandamiento 48.5 °C (ASTM D-36).

Ejemplo 4.

En un recipiente metalico de dos litros con agitador y sistema de
calentamiento, se agregaron 999.5 partes de asfalto a una temperatura de
125°C y 0.5 partes del aditivo obtenido mediante el proceso descrito en el
Ejemplo 3. La mezcla se mantuvo bajo agitacion a 160 rpm y una
temperatura de 125°C durante 15 minutos.

Para la realizacion de los ensayos a la mezcla asfaltica se tom6 como base
el disefio de una mezcla MDC-2 (INVIAS), realizado en el laboratorio con
agregados de la fuente “Pescadero”. El porcentaje 6ptimo de asfalto fue de
4.9%.

Los resultados del ensayo TSR del asfalto original muestran un valor de
TSRoig = 61.3%, mientras el asfalto modificado con el aditivo de la invencién
reporta un TSRmeq.= 93.8%.
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Adicional a los datos antes mencionados, el ensayo montrén que el grado del
aumento del valor de TSR para cada mezcla asfaltica depende de la calidad

del asfalto base y agregados minerales.

Ahora bien, se puedo identificar que el estado del arte mas proximo a la
invencion es el método divulgado en la patente US 6897249 “Asphalt
additive, a composition added with the asphalt additive, and a method for
preparation of the composition and its application”, donde se usa el CRLy
resinas petroleras en la formulacion de mezcla asfaltica que se manifiesta,

también, como invencion del aditivo.

Sin embargo, vale la pena resaltar que dicha patente no tiene como objetivo
el mejoramiento de adhesién entre el material mineral y asfalto. De su
descripcién se entiende que esté enfocada en mayor grado a la tecnologia de
pavimentacion. No obstante, la consideramos como mas cercana teniendo en
cuenta el uso de desechos de CRL y resinas poliméricas termoplasticos, que

en su conjunto se puede tratar como aditivo multifuncional.

En procura de enfatizar las ventajas alcanzadas con el aditivo obtenido
mediante el método reportado en esta solicitud, a continuacion se presentan
los detalles de la presente invencion y los correspondientes a la patente
mencionada en el estado de la técnica.

Aditivo de la presente invencion Patente US 6897249

|

Composicion del aditivo

(Se caracterizo la materia prima usada y el proceso de produccion)

Caucho reciclado de llantas, granos de 30 a 40 mesh

Producto de molienda ambiental 15% | Producto de molienda criogénica

a 30% en peso de la composicion del
aditivo.

entre 40% y 46.7% en peso de la
composicion del aditivo.

Compuestos quimicos adicionales, % en peso

Producto de reaccién entre los cidos
grasos de aceites vegetales vy
etilenaminas.

70% a 85% en peso de la
composicion del aditivo.

Resinas de petréleo termoplasticas

53.3% a 60% en peso de Ila
composicion del aditivo.

Proporcion de aditivo en la

mezcla asfaltica, % en peso

0,0075% a 0,125%

2,5% a7,5%

Proceso de produccion del aditivo y del asfalto modificado

e Mezclado de CRL con &acidos o

| e Mezclado de CRL, resinas del
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aceite petroleo termoplasticos, asfalto y
¢ Reaccion con etilenaminas minerales en un mezclador. En
e Adicién de otra porcion de CRL este caso se supone que la
e Agregar el aditvo al asfalto y formacién del aditivo y modificacion

posteriormente, afadir logs| del asfalto se realiza durante el

agregados. mezclado de todos los ingredientes
de la mezcla.

Condiciones de preparacion de la mezcla asfalto-aditivo

El tiempo de preparacion es de 15a | No se precisa el tiempo de
20 minutos. La temperatura oscila | preparacion de la mezcla. La

entre 125°C y 130°C. temperatura es de 175°C a 195°C
' Beneficios alcanzados con el aditivo

e Se aumentd TSR ¢ No se reportan valores numéricos

e Sea amplié PG ¢ No se reportan valores numéricos

¢ Se mejoraron caracteristicas ¢ Se mejoraron caracteristicas
dinamicas dinamicas

e Se disminuyé el ruido del tréfico

Ya que en la patente US 6897249 la formacién del aditivo se realiza durante
preparacion de la mezcla asfaltica, se observa que altas temperaturas de
proceso, esto es entre 175°C a 195°C, son necesarias para la incorporacion
del caucho y resinas poliméricas a la matriz asfaltica. Sin dicha incorporacién
no se puede hablar sobre un aditivo y su efecto especifico en la mezcla, ya
que la mezcla estara compuesta solo de un relleno organico, de CRL, resinas
poliméricas, asfalto y minerales como ingredientes independientes.

Dichas temperaturas de 175°C a 195°C, en varias ocasiones son
perjudiciales para los asfaltos convencionales, ya que pueden provocar el
envejecimiento prematuro de la mezcla asfatica antes de formar el ligante
modificado, en que se van a dispersar los componentes antioxidantes que se
ubican en los granos de CRL.

La proporcion del aditivo de la patente US 6897249 se estima entre 2.5 y
7.5% en peso de la mezcla asfaltica, lo cual es mayor que la cantidad
requerida de aditivo de la invencion presente.

Especialmente, hace énfasis en que el CRL de acuerdo con la descripcion
de la patente US 6897249, es un producto de demolicion criogénica como se
indica en la pagina 3, la columna 4, parrafo 5 de dicho documento, el cual
comprende una transformacion del caucho al estado de relleno inerte de

acuerdo con algunos autores o su depolimerizacién total.

/)L
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En este Gltimo caso es viable observar el mejoramiento de craqueo térmico a
las temperaturas menores a 0°C. Pero, en este mismo caso el producto no
puede aportar al mejoramiento de propiedades dindmicas —mecanicas
reduciendo la deformacion plastica a temperaturas altas. Y el otro
componente del aditivo (resinas petroleras) se caracteriza como
termoplastico que por su origen tampoco puede hacerlo.

%
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LISTA DE NORMAS UTILIZADAS.

1. ASTM - D-36 - Punto de ablandamiento

2. ASTM — D-113 - Ductilidad.

3. ASTM - D-5 — Penetracion a 25°C.

4. AASHTOTP 5 — Resistencia al Corte Dinamico.

5. AASHTOTP 1 — Redmetro de Viga a Flexion.

6. AASHTOTPP 1 — Envejecimiento de Ligantes.

7. AASHTO - T -283 - Susceptibilidad a la Humedad (TSR)

8. ASTM - D — 4123 — Mddulos Dinamicos.

h
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REIVINDICACIONES.

Método para la produccion de un aditivo multifuncional mejorador de la

adherencia del asfalto caracterizado porque comprende las etapas de:

a. Depolimerizacion parcial de los granos de caucho reciclado de llantas (CRL)
utilizando aceite vegetal o una mezcla de acidos de aceite vegetal,

b. Reaccion quimica con etilenaminas, y

c. Adecuacion del producto con la adicion de otra porcion de CRL no
depolimerizado. |

Un método de acuerdo con la reivindicacion 1 caracterizado porque la etapa a)
comprende a su vez los pasos de calentar el aceite vegetal o la mezcla de
acidos de aceites vegetales o aceite vegetal hasta una temperatura entre 50 y
70°C, adicionar el caucho reciclado de llantas a la mezcla del paso anterior,
calentar la mezcla resultante hasta una temperatura 160°C a 185°C
preferiblemente entre 165°C a 175°C, y aun mejor a 170°C, agitandola y
manteniendo la temperatura durante 1 a2 horas.

Un método de acuerdo con la reivindicacién 2 caracterizado porque la
proporcién entre caucho reciclado de llantas y aceite vegetal o acidos grasos
de origen vegetal presente en esta etapa es de 0.5 - 1: 0.1 — 8, preferiblemente
1: 5-6, y aun mejor de 1:5.

Un método de acuerdo con la reivindicacidén 3 caracterizado porque el aceite
vegetal o los acidos grasos de origen vegetal utilizados tienen en su
composicion mas de 90% de compuestos cuya cadena carbonada tiene una
cantidad de 12 a 24 atomos de carbono

Un método de acuerdo con la reivindicacién 1 caracterizado porque en la etapa
b), la mezcla resultante de la etapa a) se enfriar hasta una temperatura de 50°
a 80°C preferiblemente de 70°C, entonces se agregar etilenamina a la mezcla
bajo agitacion, subir la temperatura hasta 95°C, preferible entre 85°C y 95°C y
aun mejor de 90°C y mantenerla durante 1 a 2 horas, luego de la cual se
procede a incrementar la temperatura hasta 150°C y 190°C, preferiblemente
180°C y mantenerla en dicha temperatura durante 1 a 4 horas, preferiblemente
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el periodo en que dicha temperatura es conservada es de 2 horas, seguido
subir la temperatura hasta un valor entre 200°C y 270°C, de preferencia hasta
230°C y mantener la temperatura hasta que se termina la destilacion del agua

de reaccién.

Un método de acuerdo con la reivindicacién 5 caracterizado porque la
proporcion entre la mezcla obtenida en la etapa a) y la etilenamina es de 0.5-
10 : 0.1-5, preferiblemente dicha proporcion es de 2-3:1

Un método de acuerdo con la reivindicacién 6 caracterizado porque la
etilenamina adicionada es seleccionada del grupo que consiste de
etilenaminas: dietilentriamina (DETA), trietilentetramina (TETA),
tetraetilenpentamina (TEPA), polietilenpoliamina (PEPA) o mezclas de ellas.

Un método de acuerdo con la reivindicacion 1 caracterizado porque la etapa c)
comprende a su vez los pasos de enfriar la mezcla del paso b) hasta 180°C,
agregar granos de caucho reciclado de llantas y mezclar la masa hasta que la
temperatura baja hasta 70°C.

Un meétodo dé acuerdo con la reivindicacion 8 caracterizado porque la
proporcién entre la mezcla resultante de la etapa b) y la nueva porcién de CRL
es de 1: (0.15-0.05).

Un aditivo mejorador de adherencia multifuncional para asfalto caracterizado
porque se produce de acuerdo con el método de las reivindicaciones 1 a 9.

Un asfalto modificado caracterizado porque comprende entre el 0,15% y 2,5%
(en peso), preferiblemente de 0,3% y el 1,7% (en peso) de aditivo en relacion
con el peso total del asfalto, y el aditivo se adiciona a una temperatura entre
110°C a 140°C, preferiblemente 125 °C y 135 °C, durante 15 a 20 minutos.

¢
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