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RESUMEN  El empleo en Esparia del polvo de caucho procedente de neumaticos fuera de uso como componente en la fabrica-
cién de mezclas bituminosas en caliente para la construccion de carreteras se ha visto potenciado a nivel oficial en los ultimos
anos, gracias a las diversas publicaciones realizadas por parte de la Administracion, encaminadas por un lado a divulgar los
conocimientos y la experiencia adquirida, y por otro, a regular sus posibles aplicaciones en obra mediante especificaciones.
No obstante, se hace también necesario establecer nuevos métodos de ensayo que permitan un control del contenido de
este material en las mezclas bituminosas que lo incorporan, independientemente de la técnica empleada (via seca o via ha-
meda) para su fabricacion.

En el presente articulo se describe un procedimiento de ensayo basado en la combinacién de los métodos ya normalizados
de extraccién con disolvente y de combustion, para determinar con suficiente fiabilidad, tanto el contenido de ligante bitu-
minoso soluble como el de caucho, presentes en las mezclas bituminosas.

DETERMINATION OF BITUMEN AND RUBBER CONTENT IN BITUMINOUS MIXES CONTAINING
CRUMB TYRE RUBBER

ABSTRACT  In recent years the use of crumb rubber from scrap tyres as a component of hot bituminous mixes for road
construction, has been officially promoted by the Public Administration in Spain, by issuing several publications of both
informative and normative nature, aimed to spread knowledge and experiences on the subject and also to specify the
requirements and regulate the working applications for this material.

However, it also seems necessary to develop new test methods which allows control of the rubber content in crumb rubber-
added mixes, regardless of the process (wet or dry) followed for the mix production.

This article describes a procedure reliable enough to determine both the soluble bituminous binder and the rubber contents in bi-
tuminous mixes, based on two combined, previously standardized test methods: binder extraction with solvent and ignition.
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1. ANTECEDENTES

Los neumaticos son estructuras toroidales muy complejas
elaboradas con mas de 200 componentes, si bien estdn com-
puestos basicamente por cauchos naturales y sintéticos, car-
gas reforzantes (negros de carbono y silices), antioxidantes,
materiales metédlicos, textiles y otros ingredientes necesa-
rios para el proceso de vulcanizacion del caucho, como son el
oxido de zinc, el 4cido estedrico y el azufre.

En Espana, en el afio 2007, se generaron 342.000 t de
neumaticos fuera de uso (NFU) segtn los datos de la Asocia-
cién Europea de Fabricantes de Neumadticos y Articulos de

|
(*) Centro de Estudios del Transporte (CEDEX).

Crumb rubber, Scrap tyres, Bituminous mixes, Bituminous binder.

Caucho, ETRMA. Estos residuos deben recogerse de la
forma més econdmica y eficaz posible mediante un sistema
adecuado de gestion, seleccionandolos para ser aprovecha-
dos entre las variadas aplicaciones que tienen estos mate-
riales, mantenido los principios ecolégicos fundamentales de
reduccidn, reutilizacién y reciclado, tal como se indica en Es-
pana en la Ley 10/1998 para el tratamiento de los residuos:

REDUCIR la generacién de NFU, aumentando la dura-
cién de la vida del neumaético sin detrimento de otras presta-
ciones fundamentales como la adherencia.

REUTILIZAR los neumiéticos, aprovechando al méximo
todas las posibilidades de alargar su periodo de vida, como
el reesculturado de neumaticos para vehiculos industriales y
el recauchutado, que dota al neumdtico de una nueva banda
de rodadura y le proporciona practicamente una nueva vida.
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RECICLAR, recuperando bien las materias o la energia
disponibles en el neumatico y utilizandolas en la fabricacién
de otros productos. Las posibles aplicaciones de reciclado de
los NFU son muy variadas. Los neuméticos enteros, sus
flancos y bandas de rodamiento, pueden utilizarse como pro-
teccion de muelles o embarcaciones, en rompeolas, taludes,
barreras anti-ruidos, para estabilizacién de suelos en zonas
anegadas, o para controlar la erosidn, etc. La trituracion de
neumadticos, ya sea simplemente mecénica en molinos tritu-
radores, o por medio de métodos criogénicos, genera trozos,
granulos o polvo de diferentes tamanos, segtn el proceso de
trituracién y/o molienda empleado. Los trozos se utilizan
bien como combustible para cementeras, acerias, centrales
eléctricas, industrias cerdamicas, etc., o para la obtencién
posterior de particulas mas finas de diferentes granulome-
trias. Los granulos se emplean como drenaje en campos de
deporte, pistas deportivas, planchas para revestimientos de
zonas infantiles, alfombras, etc. Finalmente el polvo de cau-
cho se puede utilizar en la fabricacién de mezclas bitumino-
sas de empleo en carreteras.

De entre todas estas aplicaciones de reciclado de los neu-
maticos fuera de uso, una de las que ofrecen mayor interés
es la fabricacién de mezclas bituminosas para carreteras, ya
que tiene un gran potencial para consumir grandes cantida-
des de NFU y permite obtener mejoras en el comporta-
miento de las mezclas.

Aunque la utilizacion del polvo de caucho, procedente de
neumadticos de desecho, en betunes modificados se inicié en
los afios 60, su empleo comenzé a generalizarse en 1985 en
Arizona y California. En Europa las primeras pruebas con
betin modificado de alta viscosidad con caucho en mezclas
drenantes se hicieron en los afios 70, especialmente en Bél-
gica y Francia, pero el desarrollo de los ligantes modificados
con polimeros (SBS, EVA, etc.), con los que se obtienen li-
gantes de elevadas prestaciones, limitaron su empleo.

En Espana el primer betin modificado con polvo de cau-
cho de NFU, a escala industrial, se desarrollé en el afo
1996. La publicacién, en el afio 2002, del Plan de Neumati-
cos Fuera de Uso, asi como la Orden Circular 5bis/02, en la
que se prescribia la prioridad en el empleo de los materiales
procedentes del reciclaje de neumaticos en las mezclas bitu-
minosas, siempre que su uso fuese técnica y economica-
mente viable, impulsé nuevamente el empleo de polvo de
caucho en la fabricacién de mezclas bituminosas. Posterior-
mente tuvo lugar la publicacién del Manual de empleo de
caucho de NFU en mezclas bituminosas (1), que recogia el
estado del arte en cuanto a conocimientos y experiencias de
nuestro pais en este campo para utilizar adecuadamente
este material, definiendo las condiciones técnicas que permi-
tieran su empleo para conseguir los beneficios potenciales de
la técnica. Asimismo, la publicacion de la O.C. 21/2007 por
parte de la Direccion General de Carreteras, en la que se re-
cogian las especificaciones y se definian las aplicaciones de
los betunes-caucho, ha regulado e incrementado su uso, que
ha sido finalmente corroborado de forma explicita en la O.C.
24/2008, donde se modifican los articulos 542 y 543 referen-
tes a mezclas bituminosas en caliente para adaptarlos a la
nueva normativa europea.

El control de calidad en la fabricacién de mezclas bitumi-
nosas que incorporen polvo de caucho de NFU exige, al igual
que en las mezclas convencionales, la determinacién del con-
tenido de ligante mediante métodos de extraccién con disol-
ventes orgdnicos segin el procedimiento UNE-EN 12697-1.

Cuando una mezcla bituminosa que contiene caucho se
extrae con disolventes, el contenido de ligante soluble que se
obtiene corresponde al betun de penetracion, al extracto so-

luble del polvo de caucho y, en su caso, a la parte mas fina
del polvo de caucho que puede pasar a través del papel de
filtro, del tamiz del equipo de extraccién, o que no se recoge
en el vaso colector de la centrifuga.

El polvo de caucho, que es un material vulcanizado y, en
consecuencia, insoluble en disolventes, quedara con los ari-
dos y el polvo mineral, y solamente los componentes solu-
bles que se hayan extraido con el disolvente estaran con el
bettn.

Por tanto, para controlar la fabricacion de las mezclas
con polvo de caucho es necesario llevar a cabo una calibra-
cién previa de la mezcla que se vaya a poner en obra, repro-
duciendo en laboratorio su composicién con la cantidad re-
querida de polvo de caucho respecto al bettin o a la mezcla
bituminosa, para obtener la composicién definida en la for-
mula de trabajo. La determinacién del contenido de ligante
mediante el procedimiento que se vaya a utilizar en el con-
trol, permite calcular un coeficiente de calibracién que se
puede comprobar posteriormente en amasadas de prueba.

Ante esta problemédtica que presentan las mezclas con
caucho para determinar el contenido de ligante y de polvo de
caucho, se ha realizado un estudio para tratar de determi-
nar ambos contenidos en las mezclas que incorporan polvo
de caucho procedente de neumaticos fuera de uso.

Para ello, se han preparado dos series de mezclas bitumi-
nosas con polvo de caucho en el laboratorio. La primera uti-
lizando la denominada via humeda, en la que se incorpora el
polvo de caucho al betin asfaltico mantenido en agitacién y
a temperaturas elevadas y posteriormente este ligante se
emplea para fabricar la mezcla bituminosa. La segunda me-
diante la via seca, que consiste en anadir el polvo de caucho
directamente a la mezcla bituminosa junto con los dridos y
el betun.

Empleando ambos métodos se han preparado dos tipos de
mezclas de uso general, como son las mezclas semidensas y
las discontinuas en capa delgada tipo M. Las muestras de
polvo de caucho utilizadas corresponden a dos tamafios: in-
ferior a 0,5 mm e inferior a 1 mm, con dos contenidos dife-
rentes de polvo de caucho en las mezclas bituminosas. Una
vez fabricadas, se ha determinado en cada una de las mez-
clas, el contenido de ligante mediante extraccién con triclo-
roetileno segin el método UNE-EN 12697-1. Sobre los ari-
dos extraidos se ha determinado la cantidad de materia
organica presente, aplicando el método de ignicién recogido
en la norma UNE-EN 12697-39.

Los resultados obtenidos indican que, utilizando estos
dos procedimientos normalizados y de uso habitual para de-
terminar el contenido de ligante en mezclas bituminosas
(UNE-EN 12697-1 y UNE-EN 12697-39), es posible conocer
el contenido de betun asféltico y de polvo de neumatico de
una mezcla que incorpore polvo de caucho procedente de
neumaticos fuera de uso.

2. INTERACCION POLVO DE CAUCHO-LIGANTE
Y METODOLOGIA DE ENSAYO

Como se ha indicado, los neuméticos son estructuras com-
plejas en las que se pueden diferenciar cuatro partes princi-
pales: la carcasa, la banda de rodadura, los flancos y los ta-
lones. Cada una de estas partes tiene distintas misiones y
por tanto estdn fabricadas con cauchos de diferente natura-
leza (NR, SBR, BR, EPDM, etc.) y con distintas formulacio-
nes. Aunque cada fabricante utiliza diferentes mezclas de
caucho para cada tipo de neumaético, se puede establecer de
forma general que la composicién media de un neumético es
la mostrada en la tabla 1.
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MATERIAL Turismo/Servicios Camién

Caucho 48 45
Negro de carbono vy silice 22 22
Metal 15 25
Textil 5 -
Oxido de cinc 1 2
Azufre 1 1

Aditivos 8 5

TABLA 1. Composicion media de los neumdticos.

En la tabla 1 se distingue entre los neumadticos de tu-
rismo y de camion por su distinto contenido en caucho, pero
ademds se diferencian por las proporciones relativas de cau-
cho natural y sintético, que afecta a las propiedades finales
del producto. En los neumaticos de turismo el contenido de
caucho natural es del orden del 65% del caucho total, mien-
tras que en los de camion es del 72% aproximadamente.

El polvo de caucho reciclado se obtiene triturando por me-
dios mecdnicos los neumaticos enteros hasta el tamano dese-
ado y separando después los metales y tejidos que puedan in-
corporar. Los elementos metélicos se separan magnéticamente
y los textiles se recuperan mediante equipos separadores de
aire. Posteriormente, el material se somete a un proceso de
granulado o molienda hasta reducirlo al tamafo deseado, tal
como se indica en el esquema de la figura 1. La molienda se
puede hacer por procedimientos mecdnicos o criogénicos.

La forma de trituracion, la granulometria de las particu-
las y el contenido remanente de contaminantes metdlicos y
textiles son factores que influyen en las propiedades del
polvo de caucho obtenido.

En Espafia, para su utilizacién en mezclas bituminosas, se
exige que el caucho reciclado esté en forma de particulas finas
de tamanos inferiores a 1 mm. Por tanto el polvo de caucho
estd constituido por particulas finas de diferentes mezclas
vulcanizadas de caucho natural y cauchos sintéticos de tama-
fios inferiores a 1 mm. Durante la vulcanizacién, las cadenas
moleculares del caucho se unen entre si mediante puentes de
azufre, dando lugar a una estructura reticulada. Dicha es-
tructura tiene una baja densidad de entrecruzamiento, ya que
s6lo uno de cada doscientos dtomos de carbono interviene en
la formacion de un enlace con otro 4tomo de una cadena mole-
cular adyacente, lo que proporciona la gran capacidad de de-
formacién que tienen los cauchos vulcanizados.

Los mecanismos por los que el polvo de caucho modifica
las propiedades de los betunes asfélticos no se conocen per-
fectamente, debido a la elevada complejidad de ambos mate-
riales. No obstante, se acepta por parte de la mayoria de los
investigadores que, cuando el polvo de caucho se incorpora a
un betdin a elevada temperatura (via himeda), las particu-
las de caucho absorben los componentes més ligeros del be-
tun, produciéndose en ellas un hinchamiento de hasta dos o
tres veces su volumen original (2). El hinchamiento hace
que disminuya la distancia entre particulas y el ligante se
hace mas viscoso, dando lugar a un material gelificado. Este
fenémeno se suele denominar maduracion.

Sin embargo se ha comprobado que el hinchamiento es
insuficiente para explicar los aumentos de la viscosidad (3)
experimentados y que debe de producirse ademds un cambio
en la naturaleza de los componentes. Estudios posteriores
(4-6) han atribuido dicho cambio a la degradacién del polvo
de caucho, mediante reacciones de despolimerizacién y des-
vulcanizacién producidas por efecto de la temperatura y del
cizallamiento durante el proceso de fabricacion o durante el
periodo de almacenamiento a elevadas temperaturas.

Industrialmente el proceso de fabricacion se controla me-
diante la medida de la viscosidad del ligante. Las caracteris-
ticas del producto resultante de la mezcla de betin y polvo

FIGURA 1. Esquema de la
obtencién del polvo de
caucho.
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MEZCLA BITUMINOSA CON POLYO DE CAUCHO
ARIDOS + BETUN + POLVO DE CAUCHO

Extraccién con disolvente

UNE- EN 12697 -1

FIGURA 2. Esquema seguido para la

determinacién de los contenidos de

~ ARIDOS EXTRAIDOS LIGANTE SOLUBLE
ARIDOS + POIVO DE CAUCHO BETUN + POLVO DE
SIN DESPOLIMERIZAR CAUCHO
DESPOLIMERIZADO
Ignicion [l UNE-EN 12697 -39
POLVO DE CAUCHO

SIN DESPOLIMERIZAR

ligante y de polvo de caucho.

de caucho dependen de la naturaleza y proporcion de ambos
componentes, del tamafio de las particulas de caucho (7) y
del tiempo y la temperatura de mezclado. Las temperaturas
elevadas, los tiempos de mezclado largos y las particulas de
caucho méds pequerias son los factores que favorecen unas
interacciones betin- caucho mayores y/o méas rapidas.

En la via seca, el polvo de caucho actiia en parte como arido,
aunque las particulas mas finas interaccionan también con el
betun, tal como se ha descrito en los parrafos anteriores, modi-
ficando sus propiedades. El aumento de la temperatura y del
tiempo de mezclado en las instalaciones de fabricacién de mez-
cla bituminosa, asi como el periodo de almacenamiento en silo o
en camion que debe establecerse antes de la compactacién de
las mezclas bituminosas, tienen por objeto favorecer la interac-
cién betun-polvo de caucho y evitar que el hinchamiento no
continte después de la puesta en obra.

Segin este mecanismo de interaccion, el polvo de neuma-
tico permanece como una fase sélida dispersa en el betun y
unicamente el porcentaje de caucho despolimerizado y/o des-
vulcanizado se habria solubilizado en el bettin. Ello significa
que mediante el empleo de un disolvente se podrian obtener
el betin y el caucho degradado procedentes de una mezcla
bituminosa con caucho, mientras que la mayor parte del
polvo de caucho quedaria junto con los aridos.

Por ello, se podria determinar tanto el contenido de betin
como el porcentaje de polvo de caucho de una mezcla bitumi-
nosa: El primero mediante extraccién con tricloroetileno se-
gtin el método UNE-EN 12697-1, y para el contenido de
polvo de caucho, aplicando sobre los dridos obtenidos de la
extraccién el método de ignicién recogido en la norma UNE-
EN 12697-39, siempre que se pudiese evaluar el porcentaje
de caucho degradado para hacer las correcciones necesarias.
En el esquema de la figura 2 se muestra el procedimiento
aplicado en este estudio, con indicacién de los componentes
que se obtendrian en cada paso.

En base a este procedimiento se elabord un plan de tra-
bajo en el que se prepararon en el laboratorio distintas mez-
clas bituminosas con polvo de caucho, tratando de abarcar

las experiencias realizadas en nuestro pais y las aplicacio-
nes que contempla nuestra normativa.

Se han estudiado las mezclas semidensas y las disconti-
nuas tipo M porque, en los ultimos afios, la mayoria de las
mezclas que se han aplicado en Espana corresponde a estos
tipos. Para fabricar dichas mezclas se ha utilizado tanto la
via himeda como la via seca.

Respecto a las mezclas fabricadas por via himeda, la O.C.
21/2007 recoge el uso de tres tipos de betunes-caucho segin los
niveles de incorporacion de polvo de caucho. Cuando la canti-
dad de caucho anadido al betun es baja, generalmente inferior
al 8%, el ligante se denomina bettin mejorado con caucho (BC).
Si el porcentaje de caucho incorporado es moderado (general-
mente entre 10 y 18%), se denomina betin modificado con
caucho (BMC). Si el porcentaje de caucho es elevado (18 -
22%), el ligante presenta una elevada viscosidad y se deno-
mina betin modificado de alta viscosidad con caucho
(BMAVC). De estos tres tipos de ligante, en el presente trabajo
se han empleado un betin modificado con un 12% de polvo de
caucho y un bettin de alta viscosidad con un 20% de polvo de
caucho. No se ha ensayado ningin betin mejorado con caucho
por la baja proporcién de polvo empleado en su fabricacién.
Para preparar ambos tipos de ligante se han utilizado dos pol-
vos de caucho de tamanos inferiores a 0,5 mm y 1 mm, puesto
que en la citada orden circular se establece que el tamano de
particula del polvo de caucho debe ser inferior a Imm.

Las mezclas fabricadas por via seca han correspondido
también a los tipos S y M, con polvos de caucho de tamarios
maximos 0,5 y 1 mm anadidos en porcentajes del 0,5 y 1%
sobre mezcla bituminosa, por ser éstos los contenidos mas
empleados en nuestras obras de carreteras.

Los ligantes fabricados por via himeda se prepararon en
el laboratorio inmediatamente antes de su empleo, en canti-
dad suficiente para todas las muestras de mezcla previstas.
De cada tipo de mezcla bituminosa se han fabricado mues-
tras por duplicado de 1200 gramos, empledndose la totali-
dad de la muestra para hacer los ensayos pertinentes y asf
evitar los errores debidos al cuarteo o division de la mezcla.

62

Ingenieria Civil 155/2009




DETERMINACION DEL CONTENIDO DE BETUN Y DE CAUCHO EN LAS MEZCLAS BITUMINOSAS QUE INCORPORAN POLVO DE CAUCHO...

B 60/70 e Ié?sd;m — I‘{?od:.m
BC 1 88 12 -
BC 2 80 20 -
BC 3 88 - 12
BC 4 80 _ 20

TABLA 2. Composicién de los betunes-caucho (% en masa).

3. MATERIALES

De acuerdo con los objetivos del trabajo, se han seleccionado
para la realizacién de este estudio los materiales que se in-
dican a continuacién.

3.1. BETUNES

En este trabajo se ha utilizado un bettin de penetracién tipo
B 60/70 de uso generalizado en nuestro pais en la fabrica-
cién de mezclas bituminosas.

3.2. BETUNES CON CAUCHO

Para la fabricaciéon de mezclas bituminosas con caucho me-
diante la técnica de la via humeda se han empleado cuatro
betunes modificados con polvo de caucho. Todos han sido
preparados en laboratorio tomando como base el betin B
60/70 antes referido y dos tipos de polvo de caucho, con ta-
manios inferiores a 0,5 y 1,0 mm respectivamente. La compo-
sicién de estos ligantes, en porcentaje en masa de cada com-
ponente, se indica en la tabla 2.

Los betunes con caucho se han fabricado incorporando el
polvo de caucho sobre el betin caliente a 180°C en constante
agitacién durante un periodo de tiempo de 60 minutos.

3.3. ARIDOS

Los aridos empleados en la realizacién de este trabajo proceden
del machaqueo de grava natural de naturaleza silico-calcdrea,
procedente de la gravera de Velilla de San Antonio, en Madrid.

3.4. POLVO MINERAL

En las mezclas tipo S12 se ha utilizado como polvo mineral el
procedente de los propios dridos, y en las mezclas tipo M10 se
ha utilizado como polvo un cemento tipo CEM II/B-M 32,5.

3.5. MEZCLAS BITUMINOSAS

Con los materiales bésicos indicados anteriormente se han
estudiado las composiciones de dridos para su ajuste a los
husos de mezclas tipo semidenso S12, y discontinuas en
capa delgada tipo M10, de uso habitual en nuestro pais. Las
mezclas bituminosas se han fabricado con los ligantes por
via humeda sefialados anteriormente, y por via seca incorpo-
rando el polvo de neumadtico directamente a la mezcla bitu-
minosa durante el proceso de envuelta. En las mezclas tipo
S12 por via himeda se ha empleado un 5,2% de bettin-cau-
cho sobre dridos y en las de tipo M10 un 5,5%, por ser éstos
los contenidos més usuales en este tipo de mezclas. Las mez-
clas bituminosas por via seca se han fabricado con los mis-
mos porcentajes de betun B 60/70, siendo el 0,5% y 1% los
porcentajes de polvo de caucho sobre mezcla empleados.

En las tablas 3 y 4 se relacionan las mezclas fabricadas, indi-
cando los ligantes utilizados, asi como el contenido de ligante y
el porcentaje de polvo de caucho incorporado a las mezclas.

ke MEZGA | UGANTE | R | Umesda | simesda
SH1 S12 BC 1 5,2 0,6 -
SH2 S12 BC 2 5,2 1,0 -
SH3 S12 BC 3 5,2 - 0,6
SH4 S12 BC 4 5,2 - 1,0
MH1 M10 BC 1 5,5 0,6 -
MH2 M10 BC 2 5,5 1,0 -
MH3 M10 BC 3 5,5 _ 0,6 TABLA 3. Composicion de las
mezclas bituminosas
MH4 M10 BC4 5,5 = 1,0 fabricadas por via himeda.
Re. Mezaa | ueANE | R | e | smenda
SS1 S12 B 60/70 5,2 0,5 -
SS2 S12 B 60/70 5,2 1 -
SS3 S12 B 60/70 5,2 - 0,5
SS4 S12 B 60/70 5,2 - 1
MS1 M10 B 60/70 55 0,5 -
MS2 M10 B 60/70 55 1 -
TABLA 4. Composicién de las MS3 M10 B 60/70 55 _ 0,5
mezclas bituminosas
fabricadas por via seca. MS4 M10 B 60/70 5,5 - 1
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S 12 via htmeda M 10 via homeda
REF. COMPOSICION SH1 SH2 SH3 SH4 MH1 MH2 MH3 MH4
BETUN ,% s/a REAL 4,58 4,16 4,58 4,16 4,84 4,40 4,84 4,40
BETUN ,% s/m REAL 4,35 3,95 4,35 3,95 4,59 4,17 4,59 4,17
CAUCHO, % s/a REAL 0,62 1,04 0,62 1,04 0,66 1,10 0,66 1,10
CAUCHO, % s/m REAL 0,59 0,99 0,59 0,99 0,63 1,04 0,63 1,04
B+C ,% s/a REAL 5,20 5,20 5,20 5,20 5,46 5,44 5,46 5,44
B+C ,% s/m REAL 4,94 4,94 4,94 4,94 5,21 5,21 5,21 5,21
BETUN ,% s/m determinado 4,44 4,29 4,43 4,09 4,60 4,40 5,03 4,25
valor individual 4,48 4,21 4,27 4,04 4,60 4,37 5,02 4,22
valor individual 4,40 4,37 4,59 4,14 4,60 4,43 5,03 4,27
BETUN s/m, diferencias 0,09 0,34 -0,08 0,14 0,01 0,23 0,44 0,07
CAUCHO, % s/a extraido 0,70 0,77 0,70 0,96 0,54 0,96 0,75 1,04
valor individual 0,63 0,85 0,63 0,97 0,47 0,94 0,76 0,96
valor individual 0,76 0,69 0,77 0,94 0,60 0,97 0,74 1,11
CAUCHO s/m, diferencias 0,07 0,25 0,08 0,07 0,11 0,13 0,09 0,05
CAUCHO,% s/m determinado 0,67 0,74 0,67 0,92 0,51 0,91 0,71 0,99
B+C,% s/m determinado 5,11 5,03 5,10 5,01 511 5,31 5,74 5,24

TABLA 5. Resultados de las mezclas bituminosas fabricadas por via himeda.

4. RESULTADOS Y DISCUSION

Con las mezclas fabricadas en el laboratorio, segin las condicio-
nes descritas en el apartado anterior, se ha procedido a determi-
nar los contenidos de ligante soluble y de polvo de caucho de
acuerdo con el procedimiento del esquema de la figura 2. En pri-
mer lugar se comentan los resultados de las mezclas fabricadas
por via himeda y, a continuacion, las fabricadas por la via seca.

4.1. ViA HUMEDA

Se recogen en la tabla 5 los resultados obtenidos para las
mezclas fabricadas mediante via himeda. Los valores indi-
cados son la media de dos determinaciones. Con objeto de fa-

cilitar la comparacion, en la parte superior de esta tabla se
indican los contenidos reales de betin y de caucho de cada
mezcla, y en la parte inferior los resultados obtenidos en las
determinaciones realizadas en este estudio.

En las mezclas fabricadas por via himeda, los contenidos
de ligante soluble de todas las mezclas, determinados me-
diante extraccién con tricloroetileno segtin el método UNE-
EN 12697-1, son ligeramente superiores a los contenidos de
bettin realmente empleados en la fabricacién de la mezcla
(ver figura 3), lo que pone de manifiesto que una pequena
cantidad de polvo de caucho se ha extraido con el disolvente.
El tamano del polvo incorporado al betin no parece tener
una influencia significativa en los valores obtenidos.

| B BETUN, % s/m REAL

B BETUN, % s/m determinado

SH1 SH2 SH3 SH4

MH1

FIGURA 3. Contenido de
beton de las mezclas
fabricadas por via himeda.

MH2

MH3 MH4
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Para verificar si este aumento del contenido de ligante
soluble se debe sdlo a los componentes solubles en tricloroe-
tileno extraibles del polvo de caucho, o también al caucho
despolimerizado durante la fabricacién del ligante por via
himeda, tal como se indica en la bibliografia, se ha determi-
nado la fraccién soluble tanto del polvo de caucho como de
los dos ligantes bettin-caucho. Para ello se ha introducido un
gramo de cada uno de estos materiales en tricloroetileno y
después de mantener las muestras unas 18 horas en con-
tacto con el disolvente (tiempo equivalente al que se man-
tiene la mezcla bituminosa en tricloroetileno para determi-
nar el contenido de ligante soluble) se ha determinado la
cantidad de material soluble, de forma similar al método de
la membrana filtrante recogido en la norma NLT-130.

Los resultados de materia soluble (S) obtenidos se mues-
tran en la tabla 6. En ella se han incluido también los por-
centajes de polvo de caucho extraible (E) necesarios para ob-
tener estos resultados de solubilidad S, conociendo los
porcentajes de betin (practicamente 100% soluble) y de cau-
cho presentes en las muestras. Dichos porcentajes E se han
calculado mediante la expresion:

S= b+(cx£)
100

7=5=%100
C

de donde:

siendo:

solubilidad obtenida del polvo de caucho (%).
solubilidad total obtenida (%).

contenido real de betin en la muestra (%).
contenido real de polvo de caucho en la muestra (%).

Polvo de caucho
extraible E,%

solubilidad en
tricloroetileno S,%

Polvo de caucho 5,5 55
Betn-caucho (88/12), BC1 89,8 14,8
Bettn-caucho (80/20), BC2 84,5 27.7

TABLA 6. Resultados de solubilidad del polvo de caucho y de los betunes-
caucho.

De estos resultados se deduce que, si se ensaya aislada-
mente, el polvo de caucho tiene un 5,5% de material extraible
en tricloroetileno, posiblemente debido a los plastificantes,
antioxidantes, resinas y otros componentes solubles, mientras
que los dos ligantes betin-caucho presentan una solubilidad
que supone una cantidad de material extraible del caucho
muy superior a este 5,5%. Esto demuestra que una parte de
polvo de caucho se ha despolimerizado por la accién mecénica
y de las elevadas temperaturas durante el proceso de mez-
clado con el bettn, haciéndose mds soluble.

Los contenidos de polvo de caucho determinados experi-
mentalmente mediante el método de ignicion recogido en la
norma UNE-EN 12697-39 sobre los dridos extraidos, son si-
milares a los realmente empleados en la fabricacién de las
mezclas, siendo las diferencias absolutas entre ellos inferio-
res al 0,1%, a excepcién de la mezcla SH2, donde es conside-
rablemente mayor, tal como se muestra en la figura 4.

Ademads, estas diferencias encontradas entre porcenta-
jes reales y experimentales son tanto positivas (contenido
real > contenido experimental) como negativas, aunque
predominan las primeras. Esto indica que tales diferencias
son mé&s bien asociables al propio error experimental del
método y no a un factor presente en todos los casos, cuya
influencia daria lugar a diferencias sistematicas siempre
en un mismo sentido. Dicho factor seria la despolimeriza-
cién del caucho, que provocaria disminuciones en los conte-
nidos experimentales de caucho con respecto a los conteni-
dos reales, al contrario de lo observado anteriormente con
los contenidos de bettn. Dado que los contenidos de caucho
sobre mezcla son valores mucho més bajos que los de betun
sobre mezcla, parece logico que el error asociado al ensayo
tenga mds peso que la despolimerizacion y aquél se haga
m4és patente en las determinaciones del contenido de cau-
cho, dando lugar a diferencias en ambos sentidos.

Para verificar si queda polvo de caucho en el “filler” ex-
traido, se ha determinado, mediante calcinacién en mufla a
550°C, el contenido de materia orgénica de los “filleres” re-
cuperados de las mezclas bituminosas, obteniéndose en to-
dos ellos un contenido inferior al 1%, lo que significa que
practicamente todo el polvo de caucho queda con los aridos.

Si se comparan los contenidos reales de betin-caucho de
las mezclas fabricadas (B+C, % s/m real) con los obtenidos
como suma del bettn y del caucho determinados mediante el
procedimiento descrito, se obtienen resultados similares (fi-
gura 5), si bien en general se observa que el contenido de li-

|8 CAUCHO, % s/m REAL

B CAUCHO, % s/m determinado

1.1

FIGURA 4. Contenido

de polvo de caucho

en las mezclas fabricadas
por via himeda.

SH1 SH2 SH3

SH4 MH1 MH2 MH3 MH4
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B B+C, % s/m REAL

B B+C, % s/m determinado |

FIGURA 5. Contenido de
ligante betin - caucho de las
mezclas fabricadas por via
homeda.

SH1

SH2

SH3

SH4 MH1 MH2 MH3 MH4

gante betun+caucho determinado suele ser ligeramente su-
perior al real, del orden de una décima de punto.

En consecuencia se entiende que el método descrito per-
mite determinar el contenido de ligante (betun y polvo de
caucho) con una razonable exactitud, para que pueda utili-
zarse como procedimiento de control de las mezclas fabrica-
das con ligantes betun-caucho.

4.2. ViA SECA

Los resultados obtenidos de las mezclas fabricadas por via
seca se recogen en la tabla 7. Con objeto de facilitar la com-
paracion, se indican también en la parte superior de esta ta-

bla los contenidos reales de bettin y de caucho de cada mez-
cla, y en la parte inferior los resultados obtenidos en las de-
terminaciones realizadas en este estudio.

De estos resultados se deduce que los contenidos de be-
tun determinados por extraccion con tricloroetileno son si-
milares a los contenidos reales (figura 6), existiendo diferen-
cias tanto positivas como negativas, por lo que no puede
concluirse que se haya despolimerizado una parte del cau-
cho, como ocurre con la via himeda.

Los contenidos de polvo de caucho determinados experi-
mentalmente mediante el método de ignicién sobre los ari-
dos extraidos, son similares a los realmente empleados en la

S 12 via seca M 10 via seca

COMPOSICION SS1 SS2 SS3 SS4 MS1 MS2 MS3 MS4
BETUN ,%s/a REAL 5.20 5.20 5.20 5.20 5.50 5.50 5.50 5.50
BETUN ,%s/m REAL 4.92 4.89 4.92 4.89 5.19 5.16 5.19 5.16
CAUCHO, % s/a REAL 0.53 1.05 0.53 1.05 0.53 1.05 0.53 1.05
CAUCHO, % s/m REAL 0.50 0.99 0.50 0.99 0.50 0.99 0.50 0.99
B+C ,%s/a REAL 5.73 6.25 5.73 6.25 6.03 6.55 6.03 ©.55
B+C ,%s/m REAL 5.41 5.88 5.41 5.88 5.68 6.15 5.68 6.15
BETUN ,%s/m determinado 4.81 4.95 4.86 4.90 5.24 5.30 5.17 5.24
valor individual 4.79 4.93 4.87 4.84 5.37 5.30 5.13 5.25
valor individual 4.83 4.96 4.85 4.95 5.10 6.17 5.21 5.23
BETUN s/m, diferencias 0.11 -0.05 0.06 0.00 -0.05 -0.14 0.02 -0.08
CAUCHO, % s/a extraidos 0.50 0.97 0.59 1.09 0.68 0.84 0.57 1.03
valor individual 0.51 0.99 0.66 1.01 0.59 0.81 0.63 1.04
valor individual 0.48 0.95 0.52 1.16 0.77 0.87 0.50 1.02
CAUCHO s/m, diferencias 0.03 0.07 -0.06 -0.03 -0.15 0.20 -0.04 0.02
CAUCHO, % s/m determinado 0,47 0,91 0,56 1,02 0,64 0,79 0,53 0,97
B+C,%s/m determinado 5.28 5.86 5.42 5.92 5.88 6.09 5.70 6.21

TABLA 7. Resultados de las mezclas bituminosas fabricadas por via seca.
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@ BETUN, % s/m REAL

® BETUN, % s/m determinado

SS1 §S2 SS3 S84 MS1

FIGURA 6. Contenido de
bettn en las mezclas
fabricadas por via seca.

MS2 MS3 MS4

@ CAUCHO, % s/m REAL B CAUCHO, % s/m determinado

FIGURA 7. Contenido de
polvo de caucho en las
mezclas fabricadas

por via seca.

SS1 SS2 SS3

SS4 MS1 MS2 MS3 MS4

fabricacion de las mezclas, siendo las diferencias absolutas
entre ellos inferiores al 0,1%, a excepcién de las mezclas
MS1 y MS2, donde son superiores al valor citado pero infe-
riores al 0,2%, tal como se muestra en la figura 7. Nueva-
mente las diferencias entre los contenidos de polvo de cau-
cho reales y determinados son tanto positivas como
negativas, por lo que no puede asegurarse que se haya pro-
ducido despolimerizacion del caucho en la via seca.

En definitiva, puede afirmarse que el procedimiento des-
crito permite determinar el contenido de betun y de polvo de
caucho con una razonable exactitud para que pueda utili-
zarse como procedimiento de control de las mezclas que in-
corporen polvo de caucho mediante la via seca.

5. CONCLUSIONES

Como resultado del estudio realizado en las determinaciones
del contenido de betin y de caucho en las mezclas bitumino-
sas que incorporan polvo de caucho procedente de neumaticos
fuera de uso, pueden establecerse las siguientes conclusiones:

1. El método de extraccién con tricloroetileno descrito en la
norma UNE-EN 12697-1, aplicado a una mezcla bitumi-

nosa que incorpore polvo de caucho, sirve para determi-
nar el contenido de material soluble de la mezcla bitumi-
nosa.

En las mezclas fabricadas por via humeda, los conteni-
dos de material soluble determinados mediante este mé-
todo, son ligeramente superiores a los contenidos de be-
tin realmente empleados en la fabricacion de las
mezclas. Ensayos complementarios han puesto de mani-
fiesto que una pequeiia cantidad de polvo de caucho se
extrae con el disolvente. Dicha cantidad se debe a las
materias que el propio disolvente extrae del caucho
(plastificantes, antioxidantes y otros componentes), asi
como al caucho despolimerizado, que no est4 reticulado y
es soluble en tricloroetileno.

En las mezclas fabricadas por via seca, los contenidos de
material soluble determinados por extraccion con triclo-
roetileno son similares a los contenidos reales de betun,
sin poderse concluir que se haya despolimerizado una
parte del caucho, como ocurre con la via himeda.

El tamartio del polvo de caucho incorporado, bien al be-
tun en la via himeda, como a la mezcla bituminosa en la
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6.

via seca, no parece tener una influencia significativa en
los valores obtenidos.

Los contenidos de polvo de caucho determinados experi-
mentalmente mediante el método de ignicién, recogido
en la norma UNE-EN 12697-39, aplicandolo sobre los
aridos previamente extraidos con tricloroetileno de las
mezclas bituminosas con caucho, son similares a los re-
almente empleados en la fabricacién de las mezclas, pre-
paradas tanto por via humeda como por via seca.

En definitiva, se puede determinar con una buena apro-
ximacién el contenido de bettn y el porcentaje de polvo
de caucho de una mezcla bituminosa que incorpore polvo
de caucho; el primero mediante extraccién con tricloroe-
tileno segin el método UNE-EN 12697-1, y el contenido
de polvo de caucho aplicando el método de ignicién reco-
gido en la norma UNE-EN 12697-39 sobre los dridos ex-
traidos, tal como se ha indicado en este estudio. El pro-
cedimiento descrito permite determinar el contenido de
betun y de polvo de caucho con una razonable exactitud
para que pueda utilizarse como método de control de las
mezclas con polvo de caucho.
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