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RESUMEN

En la presente investigacion se detallan los rado$t de la investigacion preliminar
llevada a cabo en el marco del proyecto EMULCEL&teEproyecto nace con el objetivo
de desarrollar nuevos tipos de emulsiones bituramomediante el empleo de
nanocelulosas como agentes emulgentes. La finatiddd presente investigacion es la de
minimizar los impactos ambientales asociados addyzcion de este tipo de materiales de
construccion y fomentar el uso de mezclas en flig, presentan menores emisiones de
gases de efecto invernadero y son de puesta ennoésasencilla y segura para los
operarios.

Para llevan a cabo la presente investigacion saililmdo un molino coloidal con el fin de
fabricar diferentes emulsiones bituminosas, de Q®&®B5, pero sustituyendo parte del
agente emulgente comercial por nanocelulosa. Coreraulsiones asi fabricadas, se han
llevado a cabo ensayos de envuelta con el fin terrdenar la cantidad mas adecuada de
agua de envuelta y de comprobar la mayor o meriidizd de estas emulsiones para
recubrir toda la superficie del arido durante ebcpeso de fabricacion de mezclas
bituminosas en frio. Los resultados se han comparad los obtenidos para una emulsién
de control de tipo C60B5 comercial. En general,ecdbstacar la dificultad encontrada
para obtener una emulsion catidnica. Finalmented@ulecirse que, en cuanto a envuelta,



los resultados obtenidos son, en buena parte deakuss, similares a los obtenidos con la
emulsién convencional. Sin embargo, se aprecianplsiviste una mayor cantidad de
sedimento en las emulsiones fabricadas con narosaluPor tanto, para obtener
resultados concluyentes, se requiere profundizda emvestigacion. En fases posteriores
se realizara un detallado analisis de la sensdtllidl agua de las mezclas fabricadas con
estas emulsiones, asi como un analisis de su zigideformacion permanente y
susceptibilidad térmica.

1. INTRODUCCION

En 1997 se crea en Europa el Foro Aleman del betiyms objetivos fundamentales eran
aclarar los posibles peligros del betun y resolpeblemas especificos de salud y
seguridad de los trabajadores (Ruhl y Musanke, R0D&mbién en 1997, se adopto el
Protocolo de Kyoto, cuyo objetivo fundamental drdesreducir las emisiones de gases de
efecto invernadero (GEI) hasta los niveles de 19Ofboteau y Tessier, 2008). La
utilizacion de mezclas en frio claramente se ertcaaiineada tanto con los objetivos del
Foro Aleman del betdn como con los del Protocol&yeto.

El proyecto EMULCELL nace, por tanto, con esta dobiotivacion: reducir gases de
efecto invernadero y favorecer la seguridad y sakidos trabajadores. Para ello, en el
marco de este proyecto, se estudia la posibilidaditdizar nanocelulosa como agente
emulgente de emulsiones bituminosas para la falidicade mezclas en frio mejoradas y
mas sostenibles. Esto permitiria sustituir agemj@isnicos comerciales por productos
elaborados a partir de residuos de, por ejempiogdiastria papelera.

El mercado potencial de uso de estas nuevas emedsgnlo en Espafa es enorme. Asi,
segun datos del Ministerio de Transporte, Moviligatigenda Urbana (2018), solo la red
de carreteras interurbanas de titularidad de lositaynientos tenia a finales de 2018 una
longitud de 361.517 km. Son precisamente ested#pwuias secundarias, en las cuales las
mezclas en frio presentan su mayor potencial deaapbn.

A nivel comercial, existe un derivado de la celalapie se puede utilizar como agente
emulgente de emulsiones bituminosas. Se trata cirlteximetilcelulosa de sodio (CMC)
(Hou et al., 2019). Pero hasta la fecha no se haonérado investigaciones relativas al
empleo de nanocelulosa en emulsiones de este tipo.

2. MATERIALES Y METODOS

2.1 Aridos

Como arido natural se ha utilizado una corneansenida de la cantera de Astariz
(Ourense), en la Comunidad Auténoma de Galicia. Buipales propiedades pueden
verse en la tabla 1.



Propiedad Corneana
Indice de lajas (FI) segun la norma UNE-EN 933-3 w4
Particulas trituradas segun la norma UNE-EN 933-5 00 %
Equivalente de arena (SE) segun la norma UNE-EN8E82 mm) 61 %
Coeficiente de Los Angeles (LA) segun la norma UR¥1097-2 14,2 %

Tabla 1 — Propiedades de los aridos

2.2 Nanocelulosa

En la presente investigacion se han utilizado dpest diferentes de nanocelulosa:
nanofibras de celulosa (NFC) y nanocristales delash (CNC). Las propiedades de
ambos tipos de nanocelulosa se incluyen en la fabla

Propiedad NFC CNC
Densidad aparente - 0,7 gftm
Area superficial especifica - 40C o
Gramo de peso molecular - 14.700 - 27.850
Tamarfio de particula - 1-50 um
Contenido de humedad - 4-6%
Densidad de cristalito - 1,5 g/ém
pH(dispersion en agua) - 6-7
Fuerza ionica - 230 - 270 mol/kg
Viscosidad en agua (2%) >20.000 mPas -
Conductividad (2%) <500 pS/cm -
pH (2% en agua) 5-7 -
Capacidad de retencion de agua > 70 ghOlg -

Tabla 2 — Propiedades de la nanocelulosa facilitadgor el suministrador

2.3 Agente emulgente comercial

Se han utilizado tres emulgentes comerciales dgeamtia: el Polybit QP-30 (de rotura
lenta), el Polybit QPE-L (de rotura lenta) y el IttelOOL (de rotura rapida). El primero

esta constituido por un polimero organico con gsuamino y propiedades tensoactivas
con una dosificacion recomendada entre el 2,5%4y08b. El segundo esta constituido por
un copolimero organico con grupos amino y propiedadensoactivas, con una
dosificacion recomendada de entre 0,8% y 1,2%efeleto es un emulgente catiénico,
liquido a 25°C.

2.4 Betln
Para la fabricacion de las emulsiones con nanasaide ha utilizado un betlin B160/220.



2.5 Emulsion bituminosa de control

Como emulsién de control se ha seleccionado unals@mucomercial C60B5 GE.
Presenta un 59,8% de betun obtenido por destilesg@an la norma UNE-EN 1431. Su
indice de rotura obtenido siguiendo la norma UNEZEIQ75-1 fue de 214, por lo que se
trata de una emulsion de rotura lenta.

2.6 Fabricacion de emulsiones bituminosas medianteolino coloidal
Con el fin de fabricar las emulsiones con sustitugarcial del agente emulgente quimico
comercial por nanocelulosa, se ha utilizado unmoatioloidal emulsionador (Figura 1).

Fig. 1 — Molino coloidal utilizado

El procedimiento de fabricacién utilizado se resunwentinuacion:

e Se calienta el B160/220 a 120°C y se pesa lade@htequerida.

* Se procede a constituir la fase dispersante:esa fa cantidad de agua y emulgente
requeridos y se mezclan a 60°C con un agitador étiagn Finalmente, se ajusta su pH
mediante la adicién de HCI, hasta obtener un periof a 7.

* Se acondiciona el molino coloidal a 80°C.

« Una vez se tiene todo aclimatado a la temperaflerarabajo se introduce la fase
dispersante en el molino coloidal, que trabaja®®@.rpm. Posteriormente se afade el
betun paulatinamente de manera que el grosorujelrfb supere los 6 mm.

» Se abre la valvula de salida del molino para fea la emulsion bituminosa por el
molino coloidal.

2.5.1 Ensayos de envuelta
El agua de envuelta es necesaria para la corregarsion de la emulsion durante la fase
de mezclado de la mezclas bituminosa. Para detarmaircontenido de agua de envuelta,



se siguid la norma NLT-145. Se llevaron a caboe@mton diferentes contenidos de agua
de envuelta. En concreto se probd con un 0%, 1%y 3% de agua de envuelta sobre el
peso del arido seco. Ademas, para la totalidadsledntenidos de agua se analizaron dos
contenidos de ligante residual: un 2,5% y un 3%aRados los casos se utilizO una
mezcladora mecéanica y una cantidad de arido de b@0sgramos. El tiempo total de
mezclado fue de 2 minutos: 1 minuto mezclando ebade envuelta con el arido y, a
continuacion, 1 minuto mezclando la emulsion. Viswemte se determind el contenido de
agua mas adecuado, como aquel que permite alcamzaejor recubrimiento de los aridos
para ambos contenidos de ligante residual.

3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1 Emulsién bituminosa de control

Como se aprecia en la figura 2, el agua de envuoeltasaria para la emulsion de control
C60B5, se estim6 en un 3%.
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Fig. 2 — Analisis del agua de envuelta de la emudsi de control C60B5.



3.2 Emulsion con nanocelulosa

En laboratorio se hicieron diversas pruebas deiciation con el molino coloidal de
emulsiones tipo C60B5 utilizando los dos tipos @matelulosa (NFC y CNC) como
sustitutos parciales del agente emulgente come@iabhnte la fabricacion de las mismas
se obtuvieron diferentes complicaciones. La primigeaellas es que, inicialmente, la
emulsidn obtenida al utilizar CNC como agente g@nide, resulta de naturaleza anionica,
cuando el producto buscado era una emulsién casipmnas versatil para todo tipo de
aridos y climatologias. Ese problema se intentacsohar mediante la utilizacion de CNF
y de otras nanocelulosas cationizadas. El segurmldegma encontrado fue que realizar
una sustitucion total y elevada de emulgente caalepor nanocelulosa daba lugar a
emulsiones con elevadas viscosidades, que llegatzascar el molino coloidal, lo cual
hacia inviable su fabricacion a escala de labdmt®ara solventar este inconveniente se
redujo el porcentaje de sustitucion del emulgentaercial. Con todo ello, de entre todas
las emulsiones fabricadas, finalmente llegd a aaade la envuelta de un total de 8
emulsiones bituminosas con nanocelulosa:

» eNanocel-01: 0,4 % de CNC

» eNanocel-02: 1,2 % de CNC

* eNanocel-03: 0,8 % de CNC cationizada con Glhytigyethylammonium choride
(GTMAC)

* eNanocel-04: 1 % de CNC cationizada con Glycrdgkthylammonium choride
(GTMAC)

» eNanocel-05: 0,4 % cationizada en origen.

* eNanocel-06: 0,4 % de CNC y 2 % de Polybit QP-30

* eNanocel-07: 0,6 % de CNC y 1 % de Polybit QP-30

* eNanocel-08: 0,6 % de CNC y 0,35% de Prebit 100L

En la figura 3 se incluyen los resultados de lalsidm bituminosa con nanocelulosa que
aportd mejores resultados de envuelta: eNanoceGOmho puede apreciarse, el 3% sigue
siendo el contenido de agua de envuelta mas adecAdeémas, los resultados arrojados
por esta emulsion, son similares a los obtenidos lpeemulsion de control.
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Fig. 3 — Andlisis del agua de envuelta de la emudsi eNanocel-07.

Sin embargo, es preciso destacar que, como pueeeape en la figura 4, en la emulsion
con nanocelulosa se obtuvo una gran cantidad demeet. Por ello, aunque los
resultados obtenidos son alentadores, se haces@mcfundizar ain mas en el analisis de
esta nueva emulsién bituminosa. Particularmenteiantx el andlisis de sensibilidad al
agua de mezclas en frio fabricadas con la nuevds&muwon nanocelulosa, asi como el
estudio de su rigidez y deformacién permanente.

Fig. 4 — Sedimentos dejados por la emulsion eNanb€g'.



4. CONCLUSIONES

La dificultad de fabricar emulsiones bituminosasiécacas de tipo C60B5 utilizando
nanocelulosa como agente emulgente, ha quedadamdate patente con el analisis
preliminar de laboratorio realizado para la pres@mtestigacion.

Sin embargo, tras una compleja investigacion derédbrio, se ha conseguido obtener
hasta un total de 8 emulsiones con nanocelulosao cemstituto parcial del agente
emulgente.

La que mejores resultados obtuvo en el presentesiangreliminar se dosifico con un 0,6
% de CNC y un 1 % de Polybit QP-30. Esta nueva signularrojo resultados similares a la
emulsiéon C60B5 de control en cuanto a agua de #avuksi, se estimé que un 3% de
agua de envuelta es el contenido mas adecuado.

La presencia de sedimentos apreciables a simpie &is la emulsidbn con nanocelulosa
hace que sea necesario profundizar en el estud® iésma antes de poder obtener una
conclusion clara sobre su funcionamiento. En estédo, se hace especialmente necesario
analizar la sensibilidad al agua, rigidez y resisi@ a la deformacion permanente, de
mezclas en frio fabricadas con esta nueva emulsiGomparar los resultados con los
obtenidos para la emulsion de control.
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