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| Una dificultad que se presenta con estos asfaltos es que son

‘s6lidos & 1a temperatura ambiente y a la mayoria de las tem|

ge, hundirse o deformarse a ‘temperaturas elevadas.

ltalto de alquitrdn de hulla modificado con furfural monoméri-|

Esta invencién se rgflere & un procedlmlento pars
lg a’glomeracién de agregados pbr solubilizacibn de amsfalts
en polvo en la superficie del agregado con un plastificante
modificado de asfalto de petréleo. |
Debido a la extendida disponibilidad comerclal y
& las atractivas propiedades quimicas del asfalto, especial
mente el-asfalto del alquitrén de hullarque ablanda por en-
cima de 100° C estos materiales resultan nuy interesantes

para uso como aglomerantes ) materlales de recubrlmlento.

peraturas a las que pueden‘éer'trabajados convenientemente.-
Por con51guiente, el uso de estos asfaltos como aglomerante
para los ggregados es dificll, ya que los asfaltos no modifi
cados deben ser calentados e temperaturas relativemente al-
tes antes de que pueda tener lﬁgar un recubrimiento.efectivo
de 1as-pafticula8'dé agregado pof el asfélto. Ademés, el
agregédo'aglomerado por asfalto sin modificar présenta el
inconveniente de ablandarse cusndo se calienta por encime del

punto de ablendamiento del asfelto. Esto es indeseable debi=~

do a que el agregado aglomerado por asfalto tiende a combar—

Se han sugerido aglomerantes satisfactorios é base
de asfalto y'furanohmonomérico. Eétos'aglomerahtes pueden sex
manipulados a la temperatura ambiente o préxima a la misma,
g6 convierten en uh,estado tormoendurecido en presencia de
un catalizador y dan elevados Indices de carbono Conradson. -

Especificamen‘be', se ha sugerido un aglomerante o base de as~

co ¥y qiclqﬂexanoha o una cetona alifdtica. También 80 ha su-
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'viscosidad inicial tan baja, incluso cuando es enfriado por

jnorcionar un aglomerente acfAltico modificado que' tenga tods

gerido un aglémerante e base de asfalto de petréleo o de
alquitrén de hulla'modificédo con aleohol furfurilico, fur-
fural, ciglohexanOna'y/o §xido de mesitilo monoméricos.

Los sglomerantes. de agfalfo de alquitrédn de hulla
modifiqados con furano monomérico dan'dnos Indices de carbo-
no Conradson mésralfos que los aglomerantes preparados con
asfalto de petréleo de unrpuntd de ablandamiento si@ilar,
pero los aglomerantes de asfalto de alquitrédn de hulla tie-
nen. unas visoosidades inicidles mis altas y experimentan ma-
yores aumentosg de viscosidad_al permanecér en reposo que lbs
aglomeranteS'dg asfalto de petrdleo de un.punto de ablande~
‘miento similar:

Por ejemplo, los agiomerantes fabricados con asfal
to de alquitrdn de hulla solemente son compatibles con haste
un 40 % en peso de'furfural—éiblohexahoﬁa, peroipueden prepa
rarse aglomefantes de asfalto de petréleo compatibles con
hasta %O % en peso de'furfural—éiciohexanona. Ia ventaja de
utilizar ﬁayores cantidades de furfural-ciclohexenona reside
en qﬁe le viscosidad inicial de aglomerante de asfalto de pe
tréleo modificado es menor. Est§ hace que el aglomerante mo-
dificado sea mAs manejable aila %empefatufa ambiente. Como

el aglomerante de asfalto de petréleo modificado tiene una

debajo del punto de congélacién todavia tiene una viscosidad
suficientemente baja para ser fécilmente distribuido. Como
machas f4bricas de ladrillos refractarios estén mal elgladas,
ia viscosidad de los aglomerantes modificados a una tempere-
tura inferior a la ambiente es muy Mmportanfé.

El problsma aparentemente imposible consiste en pro

L
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nar wn procedimiento en el que el plastificante asfdltico mo

las ventajas de los aglomerantés de asfalto ¥ furano monomé
rico de la técnica anterior pero que dé unos Indices de car
bono Conradson préximos a los de un asfalto de élquitrén de
hulla modificgdo con furano y - que, al mismo tiempo, tenga

wa- viscosidad inicial baja y sea manejable & una tempersatu-
ra iﬁferior a la ambiente ¥ que su viscosidad no aumente a

una velocidad sustancial durante el almacenamiento.

Un objeto de esta invencidn es proporcionar wn pro
cedimiento para la produccibn de articulos sglomerados & pax
tir de aglomerantes asfdlticos modificadqs que son converti-‘
dos en un esfado_termoendurecido en pregencla de un catali-
zador. .

~ Otro objeto de esta invencién és proporcionar un
procedimiento en el que el aglomerante da elevados Indices
de garbpnb Conradson.

Todavia otro objeto de esta invencién es proporcio

difigado tiene'una.viscosidad iniciel baja, que no aumenta
sustancialmente al enfriar hasta congelacibn y que no aumen-—
ta a una velocidad sustancial durente el almacenamiento.
Esta'iAQencién proporcione un procedimiento bara
la aglomeracién dé égregados con un aglomerante asfdltico mol-
dificado, qﬁe consiste en:
a) mezclar de 30?5 80 partes eﬁ peso derun{asfalto-de petrb-
leo con ;0 a~é0 ﬁartesren peso de dispersantes monoméri~
cos, siendo dichos dispersantes furfural y ciélohekanona
o cetonas met;l—alifétibas de férmule:
| CHy = 00 - R
donde Rhes un gruporhidgébarburo que contigne entre 2 y 6|

dtcmos de carbonoj
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uso de un plastificante de asfalto de petrédleo, modificado

| (centipoises) a 27°C, en combinacién con asfalto en polvo,

b) calentar la meéblérbéré solubiliéar_sl:asfalto de petrdé-
leo én los[di$§érséﬁteé ¥y producir'un.piastificaﬁte ho-
mogéneo; ' o

c) mezclar el agrégado con dicho plast;ficénte, un cateliza-
dor 4cide o bésico y 0,58a2 %-eniﬁéso de asfalto en pol-
vo; 7 ' o

d) der = 1a mezcla la forme deseada y

) freguerla mezcla formada.

" De especial importancis en nuestra invenciébn es ell.
con furano monomérico, con una viscosidad inferior a 1000 cps

preferiblemente asfalto de'alquitrén'de_hulla en polvo. la
técnica enterior aconseja no poner en contacto el asfalto en
polvo con el agregado sin licnarlo primero con un plasgtifi-
cante o«ﬁediante la accién del calor. Una caracteristica no-|
table de nuestra invencidn es que proporciona un sgregado

aglomerado que no pfeéenfa ninguno de los inconvénienﬁes de
un agregedo aglomerado con.asfaltb no modificado. Otra carag
toristica es que proporciona un producto con un Indice de
carbono Conradson similar gl de un aglomerante de asfalto de
alquitrdn de hulle modificado y, al mismo tiempo, el proce-

dimiento proporciona un plastificente esfdltico de petréleo

modificado que es fé cllmente manejable a la temperatura l
ambiente y por .debajo de la misma y cuya viscosidad no aumen
te sustencialmente el permanecer en reposo durente el elma-
cenamientq. .

| Por el término "asfalto" entendemos los asfaltos
derivados de la hulla y del petrdleo. Ias palabras "asfalto

de slquitrdn de hulla" y "asfalto de petrélec" en esta memo-
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| 48 & 68 % en.peso, aproximgdamente. Un'tipo preferido de as

ria se utlllzan en el mismo sentido que en la técnlca an—- -
terlor. Un tlpo preferldo de asfalto de petréleo presgenta

un punto de ablandamzentor(norma ASTM Ensayo D-36-64T, Ensa-
yo de Anillo y Bola) de unos 240° a 300°F (115,5 a 149°C) y
un Indice dé carbono Conradson (rn-orma ASTU Ensayo D-2416) de

falto de aiqditrén de hullg tiené'un punto de ablandamiento
coﬁprendido entre 130 y 160°C y un {ndice de carbono Conrad-
son del orden de 60 a 80 % én POSO0.

Ias cetonas metil-alifdticas atiles en esta inven—
¢ién - son compuestos de férmula:

CHy - CO -~ R
donde R es un'grupd hiérocérburo‘que cénfiene entre 2y 6
étomos de carbono. El grupo hidfocarburo monovalente pueds
présentar una insaturaoién aiifética,‘pero esta no es esen~
ciale Los grupos hidrocarburo adecuados son los de cadena
lineal y ramificada. Son ejemplos de grupos hidrocarburos sa
tisfactorios los 81guientes'
| CH3CH2" Cit O, Ofly=; Gy CH, O, G- 5

3CH20H20H20H - CH3CH CH20H20H20H2-,

cnz=c|:-;' Gl = Cl - ‘_(CH3)20‘=L;
7 H
| (CH3)2(I§-CH2—;
&'similares.rr
. Eg esencial qﬁe el plastificante de asfalto de pe-
’tréleo modificado homogéneo utilizado en esta invencién con
tenga de 30 a 80 partes en peso de ‘asfalto de petréleo y de
70 a 20 partes en peso de una combinacién de furfural y cl-

clohexanoha 0. cetonas metil—aliféticas, como dLSpGrsuntGQ-
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" hexanona o cetona metil-alifdtica con el asfalto de petrd-

leo, es diffcil,y en la mayoria de los casos imposible, obte

~ @e furfural y ciclohexenona o cetona metil-alifdtica con el

- plagtificante que tenga una viscosidad inferior a 100 cps

Si se utilizan més de 70 partes en peso de furfural y ciclg

ner un plastificante que sea compatible a la temperature
ambiente. Por "compatible" entendemos que la compbéicién ag
hqmogénea v no se gepara en fases diferentes a la temperatu

ra especificada.VSi ge mezclan menos de 20 partes en peso
asfalto de petrbleo, generalmente es imposible obtener un

8 27°C. Congideramos una caracteristlca muy interesante de
nuestro procedimiento que el plastlflcante tenga una visco-
sided inferior & 1000 cps a 27°C. Si el plastificente tiene
una v1scosidad 1n101a1 inferior & 1000 cps cuando es prepa-
rado por primera vez, resulta muy maneaable porque moja fé-
cilmente a2l asfalto en polvo yal agregado. Ademds, un plasti~
ficante de asfalto de petréleo modificado con furano, con
una viscosidad inicial menor de 1060 cps e la temperetura
embiente, también tiene una viscosiaad suficientemente baja
8 una temperatura 1nferlor a la ambiente (v.ge =10 F, -239¢])
pars ser manejable sin calentar.

Ia cantided de furfurel en proporcién con 18 centi-
dad de cetona-metil;alifética o de ciclohexanone en el plas-
tificante no es un factor estrechamente critico. Se prefie-
re que el furfural y la ciclohexanone o cetoné'metil-alifétg
ca se encuentren en una relacidén de 1:1 a 231 éuando el ce~
talizador es bédsico y el agregado es neutro o bdsico. No se
obtiene ningﬁna ventaja mensurable utilizande centidades re-~
lativas distlntas a lag indicadas.

Se ha encontrado venta;oso, cuando el catalizador e
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‘de furfural y ciclohexanona o cetona netil-alifdtica tampo~

"clohexanona o la cetona metil-alifética se encuentren en la

,monoméricos.y_con las cantidades relativas de los diversos

écido 7 el agregado es neutro o écido; utilizar mezclas
de alcohol furfurilico y furfursl en lugar de furfural so-
lo. como porcidn furénlca monomérica del. dispersante. Ia can

tided da alcohol furfurflico en proporcién con la cantidad

co es estrechamente critica. Hemos encontrédo que 8l furfu-
ral, él alcohol fuffurilicq ¥ le ciclohexanona o cétona me-—
til—alifética pdeden encontrarse en una relacién de 1:1:1

a 2:0, 5:1 Aunque pueden emplearse otras cantidades relati-
vas, no se obtiene ninguna ventaja mensurable con ello. Es

preferible que el furfural, el alcohol furfurilico y la ci-

relacién de 1:1:1. 7

Para preparar ol plastlfioante homogéneo modificado
con furano utilizado en esta invencién, es Qsencial que el
asfalto de petrdéleo, el aléohoi’fdrfurilico y/o el furfural
y la cidlbhexanona-y/o la cetona metil;alifética sean megz~
clados entre si. Tembién es esencisl calentar la mezcle du-
rente un determinado tiempo, a ﬁné,temperatura suficiente
para solubilizar el aéfalto d93petr6leo, con 1o que S8 ob-
tiene un plastificente de asfalto de petrdleo homogéneo.
Elrtiempo v la temﬁera%ura necesﬁrios para solubilizar el
asfalto derpetréleovén Tos dispersantes monoméricos varia
con el punto de ablandamienfo de aquél, con el origen del

asfalto de petréleo, con lm cantidad fotal de dispersentes

dispersantes monoméricos. Debe evitarse un calentamiento
excesivo para evitar la polimerizacién premature del plas-
tificante. Aunque los parémetros de tiempo'y temperatura ne

cesarios parzs solubilizar el asfalto de petrdleo en los dis-
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~general, son fééilﬁénte determinados por los expertos en

‘no combustibles como 8xidos metdlicos. Estos éxidos, a su

400817

persantes monoméricos no pueden ser establecidos de formsa

1a 'bécnica. Por e;emplo, hemos encontrado qu_e puede conse-
gulrse la solublllzaclén del asfalto en los dispersantes
monomé:;cos elevando gradualmenﬁe la temperatura de la mez
cle. desde la ambiente hasta-35-60°C, a lo lergo de un pe-
riode de varias horas,.pop.ejempld 4 hofas. Aunque el tiem-
po necesario pars prodqéir un plastificénte homogéneo es
en gran parte fuhcién de la comppsicién-dé 1la mezcla, tam-
bidn es funqiéh de 1a eficacia de la sgitacién de iarmezcla
durante el procéso de golubilizacién del asfalto de petrd-
leo enlos dispersantes monoméricoé.,

El plestificante homogéneo, junto con un cataliza~
dor,isermezéla con el agregado. Aungue n6 eé eritico ol
orden Qe'la mezcle, se prefiere mezclar primero el agregado
y el'cataliZador. A esta mézéla se agréga el plastificante
esfdltico modificado. Otro método congiste en mezclar el oo-
talizador, el agregado y el plastlficante asféltlco moGifi-~
cado d8 una sola vez.

© E1 agregado selecc1onado dependeré de 1a. aplicacidn
parﬁlcular 8. que 86 destina el agregado aglomerado. Si el -
agregado aglomerado ha de ser utilizado como nucleo en apli-
caclones de funderis, entonces el égregado seleceioﬁado pue-
de ser cualquiera de los materiales formadores de nicleo co-
nocidos, como cuarzo, arena silfcea, éxido de circonio, are-
ns de mar, erena de ben co fluvial, arens de lago, arens de
moldeo regenerada, clivina, cromita y eimilares. Sf el agre
gado sglomerado ha de ser utilizado en aplicaciones refraoc-

taries, entonces es seleccionado entre carbono y materiales
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'ralmente;

perficie especifica, porosidad, fofﬁa5 etc de las particulas

de agregado. Por razonés econémicas, no se utiliza mds aglo
falto en'polvd y'aglomerar eficazmente las particulas de
 finamente divididos, la cantidad de plastificante puede ser

. gadof 51 el agregado es aréna, por ejemplo, hemos encontrado

vez, pueden ser aldmina, zirconie, magnesia, zirconio, mins
ral de cromo, 6xido de cromo y dolomita caelcineda. También

pueden emplearse mezclas de los diversos materiales, natu-

. E1 tamafio de las particulas del agregado no es cri-
$ico en absoluto ¥y puede ser cualquiera de los- cominmente
utilizados en la técnica. Por ejemplo, los tamafios de parti-
cula pueden.vafiar entfe piezés con una secciénrtransvgrsal
de hasta 0,5" (12,7 mm) y particulas finamente divididas,
pasando por las gue a%raviesan un tamiz de 200 mallag de las
normes estadounidenses. Algunas veces se utilizan mezclas
de particulas de diferentes tamaﬁos;'como es sabido.

'La,éanfidad de pléstificante empleéda sobre el ggre—

gedo y sl ésfalto,en polvo depende,'como se sabe, de la su-

merante que el necesario pars humedecer el agregado y el ag-| .
agregado. Por egemplo, gi el. agregado o8 graflto o carbono
tan alta como 35 % en peso, calculado sobre el peso del agre

que solamente es pecesario de 0,5 a % en peso de plastifi-
cante sobfe el peéo dé la arené'paraVQQIOmerar'efecﬁivamenfe
las particulas de agregado. o ‘

También utilizemos entre 0,5y 2 % en peso de asfal-
to en polvq con el agregado. Si ge emplea menos del 0,5 %y
los indices de cafbona Conradson serén demasiadorbéjoé. Si
se emplea més del 2 % en peso, el plastificante de asfalto

de petréleo modificado no solubiliza suficientemente al as-
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Los catallzadores acldos adecuados son dcldos orgénicos e

" talizadores dcidos adecuados se encuentran;los anhidridos

‘minerales de stanolaminas como monoetanolaminae, dietanol-

| eminas como'metilamina, trimetilamina,-anilina, bencilami-

na, morfblina, ete.

ejemplo, los catallzadores aminlcos como aminas primariag,

falto éntpOIVo en la -superficie del ggregado.
En esta invericidén se utilizen como catalizadores

los deidos y las bases comdnmente emﬁleados en la técnica.

1norgénicos como clorhidrlco, sulfdrico, nitrico, ortofos-

féri eo y benzo sulf 6ni co, tolusnsulf 6nico s naftalensulfénico,|

maleico, oxélico, malénico, ftélico, léctico y oitrico. End

tre low catalizadores dcidos adecuados también se encuen—

tran los del fiﬁo'de Friedel-Crafts, tales qomd oloruro £6 |-

rrico, cloruro de eluminio y cloruro de cinc. Entre los ca-

orgénicos como anhidrido maleicoiy anhidrido ftd4licc. Son
ejemplos de 6tros.¢atalizadprés 4cidos convencionales sa~
tisﬁacﬁoriQS'las sales de 4cidos minerales de urea, tlourea

ureas-sustitﬁidas como metilurea y feniltlourea; las sales

amine y trietenclamine y las sales de 4cidos minerales de

El catelizador dcido preferido tiene un K, de 1073
como. minimo. 7 ' ) | '

Tos catalizadores bésicos adecuados son los hidréxi
dos aloelinos como hidréxido de litio, hidréxido sédico, hi
dréxido potdsico y similares y los hidréxidos alcalino-té-
rreos como hidréxido magnésico, . hidréxido céicico ¥y simi—

lares. Otros catallzadores bdsicos satisfactorlos son, por

Vege etllamlna, propllaminea, etc, amings secundarlas, v.g.
di-isopropilamina, dimetilemina, ete y aminas terciarias,

Ve tri;isobutilamina, trietilamina, etc. Son ejemplos de

BT et e e e

o
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otros catalizadores bdsicos setisfactorios las mezclaa de

_tener un efecto perjudicial sobre el‘agregado alcalino. Por

.gado alcalino. Son ejemplos de-agregados dcidos o neutros

. la'arena,_el'grafiﬁo, el carbdén, etcs Son ejemplos de agre-

agregado Yy elwtiempo'de:&agwmb deseado. Por ejemplo, la are-

| alta demanda de &cido ¥ fequerir més‘catalizador dcido. En

| general, cuanto mayor sea la cantidad de catalizador mds ré-

bages minerales y aminas, tal como una mezcla de hidréxido
sédico y tri-n-butilamina y las mezélas de bases minerales
fuertes y aébiles comb las de nidréxido sédico e hidrdxido
cdleicoe Los catallzadores bégicos preferldos tienen un
K, de 10 =4 como mfnimo. ‘ 7

Se prefiere utilizar un -catalizador bésico cuando
el componente fupéﬁico-monoméricq del diépérsante'es furfu-
ral y un catélizador écido cuéndo el componente'furénico-es
une. combinaoién de furfural y alcohol furfurilico. Ia natu-
raleza del agregado tamblén influye en la eleccién del catar
lizador. Por ejemplo, - si el agregado es alcalino, la basiciA

déd’del_mismo neutralizerd al catelizador 4cido e inhibird -

el curado satisfactorio. Un catalizador 4cido también puede

lo tento, se prefiere emplear un catalizador deido con un

égregado écido'o'neutro ¥y un catalizedor bésico con wn agre

gados bégicos la dolomita ¥ la magnesita, .

Ia cantidad de catalizador varisrd con el tipo de

na con une gran proporcién de arcilla puede presentar una

pido es el fregedo. Habitualmente no es conveniente unf&agua—
do dem331ado répido, yea que la dur3016n en estado manegable
del agregado no freguado pero aglomerado geria demesiado cor-
tas La cantidad de catalizador puede ger determinada fécil-

mente ﬁor cualquiexr éxperto enwla %écnica{ Por ejemplo, he-
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‘del articulo aglomerado a temperaturas mis altas, siguiendo

‘polvo, plastlflcante, catalizador y agregado refractaric en

mosrencontrado que, parzs la ﬁayorig de'lbs fines; es-ade-
cuado de 20 a 50 % en peso de catalizadbr,’sobré el peso .
del plastlflcante de asfalto de petréleo modificado, cuen—
do el agregado es arena.

El aglomerante de osta invencilén puede ser'fm@padb
e la temperafura ambieﬁte (259C). Sin embargo, los articula
producidos-por'el précedimiento de esta invencién que son
fraguados elévaﬁdo graduslmente 1a_temperatura desde la tem '
peratura ambiénte hagta 250°¢C & 1o largo ae variss horaes
presentan ung mayor resistencia mecéniga. Ia velocidad de
aumentO'dé 1s temperétura es en gran parte funcidn del ‘tamg

Ho' del. articulo aglomerado qué he de ser fraguado. Ios arti:

culos granqés deben ser calentados a una velocidad menor
de eumento de la temperaturarququos articulos pequeiios con
objeto de que la- temperatura sea uniforme en tdda la mage
del artiéulo y por lo tanto se eviﬁén las perjudiciales tqg.
giones intermas Qroducidas por uﬁ'calenﬁamiento irregular
del articulo. En los ejemplos- sigulentes se incluyen veloéi-
dades iluétrativas para muestraérdadas.fLos articulos fragug
dos cuando el agregedo es megresita o dolomita son adescug=~
dos como recubriﬁientos refractarios.

El procedimiento de esta invencién puede comprender
ademés lg piréliSié o el grafitado del aglomeraﬁte cuando

el agregado es un material refractario, por celentamiento

procédimiéntos,oonocidos. Por ejemplo, el aglomerante puede

ser pirdlizado calentando la mezcle freguada de asfalto en

uns, atmosfera no ox1dante a una temperatura de 800°C como -
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para grefitar el eglomerante y formar un producto refracta—

con un viscosimetro Brookfield, Modelo LVF. Las resistenciasg

minimo, pars pirolizar el aglomerante y formar un producto
refractario'aglomerado con carboho adecuado, por ejemplo
cuando el agregado es carbono, para electrodoé«ie carbono.'
La mezcla plrollzada pusde ger calentada despuds en una at-

mésfera no oxidante a una temperatura de 2600°C como ninimo

rio graﬁitado.

Ias siguientes realizaciones préferidas de le inven
clén se presentan con fines ilustrativos para mostrer la med
Jjor forma'de pOnerla en,préctica.-Resultaré evidente para
los expertos en la técnica que pueden 1ntroduolrse verios
cambios y modiflcaciones gin apartarse del espirltu ¥y alcan
ce de la invencién tal como estéd definida con més exactitud
en las relvindicaclones del apéndloe.,

‘En les realizaciones preferldas, el porcentaje en
peso del aglomerante coqueado reteni&o fué dsterminado de
acuerdo éon la norma.ASTM Ensayo D-24167(Ensayo»de qafbono
Conradsén) ¥y el punto de ablandamiento del asfalto fué defqg
minado de acuerdo con la norma ASTM'15—36-64T (Bnsayo de Ani-

1lo y Bola). Is viscosidad de los plastificantes fué medida

a la compresién del agregado.aglomeradb fraguado a ls tempe-
ratura ambiente y templado fueron determinadas -con un apara—
to Instron, & una velocided de la cabeza ds 0,5" (12, 7 mm)
por mlnuto. También debe entenderse gue el temafio de mella
ge refiere a las normas estadounidenses sobre temafios de fa-
micese Salvo indicacién en contrario, los porcenfajes son
en peso. ' '

EJ EMPLO 1

-Bn este ejemplo, se prepararon los plestificantes
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asfélticos.modificados en un.matraz.de'tres bocas y 2 li~
tros de capacidad,'provisto de,térmémétro, ¢5ndeh9ador, agll
tador mecdnico y una camisa dé'caléfaccién;,En el matraz
se introdujeron'los disperSantes,monoméridés, furfurael y
cicldhéxanona, y despﬁés se agregd ei:ésfalto. El- conteni~
do del matraz me agité elevando la temperatura hasta 70°C |
Y se maﬁtuvo’alesta temperatufa'durante 2 horas, elevéndols
después hasta*90°¢ NG manteniéndolé durente 2 horas més. Log
plastificentes resultantes fuerén emboteiladps en -caliente,
déjéndolog enfriar en contenedores tapados ligeremente. Las
viscosidadesfde los plagtificantes enfriédos, junto con la
composicién de cada plastificante,-se encuentran en la sl-
guiente Tabla I. -

TABIA I
Viscosidad del plastificante de asfalto de alquitrin de hu-

1le modificado frente a la viscosidad del plastificante de-

asfalto de petréleo modificado .

(3) AP

?c??>P2§°ege 15 °§ 11056 12909 ' 15?0§
plastificante ~ AAHZ Aagl2 AP(3 APL3
32 ©39.000 1,620
36 104600 630 . 820 54300
0 6:400 ' '
® - Egme @
69 S . 1;
;0 ' IR 9  Incompatible

(1) FC = Purfural-ciclohexanona en wna relacién molar 231

(2) MH

il

Asfalto de alquitrdn de hulla

il

Asfalto de petrdleo
Lasg Viscosidades de los plastificantes preparados

por el procedimiento sntes descrito a diversas temperaturas
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junto con- 1a composicibén de los plastificentes, se encuen~
tren. en la_siguiente Table IIL. -
' TABIA IT
Viscosidad & beja temperaturs(4)

40 % 7¢(5) 50 % 7c(6) 60 % 7c(6) 70 % pal6)

Tempera%ura on AAH en AP en AP _en AP
T79F (250€) 23,000 61 17} 9

65°F (18°C)  95.000 -

59°F (15°C) 100,000 ‘ |

26°F (~3°C) Sé1ido 1213 256 Incompatible

(4) Viscosidaed deda en centipoisesh

(5) AAH con un punto de ablandamiento de 150°C

(6) AP con un punto de mblandemiento de 115°C.
Ia estabilidad de los plastifiéantes preparados por

el procedimientorantérior durante elialmacenamiento, junto

con la composicidén del plastificante, se encuentren en la

siguiente tablé: o |

TABLA TTT

Egtabilidad de los plestificantes de asfalto de alguitrén

de hulla modificado frente & la de los plastificentes de

asfalto de petrdleo modificade. -

Intervalo de tiempo 36 % FC en 4aE(8) 50.% PC en ap(9)

Viscosidad inicial(7) 6.400 . 66
15 afas a m4.10) 8.700 »

21 dfas & TA. 13
30 dfes a T.A. 8.900 77
15 dfas a 100°F (37,8°C) 9,600 -
21 afas a 100°F (37,80C) 78
30 dfas a 100°F (37,8°C) 11.%00 83

30 afas a 150°F (65,5°C) - 356
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75, TR
li() () 63 1 ;7 dgp'.i g
(7) Vlscosa.dad dada er centipoises
(8) AAH con un punto de ablandamlento de 15o°

(9) AP con un punto de ablandemiento de 115°C
(10) ToAs = temperatura ambiente.
R EJENPLO 2

Siguiendo'el procedimiento del Ejemplo 1 se prepa-
raron unog plastificantes COnteniendorasfaltb y con las com
'pOSiciones indicadaslan'la tabla dada méds adelante. Tombidn
ge prepararon plastificantes contenienao'solamente forfural
y'biclohexgnona,ipor simple mezclado de estos dispersantes
monoméricos entre si.

. Ss prepararon mezelas refractarias en una mezclado—
ra Clearfleld, Modelo- 150, & part;r de 4,200 g de agregado
de megnesita de +4 a -325'mallas,_252.g de una combinacidn
como la indicads en la Tabla IV de plastificante y asfalbo
de elquitrén de hulla en polvo (puntb de abléndamiento:
150°C) y 13 g de una mezcla en polvo de hidréxido sédico e
hidrdxido célciéo sobre carbono como catalizador. El agregad
do, el asfalto en polvo, caso de 'utilizarse, y el catalize~
dor fusron préfiamente'mézclados'durante 2 minutos para ase
gurar una diétribuciénlcomﬁleta ¥ uniforme. Despubs se sfia~
di6 el plastificante y los matefiales'seimézclaron durante
7 minutos. '

A contlnuac16n las mezclas refractarlas fueron pren-
sadeg en cilindros utlllzando w molde de acerc endurecido.
Estos cilindros medfan 2 x 2" (5 x 5 cm). A continuacién los
ciliﬁdrés fueron éuidédosamente pesados con una aproximaciénl
de 0,1 g.

Algunos de los cilindros fueron templados antes de

ser ensayados para determinar la compresién permanenfe ¥y la
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- mente hagte 1800°F (982°C), durante un pericdo de 6 hores.

pbrdida de peso y otros se dejaron fraguer a la temperatu-
ra smbiente. qu.cilindrbs q&e fueron mezclados antes dei
enéayo fueron fraguados en una estufa de corriente de aire
utilizando un ciclo de 12 horas;,Este ciclo egtaba consti-
tuido por 8 horas & 100°C, 2 horas & 150°C y 2 horas &
250°C, Los cilindros fraguados a 1a témperatura ambients =6
dejaron permene cer & dicha temperatura (aprox1madamente
75°F 34°C) durante 7 dfes, antes de ser ensayados.

La pérdida de peso de los,cilindros templados fué
determinade volviéndolos a pesar con una aproximacidén de
0,1 g después de haber vueltd a ls temperatura ambiente.
Ia pérdida’de‘péso eété calculade sobre el porcentaje de
diferencia de peso entre el peso inicial de los.cilihdros
NG elipéso~de los mismos una vez templados.

Los cilindros que fusron cocidos después de haber
sido templados, se entérfaron en carbono en una caja mneté-~
lica provista de tapa. Iz caje se 1ntrodugo en un horno

eléctrico Lindverg y la temperatura fué aumentada gradual-

A continuacién la temperatura se mantuvo s 1800°F (982°C)
durente 5 horase Despuds se apagé el horno y se dejd en—
friar ls caaa dentro del horno a 1o lérgo de un periodo de
12 horas 0o hagta que los cllindros podian ser manejados.
Entonces se determlpé el porcentaje de aglomerante cogueado
conservado. - |
La pérdida de peso del'productortemplado, el

aglomerante conservado coqueado,y'la resisfencia.a la com-
presién a la temperatura ambiente y en estado templado de

los cilindros preparados por 1os proeedlmlentos sntes de s~

critos se. encuentran en la siguiente tabla.
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Teble IV
Comvosgicidn sglutinente total
Plastificante total ) , Pérdida de Aglone
o @ % .’iLAH“.i) 7 AP(12) an;oiig(“) peﬁgilggm—u ngf
35 0 0 65 13;8 % 64, 3¢
35 0 15 50 1341 62,25
30 0 20 50 11,0 61, 5¢
25 0 25 50 10,4 64,45
32 68 o 0 9,2 64,46
(ﬁ) AAH con un punto de»_ab;andamien‘rto 150007 :
412) AP con un punto de zblandsmiento 115°¢ .
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lable IV
Re
Pérdida de
veso, hen- Praguado Fraguado
nlado ) templado
13,8 % 4,6) 3400 (239)

- e s e

64,45

s et g

2775 (195)
- 2680 (188)
2300 (162)
2700 (190)
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: ETEMPTO 3 _
. Biguiendo el procedimiento del Ejemplo'1, se pre-

paran los plas%ificantes'dé la composicién dada en la gi=-
gulente tahla.

. Se preparan mezcles: refractarlas slguiendo el pro
cedimiento del Egemplo 2 y después son sometldas 2 ensayo.

Los resultadés del ensayo ge encuentran tamblén en lg gi-

guiente table.
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bhla ¥V
Comvesicidn aglutinante toial
% de plestifican~
t2 totol : gidad en Pérdida i3
_ % de AAH DEBO, texe
% B0 4 ap(13) en bol'vo(“_) cz'u.do(1 n].édo
32 32 36 3,03 1844 &
25 25 50 3404 10.4
20 20 60 2,99 13,2
16,7 16,7 6646 2,94 949
(13) AP con un punio de ablandamieﬁtq do 150°%¢
(14) AAm con un punbto de ablandamiento de 115%¢ X
(15) Densidad = gremey/centimetro clibico
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Tabla V

an Pérdida ¢s glomerante Densidad
) Pe80, tex- congervado : (15)
nlado COGUEE a0 ceauneado .

3,00 60,68 % 2,97

10,4 3,03 64,45 2,99
. %6 61,23 2,93

.93 63,67 2,89
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.ipas: Los cmllndros 8¢ entiemran en carbono en ung caaa meté-
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EJEIPLO 4

Slgulendo el prooedlmiento del Eaemplo 1, pero
empleando alcohol furfurillco en sustltuclon de parte del
furfural, ‘se preparan plastiflcantes con las composlclones
citadas en la tabla dada més adelante. . '

Se preparan mezclas refractarlas en una mezclado—
ra Clearfleld,Modelo 150, a partir de 4000 g de antracits
calcinada +4 & =325 mallas, 1000 g de una comblna016n como
la indicada en la 51gulente ‘tablae de. plastlficante Yy asfaltq'
de elquitrédn de hulla en polvo (punto de ablandamiento,
150°C) y 50 g de una solucién metanélica al 50 % de 4cido
p—toluensulfénloo como catalizadors EI. agregado, el asfalto.
en polvo y el catalizador gon mezclados previamente durante
2 minutos para garantizar una distrlbucién oompleta ¥y uni-
forme. Después se agrega el plastlflcante ¥ los materlales :
se mezclanrdurante T m;nutos.

| A cSntinuacién ias mezclas refractarias se compri-
men en cilindros utlllzando un molde de acero endurecido. Eg '
tos cilindros miden 2 x 2" (5.x 5 cm).

- A continua016n 1os cilindros son templados en una
egtufea -de corriente de alre, empleando un ciclo de 12 horas.
Este ciclo esté formado por 8 horas a 100 Cy 2 hores a 150°
¥ 2 horas & 250°C.

A continuacién los cilindros se someten & coccidn.

Bl proceso de coccidn se realigzs medlante las siguientes etg

llca prov1sta de tapa. Ia caja se introduce en un horno eléc
trico Lindberg y la.temperatura se éle#a'gradualmente hagts
1800°F.(982°C), durante un periodo de 6 hofas._Deépués la

temperatura se mentiene a 1800°F (982°C) durante 5 horas.. A
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continuacidn se apaga el horno v la cajé se deja enfriar

en el interior del mismOjdurante'un periodo de 12 horas. En-
tonces se detefmina-el pqroentaje de asglomerante coqueado
conservado. En cada caso el porcentaje de aglomerante coquegr
do conservado cuando ei plastificante contiene alcohol fur-~
furflico es mayorrque cuendo el plastificante no contiene
alcohol furfurilico. ' 7
TABIA VI
Composgicidn del agiomerante total

% de plagtificante total

7 55(16) ¢ (7)o w18 4 ap (19) goﬁg &%)
16,50 16,75 16,75 50 50
33,25 - 16,75 - 50 50

(16) FL = furfural '

(1;) AT = élcohol furfurilico

(18) ¢H

ciclohexanona
(19) AP con un punto de sblandemiento de 150°C
(20) AMH con un punto de ablandamiento de 115°C

.Los ejemplos anteriqres indican claramente las éog
secuciones de esta invencién. En ei Ejemplo.1, ge - demuestra
en la Tabla I que los plastificaptes pre?arados con asfaltos
de alquitrén de hulla son solamente compatibles cuando 1o |
més del 40 % en peso del plastificante es una combinacién
de furfural y clclohexanona. Se demuestra que log plastifi-
cantes de asfalto de petréleo modificado que son compatibles
2 la temperatura ambiente pueden obtenerse con hasta el 70 %
en pesoide una combinacisn de fﬁrfuralry ciclohexanona.

También. se demuestra en la Tabla IT del Ejemplo 1

qué los plastificantes de agfalto de petréleo modificado tie
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asfalto de petféleo modifibado tienen una viscosidad inicial

| to de petréléo_mgdificado aumenta mucho mds lentemente que

| zan los plastificantes de asfalto de alquitrdn de hulla mo-

4008177 “ '

nen una viscosidad inicial mds baja y no experimentan précty

camente aumento de viscosidad al ser enfriados a femperatu-

rag ﬁés bajas que en el caso de los plastificantes de asfal-

to de alquitrdn de hulle modificado. Los plaétificantes de

tan baja qué incluso cuendo son enfriasdos por debajo'de la
temperaturs de congelacién todavia pueden ser fécilmente
digtribuldos sobre un agregado. . 7

" Enla Tébla III del Ejemplo 1 se muestra claramen
te la marcadé mejora obtenida en la estabilidad.de los aglo-
merentes de asfalto de pefréleo.modificado sobre  los aglomed
rantes de asfalto deralquitrén de hulla modificado. Durante
un‘periodo de 30 dfas, tanto 2 la temperatura smbiente como

a 100°F (38°C), le viscosidad de los plastificantes de asfal

la de los plastificantes de asfalto de alquitrén de hulla
modificado. Incluso aunque la ?iscosidad de los plastifican-
tes.de asfelto de petréleo modificado aumente hasta el dobld
de su viscosidad inicial, los valores de la viscosidad ini-
cial son tan bajos que el aglomerante todavia se distribuye
nuy fhoilmente sobre el agregado en el procedimiento de nues
tra invencién. .

En el procedimiento de esta invencidén no se utili-

dificado del Ejemplo 1, pero hen sido inclufdos para demos-—
trer que son compatibles con una cantidad mis pequefla de dis
persantés monoméricos, tienen una viscosidad inicial mayor
y no son tan estables como los plastificantes de asfalto de
petrdleo modificado que son los utilizados en nuestro pro-

cedimientos
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‘bre el método anterior de puesfa en préctica del proceso.

' noméricos contienén 50 % en peso del plastificante, ge produ

El_principai objetivo del Ejemplo 2 os demostrar
que los érticulos aglomerados producidos con un plastifican
fe de asfalto de petrdleo modificado complementados con un
asfalto de'alquitrén de hulia en polvo presentan una pérdi-
dae de peso por templado y un porcentaae de aglomerante con-
servado coqueado comparables a los de los aglomesrantes de
1la técnica anterior constituldos por asfelto de alquitrén
de hulla solubilizado en.los mismos dispersantes monoméri-
cos empleadqs en el plastificante de. asfalto de petréleo o
dificado. El ejemplo témbiénldemuestra_que un plastificagte
de asfalto de,ﬁetréleo modificado suplementado con asfalto _
de slquitrén de hulla en polvo presente une pérdida de peso
por temﬁlédo menor que un aglbmeraﬁte formado por asfalto
de alquitrdn de hulla en polvo qué no ha sido solubilizado
priﬁerorpor lds dispersantés monoméricoé gino que es mezcle
do con el agreéado y'después solubiliza@o con los dispersane
tes monomériéos gobre la superficie del.agregado. Los arti-~
culos preparadés con plastificantes que no contiénen asfal-
to de petréleo complementado con asfalto en polvo no son util
lizados en el.procedlmlento de esta invencién pero han 31do

preparados para demostrar los beneficios que se obtienen so-

Los articulos prepaerados con plastificantes que contienen
asfalto de petrdleo complémentado con asfalto en polvo pre-
sentan los enormes beneficios'del'procedimiento de nuestra

invencidn.

El Ejemplo 3 indica qué cuando 1os,dispérsantes mo

cen los me jores articulos aglomerados cuando la f913016n de

plastlflcante a asfalto en polvo es de 1:1. Aumentando la
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porcibn de asfalto en polvo del aglomeranté se obtiene un
valor mayor del carbono conservado pero las densidades dsl
articuio.aglomerado gson inferiores & las de los articulos
producidos cuando la relacidn ée plasfificgnte a esfalto en
polvo es qé 1:1. Todos los articulos églomerados de este
ejemplo hen sido preparados por el procedimlento de esta
invencién. ' f
El objetivo del Ejemplo 4 es demostrar gque un plag

tificante de esta invencién que contiene aleohol furfurilicg
proporciona mgyores porcentajes de aglutinante'consérvadp
Qoqueadn{cuando.el catalizador es un catalizador 4cido, que
cuando .61 plagtificante de esta invéncién no contiene al-
cohol furfurflico. ' 7

En résumen, la Patente de Invencéidn que se. soli-

cite deberd recaer sobre las siguientes:.
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tificente homogéneo, mezclar ol agregado con dicho plastifi

'cante; un catallzador deido o bdsico y de 0,5 a 2 % en peso

RELVINDICACIONES -

1e¢ Un procedimiento;m&a aglomerar agregadod con
un aglomerante de asfalto modifioado que conéiste en mezclar
de 30 a 80 partes en peso de asfalto de petréleo con 70 8
20 partes en peso de dlspersantes mononéricos, en el que ai
chos dlspersantes son furfural y ciclohexanona o0 cetonas me
til-alifédticas de férmula:

| | CH3 - C0~-R

donde R es un grupo hidrocarburo que contiene entre 2 y 6
dtomos de carbono, célentar la mezclarbarg golubilizar el

asfalto de petrdleo en Los dispersantes y producir un plas-

de asfalto en polvo, der a le mezcla la forma deseada y fra-
guar:la mezcla conformada.

2. Un procedimlento ségﬁn la. Reivindicacién 1,
en el que el furfural y la ciclohexanona o la cetona metil-
alifdtica se encuentran en una rélacién de 1:1 a 2:1.

3. Un jrocedimiento geglin las Reivindicaciones 1
0 2y en el que el cgtalizador es una bage fuerte con un Ky
de 10™4 como minimo.

‘4. Un procedimiento segin las Reivindicaciones 1,
2 03, en el que el asfalto en polvo es asfalto de alquitrén
de hulla en polvo. ' o |

5¢ Un procedimiento segin las Reivindicaciones 1,
2y 3 0 4, en el que el dispersante monomérico contiene ade-
més alcohol furfurilico.

6. Un procedimiento segin le Reivindicacidn 5,
en el que el furfural, el alcohol furfurflico y la ciclohe-

Xenona o la cetona metil-alifédtica se encuentran en la relg
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"243 0 44 on el que el dispersante contiene ademéds alcohol

cidn de 1:1:1 & 230,531,

;. Un procedimiento. segin la Reivindicacibn 5,
en el que el furfural, el aslcohol furfurilico'y la ciclohe~
xenona. e eﬁcuéntran en la relacibn de 1:1:1 a 2:0,5:1.

B Un.procedimiento geglin les Reivindicaciones 1y

furfurflico y el catalizador es un dcido fuerte con un X,
de 1073 como minimo.
‘ 9. Un procedimiento segin cualquiera de las pre-
cedentes reivindicacioneé, en el gue el calentamiento se
realiza & una temperatura comprendide entre 359 y 60°C, du-
rante. no ms de 4 hores.

10s Un procedimiento segun cualqulera de las precd
dentes reivindlca01ones, en el que el agregado es un agrega~
do refractarlo y ademéds comprende la etapa adiclonel de ce-
lentar 1a mezola freguada en una atmésfera no oxidante & unsal.
temperatura de 800°C como minimo para pirolizar dicho aglo-
merente y formar un productd refractario aglomerado con
carbono. '

11+ Un procedimiento segin la Reivindicacién 10,
que comprende ademds el calentamiento de 1a mezcla piroliza-
da en una atmésfera no oxidante a 2600°C oomo minimo, para
grafitar dicho aglomsrante y formar un producto refractario
grafltado.

12, Se reivindica por Gltimo, como objeto sobre
el que ha de recaer la Patente de Infencién que se solicita:

"UN PROCEDIMIENTO PARA AGLOMERAR AGREGADOS".
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Todo conforme queda .descri‘co ¥ reivindicado

en la presente memoria descriptiva que consta de veintinue~

ve pAginas mecanografiadas.

Madrid, 15 Marzo 1972
BERNARDO UNGRTA
p/.p'
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