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1. MARCO CONCEPTUAL

1.1 Introduccion
Durante los tultimos afios el estudio del asfalto ha mostrado avances importantes debido a la
implementacion de técnicas instrumentales modernas que ha permitido la comprension de este material y
de esta forma optimizar su uso para la construccion de carreteras. Técnicas como XRF-SEM, Tomografia
de rayos X, RMN, HPLC, figuran como nuevas alternativas de analisis explicativo debido a la complejidad
de la matriz asfaltica y su naturaleza compleja. Estos estos esfuerzos se realizan para obtener un disefio
optimo que permita brindar un mayor desempeifio de la carretera durante su vida de servicio. Como parte de
estos estudios se dio la caracterizacion por grado de viscosidad, la cual comprende una serie de parametros
fisicos de uso practico que garantizan la trabajabilidad, pero poco predice sobre desempefio y nada sobre
los problemas como: la susceptibilidad a la fatiga, la deformacioén permanente, el dafio por humedad entre

otros.

Por lo anterior, se destaca la metodologia por grado de desempefio la cual ha permitido predecir de forma
mas real el comportamiento del ligante asfaltico con proyeccion a futuro cercano al total de vida util de la
carretera segun disefio, incluyendo informacion para relacionar algunos de los problemas anteriormente
expuestos. No obstante, se ha hecho necesario estudiar el comportamiento del ligante asfaltico de forma
multidisciplinaria, analizando el material desde un nivel micro a nano con el fin de comprender las
propiedades micromecanicas, para esto es indispensable trabajar de la mano del comportamiento térmico y

analizar su comportamiento reologico.

El efecto del envejecimiento y oxidaciéon unido con la humedad, precipitacion y radiacion ultravioleta en
mezclas de asfalto son los principales factores asociados a la disminucién en el desempefio del pavimento.
Sus consecuencias incluyen una reduccién de las condiciones de confort y la seguridad, asi como el
impacto financiero asociado con frecuentes estrategias de mantenimiento y rehabilitacion. El
envejecimiento puede ocurrir desde la produccion de mezcla de asfalto (envejecimiento a corto plazo) hasta
la vida util del campo (a largo plazo), y puede aumentar en este ultimo de forma vertiginosa debido a la
oxidacion, donde la pérdida de componentes mas ligeros en el asfalto y como una combinacién de varios
procesos (Masson, J., Leblond, V., y Margeson J. 2006). El proceso de envejecimiento tiende a ser
dominante debido a la formacién de grupos funcionales: compuestos quimicos con alguna polaridad y un
alto contenido de oxigeno dentro de las moléculas de asfalto, dando lugar a un incremento en la interaccion

molecular que a su vez resulta en un material mas rigido que a su vez es mas propenso a la fatiga (Pauli et
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al., 2011). Con este ultimo y un agrietamiento importante el ingreso de agua al sistema es una realidad que

finalmente destruye la carpeta de ruedo.

En las ultimas décadas, el envejecimiento controlado se ha caracterizado ampliamente a escala de
laboratorio mediante pruebas que intentan acelerar los mecanismos que en ultima instancia afectan el
rendimiento (Gamarra, E., 2014). Los mecanismos se han asociado a cambios en los tamafios moleculares,
la polaridad y la aromaticidad que finalmente afectan el balance coloidal del asfalto. Entre los
procedimientos de envejecimiento controlado mas tipicos se encuentran los métodos disefiados de por
NCHRP USA; el Horno de pelicula delgada rotacional, RTFO (ASTM D2872) y el Recipiente
envejecimiento presurizado, PAV (ASTM D6521), que han sido ampliamente utilizados para simular el
envejecimiento a corto y largo plazo, respectivamente, desde la introduccion de la técnica para clasificar y

predecir el desempeiio de los ligantes asfaltos seglin la tecnologia Superpave.

El estudio utiliza la microscopia de fuerza atomica (AFM, por sus siglas en inglés) en modo en modo
fuerza pulsada (PFM, por sus siglas en inglés); modo de contacto (CM, por sus siglas de en ingles) y modo
acustico (AC-M, por sus siglas en ingles), para analizar los cambios morfoloégicos y micro-mecanicos
ademas de la determinacion del modulo de elasticidad de los asfaltos en estudio, estos se somete a un
envejecimientos acelerados en laboratorio. Ademas, el asfalto también se envejecié en condiciones de
campo (exposicion al clima) durante un periodo de 6 meses para comparar con los procedimientos de

envejecimiento en laboratorio.

Una técnica relativamente nueva en el estudio de materiales asfalticos es la nanoindentacion, dicha técnica
se ha utilizado para medir las propiedades nano-mecéanicas de capas superficiales de materiales con
peliculas delgadas, en este estudio se desarrolla una metodologia para nanoindentar y obtener el modulo de

elasticidad a partir de los datos de las curvas fuerza distancia en diferentes niveles de profundidad.
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1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo Principal
El estudio busca determinar las propiedades micro-mecanicas del asfalto cuando se somete a diferentes
condiciones de envejecimiento, segiin mediciones de topografia, adhesion y rigidez, utilizando el PFM, y la

determinacion del modulo de elasticidad.

1.2.2  Objetivos Especificos

Los objetivos especificos planteados para esta etapa del proyecto se listan a continuacion:

e Cuantificar la respuesta del asfalto a escala nanometrica, se busca también determinar el
comportamiento en condiciones de envejecimiento.

¢ Determinar en las condicione de estudio el modulo de elasticidad segiin la metodologia propuesta.

* Generar curvas maestras a partir de mediciones de médulo dindmico realizadas en el DSR para
diferentes estados de acondicionamiento.

e Comparar los resultados de moddulo obtenido mediante la técnica del AFM con el analisis

reologico.

1.3 Marco Teorico
El asfalto es considerado una mezcla compleja de una gran variedad de moléculas organicas que difieren en
su forma, tamafio polaridad y composiciéon quimica. Ademas, es un material de color marrén oscuro a
negro solido o semi-solido segun la temperatura ambiente. Este se produce de forma natural o se obtienen

del procesamiento (refinacion) del crudo de petrdleo (ASTM D6521-13 2013).

La estructura del asfalto es generalmente considerada como un sistema coloidal donde componentes de alto
peso molecular (asfaltenos) son disueltos en una matriz aceitosa de menor peso molecular (maltenos)
(Aguiar et al., 2015). Los maltenos normalmente se subdividen en saturados, aromaticos y resinas con base
en la composicion y polaridad del material. Para estudiar estas fases del asfalto se utiliza el fraccionamiento
cromatografico SARA, una técnica cromatografica donde se utilizan solventes especificos de diferentes
polaridades y como fase estacionaria 6xido de aluminio activado térmicamente para separar la muestra por

peso molecular y polaridad, en las cuatro familias.
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1.3.1 Técnica de AFM

Con el fin de analizar la topografia y la microestructura del asfalto y sus componentes se ha implementado
el Microscopio de Fuerza Atomica (AFM), un equipo instrumental fiable y de facil implementacion que ha
permitido a la tecnologia moderna analizar materiales complejos como es el ligante asfaltico a escalas
nanométricas, ademds permite generar imagenes mediante el barrido e interaccidon de una pequefia punta
(Tip) sobre la superficie de la muestra, logrando asi determinar las caracteristicas topograficas y de fases
del material (Loeber et al., 1996) sin necesidad de tratamientos de muestra. Ademas de la informacion
topografica de alta resolucion, las propiedades del material tales como la adhesion y la rigidez, asi como
otras propiedades pueden ser investigadas mediante la interaccion punta-muestra (Aguiar et al, 2015). En la

Figura 1, se puede observar el funcionamiento basico del equipo.

ESPEJO

<- i _______x

FoToDiono
PuNTA

MUESTRA

Figura 1. Esquema basico del funcionamiento del Microscopio de fuerza atomica, AFM.

Fuente: Elaboracion propia de los autores.

El sistema del AFM permite desarrollar un perfil en tres dimensiones de la superficie tal como se ve en la
Figura 1, lo que resulta en un ensayo de topografia. El microscopio de fuerza atdmica se encuentra sujeto a
una mesa anti-vibratoria y dentro de una camara disefiada para reducir la interaccion del entorno (Figura 2).
El equipo se complementa con una herramienta de software especifica (Witec control) para el

almacenamiento de la medicién completa y el post-procesamiento de datos y analisis.
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Figura 2. a) Microscopio de Fuerza Atomica (LanammeUCR, WitecAlpha 300), b)

interaccion punta-muestra.
1.3.2 Técnica de indentacion

La nanociencia y la nanotecnologia se presentan como un area nueva de investigacion en el estudio de los
materiales donde convergen diversas ramas del conocimiento que permiten estudiar fendmenos que ocurren
a nivel atdbmico y molecular. La importancia de la nanotecnologia radica en que los materiales pueden
adquirir o realzar propiedades diferentes a las que tienen a escala macroscopica. A raiz de esto nace la
nanoindentacién como una técnica relativamente nueva que ha venido siendo utilizada para medir las

propiedades nanométricas de la capa superficial de un material (Arias et al., 2015).

Es a partir de los ultimos afios muchos estudios han utilizado la microscopia de fuerza atomica (AFM)
como una técnica novedosa para medir fuerzas extremadamente pequefias y se ha convertido en una
poderosa herramienta no solo para estudiar la morfologia de la superficie, sino también las propiedades
nanomecanica de materiales. Por tanto, el AFM se puede utilizar como un nanoindentador capaz de
proporcionar imagenes en situ de la indentacion sin equipos de conmutacion, mientras que la obtencion de
valores cuantitativos de modulo de elasticidad (E), la adhesion, y propiedades viscoelasticas (Roa, Oncins,

Diaz, Sanz y Segarra, 2010).
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El ensayo de nanoindentacion consiste en someter a deformacion controlada un material cuyas propiedades
mecanicas como el moédulo de elasticidad y dureza no se conocen; para lo cual se utiliza un indentador del
que se conocen las propiedades mecanicas. La nanoindentacion es una prueba en la cual las escalas de
deformacién estan en el orden de los nanémetros (10° m) (Arias et al., 2015). La alta sensitividad del
actuador y el sensor son usados simultdneamente para almacenar los datos experimentales de
desplazamiento contra carga aplicada durante el recorrido de carga y descarga (como se muestra en la

Figura 3).

o g Poas |m=——mmm e
> Superficie después de
Shisheia antes 7 completada la descaga

de lacarga

> P=a.(h—h"

Circunferencia de
contacto

Carga

Superficie después de

a) completada la carga b) 0

Figura 3. a) Esquema de indentacion instrumentada, donde: h es la profundidad del indentador, h, es la
profundidad de contacto, hy;, es la profundidad méaxima, h¢ es la profundidad residual, P es la fuerza
aplicada al indentador y b) curva tipica de carga versus desplazamiento requeridas para determinar la

dureza y el modulo de elasticidad, donde: S es la tangente a la curva de descarga, W, es el trabajo elastico
realizado durante la indentacion, W, el trabajo plastico.

Fuente: Karki et al 2016.

En 1948 Tabor presento uno de los primeros trabajos sobre la determinacion de mddulo de elasticidad
utilizando la nanoindentacién, prediciendo que la recuperacion elastica durante la descarga de una
indentacion podria ser aprovechada. En los afios 70 investigadores rusos implementaron sensores de
desplazamiento y de carga en equipos de microindentacion, logrando la medida de profundidad de
indentacion (Pharr, G.M., Oliver, W.C y Brotzen, F.R., 1992). Por otra parte Gane dio como resultado la
obtencion de dureza en materiales metalicos a cargas del orden de los 20 puN. En los afios 80 se inicid el
desarrollo de equipos con capacidad para detectar desplazamientos del orden de los 2nm y aplicar cargas
del orden de 1uN (Meza, 2004).

A partir de esto, investigadores como Loubet (1984,1986) y Oliver (1986) desarrollaron modelos elésticos

semiempiricos utilizando como indentador un prisma de base cuadrada, similar al modelo de Sneddon
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(1965) el cual establecié un procedimiento analitico, en donde supone que el area de contacto permanece
constante. Por su parte Doerner y Nix (1986) utilizaron estos resultados y generaron un modelo mas
refinado, a partir de esto Oliver y Pharr 1992 buscaron mejorar la capacidad de prediccion de estos
modelos, suponiendo que el comportamiento de indentadores piramidales era similar al de un paraboloide
de revolucion y que el area de contacto varia durante la descarga, en consecuencia las curvas de descarga
para los tres modelos predicen diferentes alturas de contacto como se ilustra en la Figura 3. (Meza, 2004).
Los modelos fueron basados en la teoria de la elasticidad y plasticidad, suponiendo que el contacto es

producido sin apilamiento y que ocurre un fenomeno de hundimiento.

Como generalidad, la forma de esta curva durante la carga y la descarga se puede expresar como:

donde b y k son parametros del ajuste, el exponente m es una constante que indica el grado de
endurecimiento por deformacion durante la carga y es igual a 2 para solidos rigidos plasticos y menor que 2
para ceramicas, sin embargo en la descarga m es aproximadamente 1,4 y depende del grado de elasticidad

del material y del tipo de indentador.

Por tanto, a partir de esas curvas pueden ser obtenidas el modulo de elasticidad y la altura de contacto hs, a

través de las siguientes ecuaciones:

Donde es una constante que indica las deformaciones elasticas producidas por distintos tipos de
indentadores, utilizadas comfinmente 1 para un prisma cuadrado, 0,75 para una esfera y 0,72 para un

sistema conico.
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En la Figura 3 muestra un diagrama esquematico de la curva de carga-profundidad registrada durante la
indentacion.

El modelo de Oliver y Pharr, sefiala que al someter un material a la accion de una carga P a través de un
indentador hasta alcanzar una altura /4 se supera el limite elastico del material, presentando una
deformacién permanente la cual permite calcular el valor de dureza a partir de la carga maxima (P = P,,)
y el area de contacto (4c). Si posteriormente se retira el indentador el material se recupera elasticamente
hasta una altura Af (Tabor, 1948). Por lo anterior, las ecuaciones de la teoria de Hertz y Sneddon son
validadas dado que la descarga, es elastica con lo que se puede calcular el mdédulo de elasticidad £ y la

dureza H.

En tanto, el modelo de Oliver y Pharr establece la funcion de area del indentador y las contribuciones de la
rigidez del equipo que se utilice, después de eliminar factores como la profundidad inicial de contacto, la

dilatacion térmica y la fluencia las cuales involucra las ecuaciones (1.1 a 1.3) para calcular Hy E.

En 1988 King establecio que el comportamiento en descarga requiere un factor de correccion B, que varian
si el indentador es circular, triangular o cuadrado que van en magnutudes de: 1; 1,034; 1,012
respectivamente, en el caso de indentadores tridimensionales como los Vickers y Berkovich el valor de 8

sea aproximadamente 0.9671 resultando la ecuacion 1.2 en (Meza, 2004):

Empiricamente Pharr et al., (1992) demostraron que el comportamiento real de un indentador piramidal se
asemeja mas a un paraboloide de revolucion y no a un cénico, ya que los valores empiricos de m (ecuacion
1.2) estan cerca de 1,40 para distintos materiales, siendo m = 1; 2 y 1,5 para cilindros, conos y paraboloides
de revolucion respectivamente. Dado que el valor de 1,4 estd mas proximo al correspondiente a un

paraboloide de revolucion, se modela la pendiente de descarga con = 0,75, quedando la ecuacion (1.3) en:
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Debido a que el modelamiento teérico de contacto con identadores es complicado, se han realizado
correcciones a partir de modelamiento de elementos finitos dado que en muchos casos las ecuaciones 1.2 y
1.3 generan errores sistematicos debido a que la extrapolacion de un indentador cénico o paraboloide de
revolucion a indentador piramidal no es estrictamente valida; dichas correcciones logran mejorar la
precision de los valores calculados de dureza y mddulo de elasticidad. Como ya se mencion6 el modelo que
se utiliza en las técnicas de nanoindentacion solo contempla la posibilidad de “deformacion” puesto que
proviene de un modelo completamente eldstico. Sin embargo, el comportamiento de los materiales es

elastoplastico, lo que en algunos casos produce apilamiento alrededor del indentador.
1.3.3 Dificultades presentes en los ensayos de indentacion.

1.3.3.1 Velocidad de carga.

En el proceso de deformacion plastica durante la indentacion estatica se asume una velocidad de aplicacion
de carga pequeiia de forma que el proceso estd en equilibrio mecanico. Para establecer el efecto de
velocidad de carga se asume que se aplica rapidamente desde un valor de cero hasta Pmdx la cual produce
una huella con una profundidad ~Améx y radio ao, por consiguiente el trabajo hecho por deformacion

plastica se obtiene mediante la siguiente ecuacion:

donde:

bajo condiciones de equilibrio (para una indentacion de radio a)

De las ecuaciones (1.7) y (1.8) se dice que la huella obtenida en ensayos dindmicos es de mayor tamafio
que ensayos estaticos. Lo anterior, se debe a la energia cinética del sistema y a nuevos mecanismos de
deformacion activados fuera de equilibrio, lo que indica que el material se comporta de manera diferente a

altas velocidades de deformacion (Meza, 2004).
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1.3.3.2 Recuperacion Eldstica

En los ensayos de nanoindentacion la recuperacion elastica resulta ser mas significativa en la direccion
axial que en la radial, sobre todo en materiales rigidos en los cuales la relacion H/E es alta. En algunos
casos la recuperacion elastica de la indentacion es menor y permitiendo aprovecharse para la medicion de

area proyectada y posteriormente determinar el modulo de rigidez del material

1.3.3.3 Areay efecto del tamaiio de indentacién.

Las medidas de dureza presentan variaciones importantes cuando se aplican cargas bajas, a este fendmeno
ha sido llamado “efecto del tamafio de la indentacion” (Figura 4). La limitante de esto es la determinacion
de la dimension de las diagonales de la huella, lo que conlleva a que la precision de su valor dependa del

método utilizado para su medicion.

L .-"hano-micro_|_ -

H
dureza ' Macrodureza

1

0.01qg 100 g 3Kg
Carga

Figura 4. Comportamiento de dureza al disminuir el tamafio de la huella de indentacion en materiales
rigidos.
Fuente: Rincon et al., 2004.

Como alternativa a lo anterior se da la medida de la profundidad de indentacién. Lo cual ha generado la
necesidad de conocer la geometria exacta de los indentadores, dado a la imperfeccién en la punta, lo que
hace que el area obtenida a partir de la profundidad sea mayor que la real obteniendo valores de dureza
mayores.

Investigadores como Doerner (1986), afirman que este efecto esta asociado con la velocidad de aplicacion
de la carga. En tanto Quinn J. ef a/ (1998) atribuyen que el efecto en materiales fragiles a la disipacion de

energia por agrietamiento, y estos poseen una relacion de E/H baja lo que hace que las diagonales de la
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huella se recuperen elasticamente durante la descarga. No obstante, esto se asocia con la rugosidad de la

muestra.

En otras de las consideraciones con la geometria del area de contacto, esta la curvatura de las caras de la
indentacion. Si el material es rigido-plastico en la zona adyacente al indentador se produce “apilamiento”;
que para la indentacion Vickers, la huella dejada tendra comportamiento llamado “huella en forma de
barril”. Por el contrario, si el material es elastoplastico la zona aledafia al indentador se rigidizara por
deformacion y actuara como “parte del indentador”; por tanto la zona a esta ultima se comportara como un
colchon permitiendo que el material alrededor de la indentacion forme una depresion “hundimiento o sink-
in” y se apile material a alguna distancia de esta zona, en tanto la forma del comportamiento es llamado
“huella en forma de alfiler”. Ambos comportamientos se deben a que la indentacion esta mas restringida en
su deformacién en los vértices en el caso de indentaciones piramidales. En el caso de indentadores
esféricos, la deformacion sera simétrica (Oliver et al., 1992, Oliver et al., 2004). Generalmente los
materiales tienen un comportamiento elastoplastico, y que estos sufren una recuperacidon elastica y
apilamiento, que estan en funcion de su rigidez e indice de endurecimiento respectivamente (ver la Figura

5).

Figura 5. Proceso de deformacion elastoplastico en materiales endurecidos por deformacion. La geometria
que se presenta es tipo Vickers que puede resultar en “huella en forma de barril o alfiler” dependiendo el
material a indentar.

Fuente: Rincén et al, 2004.

Informe LM-PI-UMP-059-R4 Fecha de emision: Diciembre 2018 Pagina 17 de 93

Laboratorio Nacional de Materiales y Modelos Estructurales - Universidad de Costa Rica
Apartado Postal: 11501-2060, San Jos¢, Costa Rica Tel: (506) 2511-2500, Fax: (506) 2511-4440



NIVERSIDAD DE A LABORATORIO NACIONAL

OS—I-A RICA CEMALLRAES Y MODELOS LS RLCTURALLS

-
]
=
5]
2
3I
o
c
[x]
a

Si bien es cierto que existen diversos modelos que predicen el comportamiento por contacto de cuerpos
solidos, queda por aclarar cual es el efecto real de la recuperacion elastica que ademas esta asociada a la
rigidez del material. Dado a lo anterior se producen los fendmenos de apilamiento y hundimiento que hacen
que el tamafo de la indentacion en la descarga deba ser correlacionado cuidadosamente con la carga
méaxima. Aunque, las propiedades y variables que definen el comportamiento del material estan

relacionadas con: la geometria del indentador, el moédulo de elasticidad, la dureza, etc.

1.3.4 Modulo dindmico
La definicion de modulo dindmico para la mezcla asfaltica se conoce como el valor absoluto de la
relacion entre el esfuerzo maximo y la deformacion unitaria maxima, obtenido mediante el ensayo a
compresion (uniaxial o triaxial), a flexion y traccion indirecta, utilizando una carga de tipo sinusoidal
(Espin, R. E. y Jaramillo, G. F, 2016). Segin la norma American Association of State Highway and
Transportation Officials (AASHTO, TP 62), especifica tres conceptos relacionados con el estudio de

modulo dinamico:

1- Mobdulo dindmico: No es mas que el valor absoluto del Mddulo Complejo que define las
propiedades elasticas de un material de viscosidad lineal sometido a una carga sinusoidal |E*|.

2- Moddulo Complejo: Es un nimero complejo que define la relacion entre el esfuerzo y deformacion
para un material visco-elastico lineal, E*.

3- Angulo de fase: el angulo en grados entre los picos de las funciones sinusoidales de esfuerzo y

deformacion en un ensayo controlado de esfuerzos.

Por lo anterior se puede decir que el modulo dinamico de una mezcla asfaltica en caliente se obtiene
mediante la relacion del esfuerzo y deformacion unitaria producidos en los picos de la curva de carga
continua sinusoidal, lo cual se conoce como material visco-elastico dado que su comportamiento es de tipo
reologico (un estudio de los principios fisicos que regulan el movimiento de los fluidos) y exhibe
propiedades viscosas como elasticas cuando sufre una deformacion. Siendo la viscosidad, la propiedad que
permite al material resistir deformaciones ante cargas transversales y la elasticidad es la propiedad que
permite al material deformarse proporcionalmente al esfuerzo aplicado.

En lo que respecta a materiales visco-elasticos lineales en mezclas asfalticas, la relacion esfuerzo-

deformacion bajo una carga sinusoidal continua, es definida como el modulo complejo dinamico (E*).
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Dicho médulo es la razon de la amplitud del esfuerzo sinusoidal en un tiempo dado (t), y la frecuencia

angular de carga (©). Como se muestra en la Figura 6.

oS inomt
£oSin {ot-h)

Figura 6. Mo6dulo Dindmico

Fuente: Leiva, 2006.

De la Figura 6 se puede decir que existe un desfase entre la respuesta de deformacion con respecto al
esfuerzo aplicado al mismo, esta variacion es lo que se denomina angulo de fase y el mismo tendra valores

entre 0° y 90°.

Dicho angulo es un indicador de las propiedades visco elasticas de un material, es asi que los limites
mencionados nos dan a conocer que para un valor de 0° un material se comportara de manera totalmente
elastica mientras que para un valor de 90° su comportamiento sera totalmente viscoso.

El término dinamico viene dado por la naturaleza de la carga aplicada a las muestras de laboratorio, la cual

es ciclica (Ver Figura 7.).
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Figura 7. Angulo de Fase y Carga Ciclica
Fuente: Espin, R. E. y Jaramillo, G. F, 2016.

Para la obtencion de modulo dindmico se debe considerar: la temperatura, la magnitud, la frecuencia de
carga y las caracteristicas de la mezcla como el contenido de ligante asfaltico y la viscosidad, la

granulometria de los agregados y el porcentaje de vacios.

1.3.5 Anadlisis reologico del ligante asfaltico
La reologia es la ciencia que estudia la respuesta mecanica del material como propiedad visco-elastica. El
comportamiento reologico del ligante asfaltico varia en funcion de la temperatura y el tiempo de aplicacion
de carga. Siendo que a altas temperaturas y cargas lentas el asfalto se comporta como un liquido viscoso,
cuya viscosidad varia con las condiciones especificas de carga y temperatura. A bajas temperaturas y
cargas rapidas el asfalto se comporta como un soélido eléstico, cuya rigidez depende de las condiciones
especificas de temperatura y carga. A temperaturas intermedias el asfalto se comporta como un material
viscoelastico. Este comportamiento se caracteriza por una respuesta combinada ante carga, con una

componente viscosa y una componente elastica.
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Para mejorar el comportamiento de los asfaltos y evitar que se produzcan en los pavimentos deformaciones
permanentes, agrietamientos por fatiga y agrietamiento por bajas temperaturas, se desarrollo una serie de

ensayos en el redmetro de corte dindmico (DSR) y el redmetro de viga flexible (BBR).

1.3.6 Curvas maestras.
El desarrollo de las curvas maestras parte de la consideracion de los efectos de temperatura y razén de
carga que intervienen en el médulo complejo de la mezcla asfaltica, para esto se utiliza el principio de
superposicion de frecuencia de carga y temperatura; permitiendo asi caracterizar el comportamiento de las
mezclas en funcioén del tiempo. Las curvas maestras asocian frecuencias de cargas baja con temperaturas

altas y frecuencias cortas con temperaturas bajas (Elizondo, F., Ulloa, A., & Badilla, G., 2007).

La determinacion de la curva maestra consiste en realizar un ensayo de mddulos dindmicos a diferentes
temperaturas y frecuencias de carga, posteriormente se selecciona una temperatura de referencia (en este
caso 21 °C), donde las isotermas de diferentes temperaturas son desplazados mediante la aplicacion de un
factor de corrimiento a la frecuencia o al tiempo, de forma que diferentes isotermas se combinan para
formar una sola curva suavizada, es decir que existe un valor equivalente de moédulo para ciertas
combinaciones de frecuencia-temperatura. A este procedimiento se le conoce como “principio de

superposicion tiempo-temperatura”.

En general la curva maestra puede ser caracterizada por dos parametros: el primero denota el tipo y
ancho de espectro de relajacion reologica y el otro de localizacion, el cual puede ser como una
indicacion de la rigidez del asfalto a una temperatura seleccionadas (Cuadro, C. & Osorio, E, 2012).
La construccion de la curva maestra es una de las técnicas primarias usadas en el analisis de los datos
mecanicos dinamicos por el Programa de Investigacion Estratégica en Carreteras (SHRP, por sus siglas en
inglés) a través del programa SuperPave e implementada en la Guia de Disefio de Mecanistico-Empirica
(MEPDG, por sus siglas en ingles). Por tanto, el médulo dindmico obtenido mediante la curva maestra, es
una propiedad fundamental tanto del ligante asfaltico como de la mezcla asfaltica. La determinacion de la
curva maestra proporciona una herramienta efectiva a los profesionales en ingenieria de pavimentos

asfélticos en lo que respecta al andlisis y disefio.
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1.3.6.1 Factores de ajuste

Para generar una curva maestra donde se vean las propiedades reologicas, es decir el comportamiento
viscoelasticos de los materiales sometidos a cargas mecanicas, se presenta el cambio en la posicion de cada
isoterma en el cual se analiza la determinacion de un factor de cambio, donde es posible interpolar el
modulo a un amplio rango de frecuencias y temperaturas especificas. Actualmente existen varios modelos
que han sido utilizados para representar el principio de superposicion tiempo-temperatura y asi obtener
factores de ajuste de materiales viscoelasticos. El comportamiento del ligante asfaltico puede ser expresado

mediante las ecuaciones de Arrhenius y Williams Landel Ferry (WLF) (Espin, R., & Jaramillo, G, 2016)

1.3.6.2 Ecuacion de Arrhenius

La ecuacion Arrhenius es utilizada con la finalidad de comprobar la dependencia de la constante velocidad
con respecto a la temperatura en una reaccion quimica, donde los reactivos deben contener una cantidad de
energia minima, llamada “Energia de Activacion, Ea” para convertirse en productos a una cierta
temperatura (Leiva, P., Leiva, V., Aguiar, M., & Loria, S. 2013). Por lo anterior, ¢l factor de ajuste segun la

ecuacion de Arrhenius se obtiene de la siguiente ecuacion:

Donde:

aT: Factor de ajuste

AEa: Energia de activacion.
T: Temperatura del ensayo.

Tr: Temperatura de referencia.

1.3.6.3 Ecuacion William Landel Ferry
La ecuacion de ajuste desarrollada por William, Landel y Ferry (WLF) ha sido extensamente utilizada para
caracterizar el factor de desplazamiento por temperatura del ligante asfaltico; dado que establece la

dependencia de la temperatura con la viscosidad y el tiempo de relajacion. La ecuacion de WLF es
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aplicable a un rango de temperaturas mayores a la transicion vitria de materiales viscoelasticos (Espin, R.,

& Jaramillo, G, 2016). Lo anterior se representa de la siguiente forma:

Donde:

aT: Factor de ajuste

C1 y C2: Constantes del modelo.
T: Temperatura del ensayo, °F.

Tr: Temperatura de referencia, °F.

Las constantes C1 y C2 son parametros de ajuste empiricos que dependen del material y de la temperatura
de referencia. Para la obtencidon de estas constantes la ecuacion empirica de William Landel y Ferry, se
modifica de tal forma que C1 y C2 dependeran del factor de ajuste y de la diferencia entre la temperatura

de referencia y la temperatura de analisis, obteniendo los valores reales de dicho factor.

1.3.7 Ecuaciones de la curva maestra

Existen varias funciones para la representacion de curvas maestras, las cuales se dividen en dos grupos:
potenciales y sigmoidal este ultimo ha sido implementado para ajustar los datos de modulo dindmico
obtenidos de ensayos a temperaturas que van desde los -18 °C hasta 55 °C. Dichas funciones han sido
ampliamente utilizadas para modelar la respuesta de las mezclas asfalticas (Leiva et al, 2013). De lo
anterior se tiene que para ligantes asfalticos, Christensen (1992) desarrollé6 un modelo para la construccion
de las curvas maestras, el cual fue denominado Christensen-Anderson (CA). Posteriormente, en 1999 el
modelo fue modificado resultando los modelos de Christensen-Anderson-Marasteanu (CAM) y
Christensen-Anderson-Sharrock (CAS). Los tres modelos antes mencionados se utilizaran para determinar

el moédulo dindmico del ligante asféltico el cual se detallara posteriormente.
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1.3.7.1 Ecuacion Sigmoidal

El uso de esta ecuacion brinda una solucion a los problemas generados con las funciones polinomiales y
potenciales, debido a en altas y bajas temperaturas se obtienen valores irracionales del modulo dindmico.
Por tanto, la funcion sigmoidal es la mas adecuada para realizar el respectivo ajuste debido a que su
aproximacion asintotica a los limites de los valores del modulo dinamico permite un mejor acomodo de la

curva (Leiva, P., Leiva, V., Aguiar, M., & Loria, S. 2013).

Donde:

|[E*|: Mddulo dindmico

fr : Frecuencia de carga a la temperatura de referencia.
d: Valor del modulo minimo.

d+a: Valor del modulo méximo.

B, v: Parametros que describen la forma de la curva sigmoidal.

1.3.7.2 Ecuacion Christensen Anderson
La ecuacion de Christensen Anderson (CA) se derivo en base en una distribucion de funcion logistica para

la descripcion del espectro de relajacion, la cual corresponde a la siguiente expresion:

Donde:

|G*(w)|: Modulo complejo a cortante, Pa
Gg: Modulo limite a cortante, Pa

woc: Frecuencia de corte, rad/s

R: Indice reolégico

: Frecuencia reducida, rad/s
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R: Indice reologico.

El indice reologico es determinado de la siguiente forma:

1.3.7.3 Ecuacion Christensen Anderson Marasteanu

La ecuacion de Christensen Anderson Marasteanu (CAM) resulta de una modificacion de la ecuacion CA,
dado que buscaban que la ecuacion pudiese ser utilizada en ligantes asfalticos modificados y sin modificar,
ademas que se incorpora un ajuste a temperaturas altas y bajas de manera que sea posible modelar el

comportamiento de asfaltos. La ecuacion para el calculo del modulo dinamico resulta de la siguiente forma:

Donde:

G*: Modulo complejo a cortante.
Go: Modulo cortante vitrio.

®: Frecuencia reducida (rad/s).
o: Frecuencia croosover, (rad/s).

By k: parametros del modelo.

El modelo de CAM utiliza la norma ASTM 6816 y AASTHO PP42, para la construccion de las curvas
maestras en ligantes asfalticos, y se ajustan las variables o, B y k, asumiendo un valor de Go constante

(3x10° MPa).

1.3.7.4 Ecuacion Christensen Anderson Sharrock
Tanto el modelo de CAM como este se derivan de una ecuacion mas general propuesta por Sharrock y
Bouldin en 1999, en dicha ecuacion se ajustan las siguientes variables: Go, w y B, asumiendo el valor de

=-1.
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Donde:

G*: Modulo complejo a cortante.
Go: Mddulo cortante vitrio.

®: Frecuencia reducida (rad/s).
wo: Frecuencia de corte (rad/s).

B: pardmetro del modelo.

1.4 Hipétesis
La técnica del AFM realizando mediciones de PFM permite brindar propiedades nanomecanicas de los
ligantes asfalticos, ademas es posible obtener mediciones de modulo de elasticidad mediante curvas fuerza
distancia obtenidas por el modo de contacto CM y dureza del material bajo diferentes estados de
acondicionamiento en PFM. Esta informacion puede ser correlacionada con los resultados de variables

obtenidas con otras técnicas de laboratorio como las curvas maestras obtenidas con el uso del DSR.
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2. METODOS Y RESULTADOS

Tal como se menciond anteriormente se evaluaron dos fuentes de asfalto de diferente naturaleza y
calsificacion de PG una fuente de asfalto obtenido de RECOPE, este es caracterizado para conocer sus
propiedades fisicas basicas proveniente de RECOPE y un asfalto proveiniete de Nicaragua (Empresa
Nicaragiiense de Petroleo S.A. (Petronic)), el cual tambien fue caracterizado para conocer sus propiedades
basicas. Por lo anterior, el asfalto original corresponde a un PG64-22-S, con un grado de viscosidad de AC-
30 (documentado en el informe LM-PI-UMP-059-R1) y el asfalto proveniente de Nicaragua como un PG
64-25-H. El mismo es analizado por el método de cromatografia de columna, del cual se obtuvo que los
componentes del asfalto corresponden a (15 £ 1) % de asfaltenos y (85 = 2) % de maltenos
(documentado en el informe LM-PI-UMP-059-R2). Adicionalmente, el asfalto se envejecié por medio de
RTFO para simular envejecimiento a corto plazo y RTFO+PAYV para simular el envejecimiento a largo
plazo. Se prepararon y analizaron un minimo de 10 muestras para cada condicion. La preparacion de la
muestra consistié en aplicar una pequena gota de asfalto sobre una lamina de oxido de silicio (en adelante
“porta objeto”) que posteriormente se colocd en un horno a 163 °C durante 4 minutos para asegurar que el
asfalto fuera lo suficientemente, fluido para ser distribuido uniformemente en una pelicula delgada a lo
largod el porta objeto. La muestra se colocd luego en el horno a 163 °C durante 2 minutos adicionales para
asegurar que la pelicula delgada es uniforme. El enfriamiento de las muestras se realizo a temperatura
ambiente durante un periodo de 24 h en un desecador, asegurando al mismo tiempo que ningin

contaminante entraria en contacto con la muestra.

Seguidamente, se prepararon las muestras para el envejecimiento en el campo. Las muestras corresponden
a una pelicula de asfalto en 1 mm de espesor. Antes de exponer las muestras a condiciones de campo, el
asfalto se envejeciéo mediante RTFO para simular el envejecimiento durante la produccion y la colocacion.
Después de que las muestras fueron expuestas a condiciones de campo, un subconjunto de ellas se recogio
cada mes durante un maximo de 6 meses para ser analizados. Finalmente, se somete la muestra a pruebas

de AFM en su modo DPFM y CM. Estos resultados son documentados en el presente informe.
2.1 Instrumentos de medicion

2.1.1 Analisis de Microscopia de fuerza atomica
Las mediciones se realizaron utilizando el microscopio de fuerza atomica Aleman WitecAlpha 300, en el
PFM y CM. El PFM es un modo de contacto intermitente no resonante. La Figura 4 muestra el

funcionamiento del AFM en el PFM, donde el voladizo oscila en frecuencias entre 0,01 kHz y 10 kHz, con
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amplitudes entre 50 nm y 500 nm. En la figura 8. se presenta las mismas caracteristicas de interaccion

punta-muestra que la curva de fuerza-distancia.
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Figura 8. Modulacion sinusoidal PFM para obtener informacion de adhesion y rigidez.

El comportamiento micromecanico del asfalto y sus componentes ante el envejecimiento se resume en la
Figura 9. Puede comprobarse que a partir de los datos mostrados en la figura 9. que los asfaltenos, que
corresponden a la fraccion cristalina del asfalto, proporcionan la rigidez a la estructura global.
Inversamente, los maltenos contribuyen relativamente menos rigidez, pero son responsables de la

adhesividaddel asfalto (documentado en el informe LM-PI-UMP-059-R3).
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Figura 9. Respuesta micromecanica del asfalto y sus componentes
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Los efectos del envejecimiento sobre la adhesion y la rigidez de los asfaltos envejecidos en el campo se
muestran en la Figura 10. En general, el envejecimiento puede correlacionarse con incrementos en la
rigidez y adhesividad del asfalto. Lo anterior se espera debido a cambios quimicos que conducen a la
formacion de grupos carbonilo y sulfoxido, que afectan a los componentes del asfalto, la polaridad y el
peso molecular. Ademas, se observo una tendencia similar con respecto a la rigidez del material: el
endurecimiento de las muestras aumenta con el tiempo de exposicion a las condiciones ambientales. Tal
aumento de rigidez puede estar relacionado con la radiacion UV, que se cree magnifica el endurecimiento

del asfalto por medio de reacciones fotoquimicas (documentado en el informe LM-PI-UMP-059-R3).
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Figura 10. Respuesta micromecanica del asfalto en funcion del envejecimiento, pardmetros de a)

rigidez y b) adhesion.

La Figura 11 muestra los cambios en la microestructura del asfalto debido al envejecimiento en laboratorio
y 6 meses de envejecimiento en el campo. Cada condicion experimental se evaludé con un minimo de 10
muestras para asegurar la repetibilidad de los resultados (documentado en el informe LM-PI-UMP-059-

R3).
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Figura 11. Cambios de adhesion (izquierda) y rigidez (derecha) en la microestructura del asfalto a) asfalto
original, b) asfalto envejecido en RTFO, c) asfalto envejecido en PAV y d) asfalto a 6 meses en campo

(intemperie).

Las imagenes confirman que a medida que el material envejece, gana adhesividad y rigidez. El aumento de
la rigidez puede estar relacionado con cambios en la microestructura del asfalto: una disminucion de

rigidez relativa entre la catana-fase ("estructura de abeja") y los dominios restantes del ligante asfalticos; la
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para-fase sirve de medio dispersante a la catana-fase, la per-fase (area que rodea la catana-fase) y la sal-fase
(fase dispersa). Del mismo modo, el aumento de la adhesion puede ser reflejarse en una reduccion en la
per-fase y un cambio en el tamafio y la intensidad de la catana-fase: en el caso de las muestras envejecidas
en campo, se observa un aumento en el alargamiento de la catana-fase (documentado en el informe LM-PI-

UMP-059-R3).
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Figura 12. Adhesion/Rigidez en la seccion transversal de la catana fase obtenida del asfalto en

condicion original.

De la Figura 12, es importante notar que la parte del dominio de la catana-fase asociada a la rigidez esta
parcialmente relacionada a la adhesion: las estructuras mas rigidas son también altamente adhesivas, sin
embargo, no todos los subdominios adhesivos en la catana-fase son siempre rigidos. Lo anterior es mas
probable que resulte de la combinacion del alto peso molecular y polaridad en los diferentes componentes

del asfalto.

Los cambios en la respuesta micromecanica estan directamente asociados a la composicion del asfalto. La

Figura 13 muestra la morfologia de los componentes del asfalto en condicion original.
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Figura 13. Adhesion (izquierda) y rigidez (derecha) asociada a los componentes del asfalto original a)
asfaltenos y b) maltenos.
La deteccion topografica y de fase por AFM permitié determinar las diferentes fases presentes en los
diferentes componentes del asfalto. Se hizo énfasis en la observacion de la posible fuente de las estructuras
de tipo "abeja". Las mediciones obtenidas indican que, en el caso del tipo de asfalto evaluado, la "estructura
de abeja" no esta relacionada con asfaltenos, ya que no se identificaron tales estructuras en la imagen de
asfaltenos en el PFM. Sin embargo, existe evidencia clara de que la temperatura de envejecimiento influye
en la morfologia del asfalto y, como tal, en cada una de las fases presentes en los diversos componentes

SARA (Aguiar et al 2015a).

2.1.1.1 Modo de contacto (CM) y nanoindentacion

Para estudiar el desempefio mecanico del ligante asfaltico a nivel de nanoindentacion, se utilizé el
microscopio de fuerza atomica (AFM) en su modo de contacto. La nanoindentacion surge de la necesidad
de medir las propiedades mecanicas de volimenes pequefios en materiales asfalticos. Las pruebas de
indentacion se llevaron a cabo en dos ligantes asfalticos virgenes con grados de desempeiio PG-64-22-S y
PG-64-25-H respectivamente. Ademas, para cada fuente de asfalto se tienen muestras envejecidas mediante
RTFO y PAV de I a III ciclo de envejecimiento. El desarrollo de este ensayo se detalla en los siguientes

pasos:
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2.1.1.1.1 Preparacion de la muestra.

- Debido a las propiedades viscoeléstica que tiene el ligante asfaltico la recuperacion del material
después de una nanoindentacion es muy rapida, por lo anterior se considerd realizar el ensayo a
temperaturas bajas obteniendo una recuperacion mas lenta que permita medir la huella de
indentacion y tomar la imagen de la misma.

- La preparacion de las muestra consistio en someterlas a enfriamiento por un periodo de 24 horas a
una temperatura de 18 °C.

- Inmediatamente cumplida las 24 horas de enfriamiento, las muestras son colocadas sobre un porta
objeto para realizar la prueba de nanoindentacion en el CM del AFM.

- Las muestras tienen un espesor promedio de 5 mm promedio.

- Al momento de trasladar las muestras de un laboratorio a otro se debe asegurar que ningin
contaminante entre en contacto con ellas.

- Se prepararon, midieron y analizaron un minimo de 10 mediciones para cada condicién y tipo de
asfalto lo que corresponde a un total de 100, esto con el objetivo de contar con un namero de

ensayos que garantice las propiedades nanomecanicas del asfalto.

2.1.1.1.2 Mediciones.

Para la realizacion del ensayo de nanoindentacion se utilizé puntas de contacto con baja rigidez (0,2 N/m) y
mayor longitud del cantiléver (450um). Dichas puntas se consideraron como un indentador piramidal de
tres caras (tipo Berkovich), hechas de silicio monolitico. Primeramente son ajustados los parametros
correspondientes al modo de contacto del AFM. Mediante el software WITec Control se monitorea: la
iluminaciéon apropiada para la medicion, la altura minima entre la punta y la muestra que permita el

adecuado posicionamiento del laser sobre la punta y alineamiento del fotodetector de cuatro cuadrantes.

Luego de ajustado estos parametros se coloca la muestra sobre un porta objeto para el ensayo de
nanoindentaciéon en el CM del AFM. Debido a que las muestras se encuentran en acondicionamiento de
baja temperatura, esta es monitoreada mediante una termocupla laser donde se obtienen variaciones desde
18 °C hasta 24 °C, esto debido a la perdida de calor de las muestras. Una de las principales variantes en la
temperatura de las muestras es el acondicionamiento del laboratorio, por lo cual se recomienda mantenerlo

a una temperatura promedio de 20 °C a 22 °C.
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Teniendo en cuenta lo anterior, el ensayo de nanoindentacion se inicia realizando la curva fuerza distancia
sobre la muestra de asfalto, seguidamente se realiza un set cero en la posicion de altura y se inicia con la
indentacion a -20 um de profundidad con una velocidad de 0,26 um/s. Por indicaciones del fabricante se
sabe que la altura maxima de la punta es de 17 um, lo cual permiti6 tener una aproximacion de profundidad
méxima a la que se puede indentar sin dafar la punta y la muestra, en lo que respecta a la velocidad el
AFM cuenta con un potencidometro con limites de 0,01 y 500 pm/s, la utilizacion de esta velocidad va

depender del tipo de ensayo.

Una vez indentada la muestra se sube con una velocidad de 0,10 pm/s, a una altura de -10, -5 y 0 pm se
realiza la curva fuerza distancia, a fin de tener un promedio de la fuerza aplicada antes y después de la

nanoindentacion. Este proceso fue realizado para todas las muestras analizadas.

En la Figura 14 se observa la curva tipica de voltaje en el fotodetector vs desplazamiento que no es mas que
la distancia entre la punta del AFM y la superficie, tomada sobre la muestra de asfalto. Ademas se puede
observar la interaccion del régimen atractivo (carga) y del régimen repulsivo (descarga) entre la punta y la

muestra.

Curva tipica de voltaje vs desplazamiento

2,00 \
8’00 e CargA
:@,OO \\
g’ N

-3,00

7.500,00 7.700,00 7.900,00 8.100,00 8.300,00
Desplazamiento (nm)

Figura 14. Curva tipica de voltaje en el fotodetector vs desplazamiento tomada sobre la muestra de asfalto.
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2.1.1.2.3 Determinacion del modulo de elasticidad

Mediante el modo de contacto del AFM se desarroll6 la técnica de nanoindentacion, la cual ha permitido
medir las propiedades nanomecénicas del ligante asfaltico. El ensayo de nanoindentacion, consta de un
indentador que penetra la muestra de asfalto y mediante la curva fuerza distancia se obtiene la fuerza
méxima aplicada (nN). En el escaneo del CM se obtiene la imagen topografica de la muestra y la
profundidad de indentacion. Estas imagenes son guardadas y evaluadas usando el software WITec Project.

Utilizando este software y aplicando el método de Oliver y Pharr es posible determinar el modulo de

elasticidad del asfalto.

Tal como se menciono en la seccion anterior, se obtiene un promedio de las mediciones de la curva fuerza
distancia antes y después de indentar las muestras de asfalto. Para este calculo se determina el valor
maximo de pendiente de cada curva de carga como de descarga realizando un promedio de ambas, cuyo
valor se representa por Y. El promedio de la pendiente en la Figura 15 es de 0,0078 v/nm, este varia de +

0,0009 v/nm con respecto a la condicion y tipo de asfalto.

Curva tipica de voltaje vs desplazamiento

3.00

2.00
- y=-0.0086x+67.129 —_—
Z 100 Carga
5 ——Descarga
s 0.00
T y=-0.007+54.559 \_,
O -100

2.00

-3.00

7,500.00 7,700.00 7,900.00 8,100.00 8,300.00
Desplazamiento (nm)

Figura 15. Pendiente obtenida de la curva de carga y descarga sobre la muestra de asfalto.

Informe LM-PI-UMP-059-R4 Fecha de emision: Diciembre 2018 Pagina 35 de 93

Laboratorio Nacional de Materiales y Modelos Estructurales - Universidad de Costa Rica
Apartado Postal: 11501-2060, San José, Costa Rica Tel: (506) 2511-2500, Fax: (506) 2511-4440



NIVERSIDAD DE A LABORATORIO NACIONAL

Osm RICA GEMALER ATES Y MODELOS LS RLCTURALLS

-
]
=
5]
2
3I
o
c
[x]
a

Con este valor se determina la fuerza aplicada por la punta del AFM a la muestra. Para esto se requiere de
la transformacion de sefiales de voltaje a fuerza, lo cual permite establecer la relacion entre el ensayo de

nanoindentacion y el modo de contacto del microscopio de fuerza atomica (ver ecuacion 2.1):

Donde
K.: Constante de fuerza de la punta del AFM
V,: Voltaje obtenido en la curva fuerza distancia (Ver Figura 14)

F: Fuerza aplicada de la punta a la muestra
A partir de la curva generada por el AFM y aplicando la ecuacion 2.1, se obtiene la Tabla 1 la cual presenta
un ejemplo de datos para determinar la fuerza maxima aplicada en cada medicion, partiendo de la curva

antes y después de indentar, el promedio de la pendiente de cada curva, la constante de la punta.

Tabla 1. Resultado de la fuerza maxima obtenida para cada curva.

Curva Fuerza Distancia > (vol/nm) Kc (N/m) Fuerza Max (nN)
Antes de indentar 0,0063 58,0708
Después de indentar a 0 0,0062 54,7440
Después de indentar a -5 0,0061 0.2 71,9793
Después de indentar a -10 0,0076 48,2444
Promedio 58,2596

En la Figura 16 se muestra la fuerza maxima obtenida luego de realizar la transformacion de sefiales de
voltaje a fuerza. Cabe destacar que esta solo corresponde a la curva antes de la indentacion, por lo cual el

promedio de todas las curvas sera la fuerza aplicada durante la indentacion.
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Figura 16. Curva fuerza distancia obtenida antes de indentar la muestra de asfalto.

Para evaluar los parametros mecénicos del modulo de elasticidad se tomd en cuenta la profundidad de la
huella y los valores de carga maxima de cada indentacion, esto debido a que el método de Oliver y Pharr se
basa en la curva tipica de carga versus desplazamiento para obtencion de los datos, y no en la profundidad

de la huella indentada.

Para la obtencion de la nanohuella de indentacion se utilizé el software WITec Project y con la herramienta
de seccion transversal del mismo se determina la profundidad de indentacidn, tal como se muestra en la
Figura 17. Esta es almacenada como un archivo de texto para posteriormente ser evaluada y analizada
mediante el software Microsoft Excel. Este procedimiento se realizo para las dos fuentes de asfalto y sus
respectivos acondicionamientos. De los cuales se obtuvieron variaciones significativas en las nanohuellas

del asfalto original y el envejecido por ciclos.
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Figura 17. Calculo mediante el software WITec Project para determinar la profundidad en la huella de

indentacion.

En la Figura 18a se muestra el detalle de una nanohuella de indentacion sobre la superficie de asfalto y en

la Figura 18 b. se detalla el resultado de la profundidad de indentacion, siendo para este ejemplo de 390,6

nm.
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Figura 18. Nano indentacién sobre asfalto a) imagen AFM de la nanohuellla b) perfil topografico de la
huella (h = 390.6 nm).

Siguiendo con los parametros para determinar el modulo de elasticidad del ligante asfaltico, se requiere
calcular el area proyectada de la huella de indentacion. Misma que se puede obtener usando el AFM, dado
que este permite suministrar caracteristicas interesantes como la imagen correcta de la indentacion y la
profundidad de la misma después de la aplicacion de la carga. Ademas, es posible estudiar la morfologia

exacta de la impresion de la indentacion con alta resolucion a nanoscala.

Las pruebas de nanoindentacion se hicieron con puntas piramidales de tres caras (tipo Berkovich), debido a
que permiten determinar el area de contacto entre la punta del AFM y la superficie del ligante asfaltico en
el punto de indentacion. Para el indentador tipo Berkovich la funciéon de area de contacto que relaciona el

area de la seccion transversal del indentador con la altura de contacto, esta dada por la siguiente ecuacion:

Donde:
Ac= area de contacto
hp= profundidad plastica de penetracion

6= angulo del medio cono de la punta utilizada (30° seglin indicaciones del fabricante)

Informe LM-PI-UMP-059-R4 Fecha de emision: Diciembre 2018 | Pagina 39 de 93

Laboratorio Nacional de Materiales y Modelos Estructurales - Universidad de Costa Rica
Apartado Postal: 11501-2060, San Jos¢, Costa Rica Tel: (506) 2511-2500, Fax: (506) 2511-4440



NIVERSIDAD DE A LABORATORIO NACIONAL

Osm RICA GEMALER ATES Y MODELOS LS RLCTURALLS

-
]
=
5]
2
3I
o
c
[x]
a

Ademas, la determinacion de la presion media de contacto del material bajo carga o dureza (H) puede ser

obtenida usando la siguiente ecuacion:

Donde:
P= carga o fuerza aplicada en nano Newtons

Ac= area de contacto

Una vez determinado el area de contacto y la dureza o rigidez de cada indentacion es posible determinar el

modulo de elasticidad del ligante asfaltico, para el cual se cuenta con la ecuacion 2.4.

Donde

E; y Ey= modulo elastico de la muestra y del indentador respectivamente
v, y va: relacion de Poisson de la muestra y el indentador respectivamente

E.: modulo reducido

El moédulo reducido o de elasticidad tiene en cuenta las deformaciones elasticas sufridas por el indentador y
el material. En la Tabla 2 se muestran algunos valores de razon de poisson, dureza y modulo de elasticidad

del asfalto utilizados en ensayos de indentacion.
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Tabla 2. Propiedades mecénicas del asfalto y el indentador segun literatura.

Indentador Indentador
Referencia
Berkovich Modulo | Razoén de Poisson
Si02 76 Gpa 0,17 Roa, J et al., (2010).
Si 170 Gpa 0,2 Grover, Allen et al., (2013)
Diamante 1,141 Gpa 0,07 Rafiqul, A et al., (2010).
Razon de
Muestra Moédulo Referencia
Poisson
Asfalto modificado 0,76 MPa
con polimeros, PG
70-22 y PG-76-28 | 5,22 MPa 0,4 Tarefder et al., (2010).
Dureza, PG 70-22 y| 0,17 MPa
PG-76-28 0,47 MPa
Asfalto Virgen 2,10 MPa
Nazzal et al., (2014),
Asfalto Compuesto | 9,269 MPa 0,5
Dourado et al., (2011)
Asfalto RAP 27,927 MPa

2.1.2 Ensayos reologicos realizados con el DSR

Las muestras fueron evaluadas en el Reémetro de Corte Dinamico TA INSTRUMENTS AR-G2 (ver
Figura 19), este permite medir propiedades a temperaturas que simulan las temperaturas altas y medias del
pavimento, ademas de simular las tasas de carga tipicas de trafico (Cuadro, C. & Osorio, E, 2012), para esta
investigacion se realizé el ensayo de curva maestra, el cual requirié de una rampa de frecuencia de 0,1; 0,5;
1; 1,5; 5; 10 y 25 rad/s para geometria de torsion, a temperatura de -4, 10, 21, 38, 54 y 64°C para la
superposicion tiempo-temperatura, lo anterior se hizo para los dos tipos de asfaltos utilizados en sus estados
original, RTFO y RTFO+PAV [, Il y III ciclo de envejecimiento. La geometria utilizada fue de 8 mm de

diametro para todos los estados del asfalto debido a las rampas de barridos de frecuencia y temperatura.
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Figura 19. DSR TA Instruments-AR-G2 propiedad del LanammeUCR.

La geometria de los platos paralelos se rota de forma sinusoidal uno con respecto al otro, el ligante asfaltico
intercalado entre los platos, es sujeto a esfuerzos y a deformacion alternados. Por tanto, la razon entre el
esfuerzo y la deformacion es llamada Modulo Complejo de Corte G*(T)) y se calcula mediante la siguiente

ecuacion:

Dénde:
G*(7) = Moédulo complejo dinamico de corte a frecuencia [, Pa,
T (1) = Magnitud absoluta de la respuesta dinamica al esfuerzo de corte, Pa,

v([0) = Magnitud absoluta de la deformacion dinamica de corte aplicada, Pa.

Las variables utilizadas en la ecuacion 2.5, como el modulo complejo dinamico es medido y reportado en
términos de la respuesta al corte y el angulo de fase indica el desfase en la respuesta al esfuerzo comparada
con la tension aplicada. Asi, el angulo de fase es un parametro importante para describir las propiedades
viscoelasticas de un material como un ligante asfaltico (Cuadro, C. & Osorio, E, 2012). En las Tablas 6 y 7

se muestras los resultados de las curvas maestras.
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Tabla 3. Ensayo del DSR al asfalto PG64-22-S, en sus diferentes estados.

Original RT PAVI PAV II PAV III

Modulo Angulo de Modulo Angulo de Modulo Angulo de Moédulo Angulo de Modulo Angulo de
complejo fase complejo fase complejo fase complejo fase complejo fase

Pa ° Pa ° Pa ° Pa ° Pa °
2.44E+07 45.1812 2.34E+07 44.7106 7.83E+07 32.8696 3.22E+07 35.093 3.59E+07 38.6432
5.16E+07 37.0552 4.775E+07 36.9059 2.03E+07 56.8543 5.71E+07 32.1494 6.37E+07 33.4523
6.64E+07 34.8406 6.03E+07 35.0395 6.88E+07 29.1321 7.26E+07 28.3625 8.78E+07 24.835
7.56E+07 32.6393 7.15E+07 34.8219 8.08E+07 28.563 8.04E+07 26.9496 9.98E+07 24451
7.83E+07 44.2844 8.40E+07 42.3754 8.21E+07 40.2629 8.33E+07 40.0919 6.06E+07 44.3693
1.32E+08 25.7601 1.21E+08 28.594 1.43E+08 23.3493 1.30E+08 23.3566 1.64E+08 20.6797
9.21E+07 45.4752 1.06E+08 45.2296 8.36E+07 4491 1.08E+08 42.7938 5.65E+07 50.5452
2.02E+06 60.6384 2426560 56.7072 5099830 47.6335 6799450 442816 1.38E+07 34.9623
5.53E+06 53.5721 6008750 50.7747 1.05E+07 42.5366 1.42E+07 37.7044 2.39E+07 31.8042
8.16E+06 50.6957 8708560 48.1456 1.47E+07 40.51 1.93E+07 35.7777 3.10E+07 30.7195
1.03E+07 48.8642 1.14E+07 47.3959 1.73E+07 38.4591 2.27E+07 33.9056 3.59E+07 29.6155
1.89E+07 44.5376 1.95E+07 42.9307 2.75E+07 36.1141 3.46E+07 30.0513 5.32E+07 27.5458
2.63E+07 41.7567 2.71E+07 40.442 3.75E+07 34.1536 4.45E+07 30.4263 6.46E+07 26.3691
3.88E+07 38.6743 3.90E+07 37.4789 5.00E+07 32.1874 5.72E+07 28.949 8.34E+07 25.1029
1.79E+05 71.9339 304136 66.145 864287 57.7301 1679820 50.1238 3044220 43.8077
6.28E+05 65.9735 871778 61.3237 2185060 52.4615 3624350 46.1739 6186110 40.4552
1.04E+06 64.0996 1420840 59.7611 3243330 50.5654 5059760 44.2788 8605820 38.7732
1.40E+06 62.5502 1903690 58.9975 4059490 48.896 6290150 43.599 9892600 37.7654
3.13E+06 58.4516 3893780 54.6672 7381920 45.7329 1.03E+07 40.2852 1.54E+07 35.2504
4.88E+06 55.6748 5961870 52.002 1.06E+07 43.6284 1.41E+07 38.4696 2.06E+07 33.8367
8.33E+06 52.1359 9549250 49.0114 1.58E+07 41.1679 2.00E+07 36.5386 2.81E+07 32.2632
5.57E+03 82.5321 9064.16 77.5739 32456.1 71.8485 73842.6 65.9309 197136 57.2179
2.37E+04 77.2257 37387.1 76.0431 108608 66.9083 223698 60.0609 512164 53.3371
4.48E+04 77.2009 65136.1 73.5169 188421 65.4301 366737 58.6012 789563 52.1471
6.31E+04 76.0444 895554 72.0836 250211 63.9157 484662 57.8999 986027 50.8207
1.72E+05 73.1366 235416 69.2891 565031 61.0573 985808 54.4561 1853640 47.9867
3.02E+05 70.9515 398310 66.9459 924147 59.0465 1526450 52.4507 2741680 46.2823
6.20E+05 68.1234 791580 63.5166 1632730 55.9776 2517920 49.6954 4232110 44.0663
2.73E+02 88.3171 492.637 79.2076 1657.69 83.3247 449477 77.7729 14966.6 70.2757
1.33E+03 85.8632 2283.77 82.2715 7308.46 78.3364 17615.6 71.2451 48006.5 65.037
2.62E+03 84.5947 437323 81.6075 13276.8 76.5085 30779.6 69.8612 82462 63.2833
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3.80E+03 82.9082 6330.97 80.4863 19061.3 76.0205 42112.5 68.5907 108745 61.7868
1.18E+04 79.8045 18743.9 77.7791 49592.6 71.5107 103027 65.0044 236043 58.5218
2.23E+04 78.645 34308 76.3775 87412.8 69.3917 169956 62.4702 378095 56.4613
5.07E+04 76.2684 73884.7 72.9363 176425 66.766 321766 60.24 656201 53.9645
6.70E+01 89.8896 113.001 56.0648 300.152 87.5633 812.611 81.5407 2855.24 78.8081
3.25E+02 88.9369 477.292 80.0131 1438.76 83.9577 3581.92 77.9106 11552.9 72.962
6.58E+02 87.5931 935.594 81.9943 2736.32 81.9806 6537.7 76.179 19682.5 70.1421
9.79E+02 86.9725 1381.94 81.999 4006.83 81.1011 9242.61 74.9391 26488.1 67.7405
3.17E+03 84.9284 4373.51 78.885 11726.9 76.355 244978 70.1279 62885.8 64.3182
6.08E+03 85.9595 8461.17 76.3106 213459 74.3923 424415 68.1502 105871 62.0056
1.41E+04 90.6436 20207.8 63.5882 459717.1 67.6629 85972.9 64.1435 196159 59.531
Fuente: Laboratorio de Ligantes Asfalticos LanammeUCR, 2017.
Tabla 4. Ensayo del DSR al asfalto PG64-25-H, en sus diferentes estados.
Original RT PAV 1 PAV II PAV III
Moédulo Angulo de Moédulo Angulo de Médulo Angulo de Moédulo Angulo de Moédulo Angulo de
complejo fase complejo fase complejo fase complejo fase complejo fase
Pa ° Pa ° Pa ° Pa ° Pa °
1.47E+07 47.6696 1.54E+07 46.9361 2.36E+07 40.4673 2.92E+07 36.3591 | 3.42E+07 36.5518
3.17E+07 40.7728 3.27E+07 39.2294 |  4.59E+07 35.0243 5.46E+07 38.5899 | 6.04E+07 33.1863
4.00E+07 37.979 4.28E+07 37.2128 5.53E+07 33.6526 6.69E+07 32.545 | 8.34E+07 25.6109
4.96E+07 35.8375 5.00E+07 35.7534 6.26E+07 32.9092 7.64E+07 32.8127 | 9.29E+07 25.5362
7.51E+07 32.0623 6.12E+07 41.0509 5.41E+07 41.9045 4.01E+07 51.4988 | 5.58E+07 41.1419
9.31E+07 29.8259 8.94E+07 34.9758 1.19E+08 26.1598 1.22E+08 23.8873 | 1.60E+08 21.4925
1.20E+08 30.1808 6.19E+07 433764 | 4.99E+07 50.8735 5.82E+07 45.4804 | 4.94E+07 49.8116
1148170 64.3898 1322540 60.4053 3862150 49.601 5714610 43.5467 | 9478060 37.5619
3520830 57.0768 3866180 53.7295 8716530 44.3562 1.22E+07 39.151| L.77E+07 34.4006
5133590 54.0334 5543480 51.1009 1.11E+07 42.134 1.58E+07 37.3758 | 2.25E+07 32.8285
6750420 53.303 7068930 49.3704 1.38E+07 40.7112 1.87E+07 36.1894 | 2.63E+07 31.9098
1.26E+07 47.7414 1.35E+07 45.6771 2.30E+07 37.5514 2.90E+07 33.8321 | 4.04E+07 30.1858
1.80E+07 44.9855 1.87E+07 432674 3.01E+07 35.7667 3.75E+07 32.1937 | 4.96E+07 28.5434
2.72E+07 41.7285 2.86E+07 40.3046 4.23E+07 33.5316 5.03E+07 30.2591 | 6.46E+07 27.1673
144237 72.6057 181747 68.4509 511536 60.7469 1178300 52.7911| 2131380 46.7259
503112 67.6872 626367 63.1224 1598780 54.6347 3014800 47.7889 | 4459640 42.1313
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805322 65.0899 983631 61.0558 2277170 52.0559 4036990 45.6686 | 6393390 40.6157
1103370 64.3849 1320640 59.6232 2940760 50.5518 4778170 44.0426 | 7677270 39.412
2406370 59.6952 2998460 55.9424 5725210 47.4756 8311850 42.1352 | 1.26E+07 37.0457
3820330 57.1061 4629700 53.485 8049130 45.2729 1.14E+07 40.1673 | 1.65E+07 35.6209
6553800 53.6474 7911610 50.3669 1.25E+07 42.8916 1.66E+07 38.2147| 2.30E+07 34.1764
3877.74 83.277 5631.3 79.7117 24827.6 73.3904 52643.4 65.8549 145651 58.4763
16643 77.9486 232535 74.7023 91388.1 67.1251 167217 62.2731 370513 54.7663
31310.3 77.8453 42043 73.8548 149513 65.0781 263559 59.9248 592198 53.4167
444537 76.8009 59517.5 73.8288 203011 63.9211 344198 58.6716 745889 52.058
121319 73.6654 158995 69.9178 471931 61.0734 729075 55.9983 1464760 49.4693
214046 71.8478 268580 67.5382 748562 59.0735 1135630 54.084| 2153700 47.8091
443159 69.519 543080 64.8701 1358220 55.8678 1926150 51.1985| 3455450 45.6594
227.693 88.2674 342.328 87.2172 1594.79 82.9248 3451.2 78.6795 10829.8 71.8782
1098.82 86.2627 1618.18 83.8618 6923.85 78.3971 13817.8 72.6574 36744.6 66.5783
2144.72 84.6411 3084.4 81.9789 12406.5 75.955 24177.1 70.9839 62176.6 64.3926
3135.78 83.569 4555.76 81.3727 16988.1 73.7288 32436.7 69.1496 81988.9 62.922
9687.94 80.0119 13545.4 76.1235 45020.1 70.7837 79117.8 65.735 181590 59.6954
18287.6 78.6066 25283.3 74.7473 78748 68.6421 134113 63.2887 291022 57.6982
41127.2 73.3387 553423 72.1948 158081 65.8741 255390 61.1748 514673 55.7931
51.8015 93.3165 73.9559 85.9099 316.171 85.0117 686.83 84.0046 2101.86 79.946
250.503 88.3865 368.039 86.6031 1446.16 83.2053 3063.47 79.6659 8644.6 74.0959
491.715 87.6171 717.332 85.0825 2775.84 81.3727 5637.5 77473 14997.2 71.4023
737.136 86.6187 1079 83.8853 4002.92 79.8402 7955.64 75.8182 20488.7 69.4356
2423.84 83.5464 3523.38 78.2455 11719.3 75.3163 21504.8 71.3533 49382 65.6081
4589.22 81.4001 6909.93 77.5306 21146.8 73.2239 37480.2 69.8631 82963.4 63.7609
10949.8 77.3062 15518.2 68.5647 45069.8 67.6455 74521.2 67.5209 155138 61.8285

Fuente: Laboratorio de Ligantes Asfalticos LanammeUCR, 2017
3 Resultados

Los resultados obtenidos de la fase experimental se centran principalmente en las propiedades nano y micro
mecanicas del ligante asfaltico, con ellos se busca comprender el comportamiento estructural y mecanico
que presenta el material bajo diferentes estados de acondicionamiento. Inicialmente se muestra los
resultados del ensayo en el AFM usando el modo de fuerza pulsada lo cual corresponde a las principales

propiedades micromecéanicas del asfalto, seguidamente se tienen lo obtenido en la técnica de
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nanoindentacién del AFM en el modo de contacto del AFM y finalmente se muestran los resultados del

ensayo en el DSR bajos el modo de cortante.

3.1 Resultados del ensayo PFM del AFM
A partir de este ensayo se obtuvo el comportamiento micromecanico del asfalto en su estado original y
envejecido a corto y largo plazo tal como se muestra en la Figura 4. 1 y 4.2, las cuales permiten demostrar
el aumento significativo en las propiedades de rigidez y adhesion conforme los diferentes

acondicionamientos a los que se someti cada fuente de asfalto.

Asfalto PG64-22-H
20,000 -
15 789
13,729
1 .
>0 1405 11881 12,025 11,530
9,808
10,000 - 7,604
4,940 5,012
5,000 - T
0,000 -
Original RTFO I Ciclo PAV 1I Ciclo PAV  1III Ciclo
B Adhesion (n{iﬁv
Figura 20. Respuesta micromecanica del asfalto PG64-22-S.
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Asfalto PG64-25-H 24,70 1
25,000 - Il
20,000 -
15,597
14,363 10.256 14,847 ’
1 4 > 12,575
5,000 11,328 12,249 I
10,000 - I
5,000 3,269 3,880
0,000 -
Original RTFO I Ciclo PAV 1I Ciclo PAV III Ciclo PAV
B Adhesion (nN)

Figura 21. Respuesta micromecanica del asfalto PG64-25-H.

En la Figura 22 y 23 se muestran los cambios morfologicos que presenta la microestructura del asfalto

PG64-22-S y PG64-25-H debido al proceso de envejecimiento en laboratorio.
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Figura 22. Respuesta microestructural del asfalto PG64-2S-S (15x15 pm): a la izquierda se muestra la
adhesion y a la derecha la rigidez a) original, b) envejecido en RTFO, c) envejecido en PAV I ciclo, d)

envejecido en PAV Il ciclo y e) envejecido en PAV 11 ciclo.
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Figura 23. Respuesta microestructural del asfalto PG64-25-H (15x15 um): a la izquierda se muestra la
adhesion y a la derecha la rigidez a) original, b) envejecido en RTFO, c) envejecido en PAV I ciclo, d)

envejecido en PAV Il ciclo y e) envejecido en PAV 11 ciclo.
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3.2 Resultados del ensayo de nanoindentacion en el CM del AFM

Para cada condicion y tipo de asfalto se presenta en la Tabla 5 un resumen de los resultados del ensayo de

nanoindentacion.

Tabla 5. Resumen de los resultados del ensayo de nanoindentacion en el CM del AFM.

] Area de
Fmix promedio Angulo Dureza Moédulo reducido Moédulo
Profundidad de contacto
(nN) medio 0 (uN/pm?2) (uN/pm2) reducido (MPa)
Indentaciéon (nm) (um2)
99.645 579.673 30 0.582 0.171 0.204 0.204
151.972 1275.740 30 2.819 0.054 0.064 0.064
Original

137.477 728.563 30 0919 0.150 0.178 0.178

PG64-22-S
130.435 617.427 30 0.660 0.198 0.235 0.235
145.211 985.765 30 1.683 0.086 0.103 0.103
68.782 796.179 30 1.098 0.063 0.075 0.075
71.216 531.018 30 0.488 0.146 0.174 0.174

RTFO

73.361 522.115 30 0.472 0.155 0.185 0.185

PG64-22-S
72.263 307.010 30 0.163 0.443 0.527 0.527
72.782 268.406 30 0.125 0.583 0.694 0.694
100.654 399.640 30 0.277 0.364 0.433 0.433
81.433 838.846 30 1.219 0.067 0.080 0.080

PAV PG64-
295 86.473 388.555 30 0.261 0.331 0.394 0.394
84.771 744.271 30 0.959 0.088 0.105 0.105
104.538 262.404 30 0.119 0.877 1.043 1.043
97.452 364.852 30 0.231 0.423 0.503 0.503
68.469 440.605 30 0.336 0.204 0.242 0.242

PAV I

69.127 256.035 30 0.114 0.609 0.725 0.725

PG64-22-S
70.430 221.188 30 0.085 0.831 0.989 0.989
73.968 242.606 30 0.102 0.726 0.864 0.864
64.738 207.680 30 0.075 0.867 1.032 1.032
PAV III 113.312 324.876 30 0.183 0.620 0.738 0.738
PG64-22-S 78.643 227.706 30 0.090 0.876 1.042 1.042
114.360 261.619 30 0.119 0.965 1.148 1.148
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68.549 291.314 30 0.147 0.466 0.555 0.555
76.386 486.856 30 0.411 0.186 0.222 0.222
79.943 931.042 30 1.501 0.053 0.063 0.063
Original

79.452 430.290 30 0.321 0.248 0.295 0.295

PG64-25-H
79.507 390.563 30 0.264 0.301 0.358 0.358
77.709 397.327 30 0.273 0.284 0.338 0.338
116.586 790.868 30 1.083 0.108 0.128 0.128
125.717 407.236 30 0.287 0.438 0.521 0.521

RTFO

132.681 384.521 30 0.256 0.518 0.617 0.617

PG64-25-H
77.365 519.413 30 0.467 0.166 0.197 0.197
78.723 209.291 30 0.076 1.038 1.235 1.235
126.688 508.458 30 0.448 0.283 0.337 0.337
131.196 594.228 30 0.612 0.215 0.255 0.255

PAV PG64-
5 H 125.852 356.280 30 0.220 0.572 0.681 0.681
127.001 519.571 30 0.468 0.272 0.323 0.323
81.411 411.753 30 0.294 0.277 0.330 0.330
74.524 541.158 30 0.507 0.147 0.175 0.175
79.495 308.037 30 0.164 0.484 0.576 0.576

PAV II

93.163 309.748 30 0.166 0.561 0.667 0.667

PG64-25-H
87.114 586.177 30 0.595 0.146 0.174 0.174
80.485 334.046 30 0.193 0416 0.496 0.496
79.753 258.738 30 0.116 0.688 0.819 0.819
68.091 244.458 30 0.104 0.658 0.783 0.783

PAV III

- 70.088 259.894 30 0.117 0.599 0.713 0.713

PG64-25-H
76.445 272.105 30 0.128 0.596 0.710 0.710
67.930 248.607 30 0.107 0.635 0.755 0.755

El ensayo de nanoindentacion por AFM muestra un aumento significativo de moédulo de elasticidad

conforme el envejecimiento del asfalto, tal como se observa en la Figura 24 y 25.
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Asfalto PG64-22-S
0,70 - 0,56
0,60 1 0,43 {
0,50 -
0,28
0,40 - 0,30 {
0,30 - I
0,10

0,20 -
0,10 - I
0,00 ] : : ] ,

Original RTFO PAV I PAVII PAV III

Mobdulo (Mpa)

Figura 24. Respuesta del modulo de elasticidad para el asfalto PG64-22-S.

Asfalto PG64-25-H
1,20 1
0,86 0,87
1,00 -
0,80 -
0,60 037 043
0,22
0,40 -
0,00 u T . ]
Original RTFO PAV 1 PAVII PAV III
B Modulo (Mpa)

Figura 25. Respuesta del modulo de elasticidad para el asfalto PG64-25-H.

En la Figura 26 se evidencia la nanohuella dejada por seis indentaciones que se realizo sobre la misma
muestra de asfalto variando la posicion de la punta del AFM después de cada indentacion, esto fue posible

debido al efecto de baja temperatura en el que se realizé el ensayo.
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Figura 26. a) Perfil topografico de seis indentaciones realizadas en el CM del AFM (50 um x 50 pm) y b)

perfil en 3D de las indentaciones (cada ensayo de indentacién es 15 pm x 15 pm).
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3.3 Resultados de curvas maestras
Se generaron las curvas maestras del moédulo complejo a partir del principio de superposicion tiempo-
temperatura. Ademas, se utilizaron las ecuaciones generales de las curvas maestras como son: Sigmoidal,
CA, CAM y CAS; asi como el desplazamiento horizontal de cada uno de los grupos de datos
correspondientes a una temperatura de referencia, tal como lo exige los factores de ajuste de Arrhenius y

WLF.

Las curvas maestras fueron realizadas para cada muestra de asfalto y sus diferentes acondicionamientos. En
las siguientes figuras se presentan el conjunto de las curvas maestra obtenidas por las diferentes ecuaciones
y factores de ajuste. Para esto se utiliz6 el Solver del programa Microsoft® Excel 2010 y se ajust6 la curva

maestra para cada uno de los datos después de un determinado ntimero de iteraciones.

Curva Maestra (Sigmoidal Arrhenius)

10000,000
E 1000,000
g 2
= 100,000
g
o 10,000
2
~§ 1,000
i
=
= 0,100
-
3 0,010
z 5

0,001

1,00E-08 1,00E-05 1,00E-02 1,00E+01 1,00E+04 1,00E+07
Original = = RT
Frecuencia reducida, (rad/s) PAV ceecee PAVII
=== PAVIII

Figura 27. Comparacion de curvas maestras de modulo dinamico Sigmoidal-Arrhenius para la muestra

PG64-22-S.

Informe LM-PI-UMP-059-R4 Fecha de emision: Diciembre 2018 Pagina 54 de 93

Laboratorio Nacional de Materiales y Modelos Estructurales - Universidad de Costa Rica
Apartado Postal: 11501-2060, San José, Costa Rica Tel: (506) 2511-2500, Fax: (506) 2511-4440



UNIVERSIDAD DE A LABORATORIO NACIONAL

‘ Osm RICA GEMALER ATES Y MODELOS LS RLCTURALLS

-
]
=
5]
2
3I
o
c
[x]
a

Curva Maestra (Sigmoidal WLF)

- 1000,000
[
A |
=3 =88 100,000
]
2 10,000
8
' 1,000
<
i
5 0,100
(=]
=
2 0,010
=

0,001

1,00E-08 1,00E-05 1,00E-02 1,00E+01 1,00E+04  1,00E+07

Original = = Epred

Frecuencia reducida, (rad/s) PAV ~ eeeees PAV II
=== PAVII

Figura 28. Comparacion de curvas maestras de modulo dinamico Sigmoidal WLF para la muestra PG64-

22-S.

Curva Maestra (CA Ahrrenius)
1.000,000
=
- 100,000
g
_§ 10,000
£
:g 1,000
)
= 0,100
=
32
= 0,010
0,001
1,00E-08 1,00E-05 1,00E-02 1,00E+01 1,00E+04, 1,00E+07
= Qriginal = = RT
Frecuencia (rad/s) PAVI ceceee PAV I
=== PAVIII
Informe LM-PI-UMP-059-R4 Fecha de emision: Diciembre 2018 Pagina 55 de 93

Laboratorio Nacional de Materiales y Modelos Estructurales - Universidad de Costa Rica
Apartado Postal: 11501-2060, San Jos¢, Costa Rica Tel: (506) 2511-2500, Fax: (506) 2511-4440



UNIVERSIDAD DE A LABORATORIO NACIONAL

‘ Osm RICA GEMALER ATES Y MODELOS LS RLCTURALLS

-
]
=
5]
2
3I
o
c
[x]
a

Figura 29. Comparacion de curvas maestras de modulo dindmico CA Arrhenius para la muestra PG64-22-

S.
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Figura 30. Comparacion de curvas maestras de modulo dinamico CA WLF para la muestra PG64-22-S.
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Curva Maestra (CAM Ahrrenius)
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Figura 31. Comparacion de curvas maestras de modulo dinamico CAM Arrhenius para la muestra PG64-

22-S.
Curva Maestra (CAM WLF)
1.000,000
£
% 100,000
2 10,000
£
=
a 1,000
=
< 0,100
Qo
=
0,010
0,001
1,00E-08 1,00E-05 1,00E-02 1,00E+01 1,00E+04 1,00E+07
= (Qriginal = = RT
Frecuencia (rad/s) PAVI  eeeeee PAV II
=== PAVII

Figura 32. Comparacion de curvas maestras de modulo dinamico CAM WLF para la muestra PG64-22-S.
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Curva Maestra (CAS Ahrrenius)
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Figura 33. Comparacion de curvas maestras de modulo dinamico CAS Arrhenius para la muestra PG64-

22-S.
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Figura 34. Comparacion de curvas maestras de modulo dinamico CAS WLF para la muestra PG64-22-S.
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Tabla 6. Resumen del R” y el porcentaje de error para cada ecuacién y factor de ajuste del asfalto PG64-

22-S.
Christensen Anderson | Christensen Anderson | Christensen Anderson
Ecuaciones y factores de Sigmoidal (CA) Marastcanu (CAM) (CAS)
ajuste utilizados
R2 Error (%) R2 Error (%) R2 Error (%) R2 Error (%)
Original
William Landel Ferry 0.996 0.070 0.997 0.054 0.986 0.125 0.998 0.051
Arrhenius 0.973 0.174 0.971 0.180 0.953 0.230 0.973 0.174
RTFO
William Landel Ferry 0.995 0.077 0.998 0.043 0.984 0.134 0.995 0.078
Arrhenius 0.982 0.142 0.983 0.137 0.971 0.181 0.983 0.139
RTFO+PAV I Ciclo
William Landel Ferry 0.977 0.162 0.978 0.156 0.972 0.178 0.970 0.183
Arrhenius 0.969 0.187 0.969 0.188 0.957 0.220 0.970 0.184
RTFO+PAYV II Ciclo
William Landel Ferry 0.988 0.115 0.996 0.067 0.982 0.143 0.994 0.080
Arrhenius 0.992 0.094 0.992 0.095 0.989 0.110 0.946 0.246
RTFO+PAYV III Ciclo
William Landel Ferry 0.972 0.177 0.974 0.171 0.972 0.178 0.966 0.195
Arrhenius 0.971 0.179 0.962 0.207 0.967 0.192 0.883 0.362
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Curva Maestra (Sigmoidal Ahrrenius)
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Figura 35. Comparacion de curvas maestras de modulo dinamico Sigmoidal Ahrrenius para la muestra

PG64-25-H.

Curva Maestra (Sigmoidal WLF)

1.000,000
;«? 100,000
% 10,000
S
‘g 1,000
2
A 0,100
(=]
= 0,010
3
= 0,001

0,000
1,00E-08 1,00E-05 1,00E-02 1,00E+01 1,00E+04 . 1,00E+07

. == Original = == RT
Frecuencia (rad/s) PAV I  ceeeee PAV II
=== PAV III

Figura 36. Comparacion de curvas maestras de modulo dinamico Sigmoidal WLF para la muestra PG64-

25-H.
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Curva Maestra (CA Ahrrenius)
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Moédulo Dinamico (MPa)

Figura 37. Comparacion de curvas maestras de modulo dinamico CA Ahrrenius para la muestra PG64-25-

H.
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Figura 38. Comparacion de curvas maestras de modulo dinamico CA WLF para la muestra PG64-25-H.
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Curva Maestra (CAM Ahrrenius)
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Figura 39. Comparacion de curvas maestras de modulo dindmico CAM Ahrrenius para la muestra PG64-

25-H.
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Figura 40. Comparacion de curvas maestras de modulo dinamico CAM WLF para la muestra PG64-25-H.
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Curva Maestra (CAS Ahrrenius)
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Figura 41. Comparacion de curvas maestras de modulo dinamico CAS Ahrrenius para la muestra PG64-

25-H.
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Figura 42. Comparacion de curvas maestras de modulo dindmico CAS WLF para la muestra PG64-25-H.
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Tabla 7. Resumen del R” y el porcentaje de error para cada ecuacién y factor de ajuste del asfalto PG64-

25-H.
Ecuaciones y factores Sigmoidal Christensen Christensen Anderson Christensen
de ajuste utilizados Anderson (CA) Marasteanu (CAM) Anderson (CAS)
R2 Error (%) R2 Error (%) R2 Error (%) R2 Error (%)
Original
William Landel Ferry 0.993 0.089 0.998 0.051 0.980 0.149 0.998 0.048
Arrhenius 0.976 0.165 0.977 0.161 0.977 0.161 0.977 0.161
RTFO
William Landel Ferry 0.992 0.097 0.996 0.068 0.985 0.131 0.997 0.062
Arrhenius 0.970 0.184 0.971 0.179 0.971 0.180 0.971 0.181
RTFO+PAV I Ciclo

William Landel Ferry 0.988 0.118 0.992 0.093 0.992 0.093 0.992 0.094

Arrhenius 0.975 0.169 0.976 0.165 0.976 0.164 0.976 0.165
RTFO+PAV II Ciclo

William Landel Ferry 0.985 0.129 0.987 0.122 0.987 0.122 0.977 0.159

Arrhenius 0.975 0.168 0.974 0.171 0.978 0.158 0.976 0.166
RTFO+PAYV III Ciclo

William Landel Ferry 0.978 0.158 0.975 0.168 0.978 0.159 0.979 0.155

Arrhenius 0.972 0.176 0.971 0.181 0.975 0.167 0.973 0.175

3.4 Analisis de FTIR

Los resultados obtenidos, analizados y discutidos se encuentran disponibles y documentado en el informe

LM-PI-UMP-059-R2.

3.5 Ensayos convencionales

La caracterizacion por grado de viscosidad y otros ensayos relacionados al grado de desempefio, se

encuentran detallado en el informe LM-PI-UMP-059-R1.
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3.6 Clasificacion basica por grado de viscosidad.

Uno de los principales parametros de control de calidad para clasificacion del asfalto en Costa Rica es la
metodologia por grado de viscosidad, regido por el reglamento técnico vigente RTCA 75.01.22:047 para
asfaltos y sus derivados, por tanto, que la informacién de viscosidad es la prueba mas importante para

verificar que sea el asfalto utilizado en Costa Rica y clasificado como AC-30.

3.7 Reologia (Clasificacion por grado de desempeiio)
La clasificacion por grado de desempefio se encuentra dentro de los ensayos de las especificaciones
Superpave, desarrolladas por el Programa Estratégico de Investigacion en Carreteras (SHRP, por sus siglas
en inglés) a partir de 1987. Estos ensayos buscan caracterizar el asfalto en las diferentes etapas del
proyecto, desde la perspectiva del asfalto como materia prima hasta predecir su comportamiento durante el
servicio de la carretera. La caracterizacion por grado de viscosidad y otros ensayos relacionados al grado de

desempeifio, se encuentran detallado en el informe LM-PI-UMP-059-R1.

3.8 Ensayos no convencionales
Los ensayos no convencionales han venido siendo una herramienta fundamental en el estudio del
comportamiento mecanico del ligante asfaltico, tanto desde la 6ptica quimica como de la fisica. Por tanto,
estos permiten complementar la informacion basica que aportan los ensayos mencionados en el apartado

anterior.
3.8.1 Ensayo de goniometria

En los ultimos afos se ha venido utilizando el ensayo de goniometria para ligantes asfalticos, donde
basicamente se busca medir el angulo de contacto entre el asfalto y la superficie del agregado, lo cual
corresponde a una medida de adherencia entre ambos materiales. La descripcion del ensayo tanto
operacional como funcional del Gonidmetro Rame-Hart propiedad del LanammeUCR, se encuentra

documentado en el informe LM-PI-UMP-059-R3.

3.8.1.1 Analisis de adhesion del asfalto mediante Goniometria

El gonidmetro permite obtener el angulo de contacto que se forma entre una gota de un liquido y un
sustrato solido a una temperatura determinada. La forma de la gota se relaciona directamente con la

mojabilidad del liquido en la superficie de un material determinado, y es funcion directa de la afinidad
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quimica entre ambos materiales (Clegg, 2013). En términos practicos angulos cercanos a 45° implican
buena mojabilidad y angulos mayores de 110° poca mojabilidad, durante el analisis hay que considerar la

forma de la gota y el angulo obtenido para comparar resultados a una temperatura determinada

3.8.1.2 Célculo de Energia Superficial Libre (ESL) mediante goniometria

Los resultados de ESL obtenidos de se encuentra documentado en el informe LM-PI-UMP-059-R3.

3.8.2 Ensayo de ABS PATTI

Al igual que el ensayo anterior, el ABS se ha venido utilizando como parte de la caracterizacion de
propiedades mecanicas del asfalto, este busca evaluar la fuerza de adherencia entre el asfalto con el
agregado. En cuanto a la descripcion de la parte operacional y funcional del ensayo PATTI Gold se

encuentra descrito en el informe LM-PI_UMP-R3.
3.8.3 Microscopia de barrido electronico con deteccion de florescencia de rayos X (SEM-XRF).

Los resultados de SEM-XRF obtenidos de se encuentra documentado en el informe LM-PI-UMP-059-R3.

4. DISCUSION
Analisis del ensayo de PFM en el AFM

Mediantes las ultimas investigaciones desarrolladas en LanammeUCR utilizando el AFM han sido posible
determinar las diferentes fases presentes en los componentes del asfalto, asi como estudiar con detalle el
comportamiento microestructural que presenta el material cuando se somete a cambios en su estado
original o modificacion de sus componentes. De acuerdo a esto, la presente investigacion se enfoco en
determinar las propiedades micromecanicas del dos fuentes de asfalto y el comportamiento de las

estructuras tipo “abeja”.

El ensayo en el PFM del AFM ha permitido evaluar las propiedades micromecanicas que estan
directamente asociadas a la composicion del asfalto, tales como la adhesion y rigidez del material bajo
ciertas condiciones de envejecimiento en laboratorio. En las Figuras 20 y 21 se observa que el

comportamiento de ambas fuentes de asfalto es similar debido a que presenta un aumento significativo de
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rigidez y adhesion. El promedio de desviacion estandar de rigidez para la muestra PG64-22-S es de 4,659
N/m y de adhesividad de 1,405 nN, en cuanto la muestra PG64-25-H el promedio de desviacion de rigidez
es de 8,677 N/m y la adhesividad de 1,808 nN. Claramente se puede notar el incremento significativo de
rigidez y adhesion en la muestra PG64-25-H principalmente apartir del primer ciclo de envejecimiento.
Esto se puede atribuir a los cambios quimicos que conlleva la composicion morfologica de cada ligante
asfaltico y a la formacion de grupos carbonilo y sulfoxido, los cuales afectan directamente a los
componentes del asfalto, su polaridad y el peso molecular. En lo que respecta a las Figuras 22 y 23 se
muestra un alargamiento de la microestructura tipo abeja conforme el envejecimiento del asfalto. Este
alargamiento varia desde 2 um para el original, de 3 a 4 um para el RTFO yde 5a 7 um parael I, I y III
ciclo de RTFO+PAV. Por lo anterior, se puede decir que el aumento de la rigidez esta relacionado con los
cambios en la microestructura del asfalto debido a que la catana-fase (“estructura abeja”) presenta un
alargamiento significativo al envejecimiento del material y los dominios restante del asfalto como la per-
fase evidencian un aumento en el area que rodea a la catana fase, lo cual conlleva a una reduccion de los
espacios en la para-fase que es el medio dispersante en la matriz del ligante, de la misma forma la sal-fase

se observo una disminucion de particulas las cuales se encuentran segregadas en la para-fase.

En cuanto al estudio de la quimica en ligantes asfalticos, se ha demostrado que el efecto de oxidacion
incide directamente en la energia superficial de la muestra, lo cual conlleva a un aumento en los
componentes polares y no polares. El componente no polar se relaciona con la adhesion y cohesion del
asfalto, por lo cual el aumento de este resulta en un asfalto altamente cohesivo con propiedades de adhesion
mejoradas (Baldi ef al, 2016). Debido a los resultados de esta investigacion e investigaciones anteriores en
la misma linea se ha demostrado que el comportamiento micromecanico y estructural de los dos tipos de
asfaltos evaluados indican la llamada “estructura tipo abeja” desde su morfologia original al envejecido; lo
cual difiere con la hipotesis de que las “estructuras de abeja” son el resultado de procesos de oxidacion,
modificacion de asfalto con polimeros o cristalizacion de ceras parafina dentro del asfalto. No obstante, el
efecto de la temperatura de envejecimiento influye en la morfologia del asfalto y en cada una de las fases

presentes en los diversos componentes SARA (Aguiar ef al, 2015a).

Analisis del ensayo de nanoindentacion

El ensayo de nanoindentacion implementado en la presente investigacion ha permitido mostrar la

versatilidad del Microscopio de Fuerza Atomica del LanammeUCR en el campo de la nanomecénica. Esto
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debido a que permite la determinacion cuantitativa del médulo de elasticidad, la dureza del material, la

medicion de fuerza maxima y los mecanismos de deformacion.

En la implementacion de la técnica de indentacion se considerod que la muestra debe ser no mayor a 5 mm
de espesor, esto debido a que se busca medir la nanohuella dejada por el indentador de forma que permita
determinar la profundidad de la misma, ademas las muestras fueron sometidas al efecto de baja temperatura
previo y durante su medicion en el AFM, lo cual permitié que el comportamiento viscoelastico del material
asfaltico prolongue su recuperacion, logrando de esta forma medir la nanohuella. Por el contrario, si la
muestra resulta ser una pelicula delgada el efecto de recuperacion y obtencion de la profundidad de

indentacion no se logra adecuadamente.

A partir de los resultados de la seccion 3.2 se puede inferir que el ensayo de nanoindentacion depende de la
preparacion de la muestra, la temperatura, la destreza en la aplicacion de la técnica y el uso adecuado del
equipo. Los resultados de fuerza méaxima que se muestran en la Tabla 5 estan ligados a la profundidad de
indentacion, dado que después que el indentador ha perturbado la muestra se realiza un registro de curva
fuerza distancia a cada 5 um de profundidad hasta llegar a la altura inicial de cero, obteniendo de esta
forma el promedio de la fuerza maxima reportado en la tabla para cada indentacion. Ademas, se puede
observar una disminucion significativa de profundidad de indentacion en las muestras con III ciclo de
envejecimiento PAV tanto para el asfalto PG64-22-S como para el PG64-25-H, esto se puede atribuir que
el envejecimiento oxidativo en el ligante asfaltico produce un aumento de rigidez y adhesividad en el
material, asi como cambios microestructurales. Esto resulta congruente a nivel de nano escala dado que a
medida que el material se envejece presenta mayor resistencia a la deformacion, lo que implica una
reduccion de profundidad de indentacion. Cabe destacar que la determinacion de la profundidad de
indentacion no se fundamento en el método de Oliver y Pharr, debido a que la estimacion de este resulta ser

subjetiva con respecto a la profundidad real.

Respecto al angulo de inclinacion utilizado para determinar el mdodulo de elasticidad del asfalto se asumio
de 30° debido a las especificaciones del fabricante, en el caso de otros tipos de indentadores tipo Berkovich
la literatura reporta angulos hasta de 65,27°. Para el célculo de area de contacto proyectada se determino
que la geometria del indentador es tipo Berkovich el cual tienen una funcién de area expresada en la
ecuacion 2.2 que relaciona la seccion transversal del indentador con la distancia de profundidad de

indentaciéon maxima. Los resultados de area mostrados en la Tabla 5 exhiben poca variacion respecto a la
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condicién y muestra de asfalto lo que implica una buena uniformidad en la nanohuella dejada por el

indentador.

Para la determinacion de los valores de modulo reducido o médulo de elasticidad se considero el modelo de
Oliver y Pharr, el cual tienen en cuenta las deformaciones elasticas soportadas por la muestra y el
indentador. Mediante las ecuaciones 2.3 y 2.4 se determind el valor de la dureza y médulo para cada tipo de
asfalto y sus acondicionamientos. El resultado de estos calculos se resumen en la Figura 24 y 25, donde se
observa un incremento significativo de modulo de elasticidad en la muestra PG64-25-H respecto a la

muestra PG64-22-S.

Los valores de médulos obtenidos para el asfalto PG64-22-S van desde 0,10 MPa a 0,56 MPa y en el caso
del asfalto PG64-25-H varia de 0,22 MPa a 0,87 MPa, para las muestras originales y III ciclo de PAV
respectivamente. Estos valores de modulo resultan ser bajos respecto a los reportados en literatura, lo que
podria a atribuirse a la baja velocidad de aplicacion de la carga de indentacion, asi como el tipo de muestra
y condiciones de la misma, ademas se debe considerar el tipo de equipo utilizado para el ensayo y la
geometria del indentador. Esto resulta consistente con el ensayo de PFM en el AFM discutidos
anteriormente, debido a que la respuesta mecanica de las muestra es congruente en el aumento de rigidez y
modulo de elasticidad con las perspectivas que posee cada fuente de asfalto desde caracterizacion de grado
de desempefio. Debido a que no hay una metodologia especifica para determinar las propiedades
nanomecanicas del asfalto, la presente investigacion brinda una pauta a la utilizacion del AFM en ambito

de nanoindentacion.

Analisis de curvas maestras

El desarrollo de las curvas maestra parte de los resultados del ensayo en el DSR bajo el modo de cortante.
A partir de estos resultados se utilizaron las ecuaciones: Sigmoidal, CA, CAM y CAS definidas en la
seccion 1.3.7. La primera ecuacion es utilizada especificamente en mezclas asfalticas por lo que se asumio
que el material presentaba este comportamiento, en el caso de las tres ecuaciones siguientes han sido
ampliamente utilizadas para determinar el comportamiento del ligante asfaltico. Sin embargo, para la
aplicacion de cada ecuacion se consideraron dos factores de ajustes como son: Arrhenius y WLF detallados

en la secciéon 1.3.6.1.
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En base a lo anterior, en la seccion 3.3 se muestran los resultados de las curvas maestras para cada fuente
de asfalto y tipo de acondicionamiento en funcion de cada ecuacion y factor de ajuste. En las Figuras 27 y
28 se presentan una comparacion de curvas maestras utilizando la ecuacion Sigmoidal y los factores de
ajuste de Arrhenius y WLF para el asfalto PG64-22-S. Asimismo se tiene en las Figuras 35 y 36 una
comparacion de curvas maestras para el asfalto PG64-25-H. Para todas las figuras se obtuvo un intervalo de
moédulo entre 0,001 y 1000 MPa, si bien es cierto estas curvas no presentan un comportamiento de
suavizado en forma de S como se esperaria de una funciéon Sigmoidal, pero si muestran un comportamiento
coherente a la prediccion de mddulo que podria ser comparable con el comportamiento que tiene la mezcla
asfaltica. Para cada comparacién de curvas maestras en las dos fuentes de asfalto se observa una
discrepancia en el extremo superior de la curva, donde el asfalto original resulta estar por encima de las
muestras envejecidas a bajas temperatura y altos modulos, caso contrario se observa en el extremo inferior
donde las colas muestran el incremento del asfalto envejecido respecto al original a altas temperaturas y
modulos bajos. Desde el punto de la mezcla asfaltica la capa estructural del pavimento esta en contacto
directo con las cargas vehiculares exponiéndose a variaciones de temperatura durante toda su vida en
servicio, por tanto, el aumento de las curvas ante el envejecimiento tiene una relacion aceptable a las curvas
obtenidas. Cabe destacar que debido al ajuste de temperatura los resultados de las mediciones a considerar

. +5 -6
se encuentran en un rango de frecuencia entre 1,00E™ a 1,00E™ .

En las Tablas 6 y 7 se detallan las bondades de ajuste para cada ecuacion y factor de correccion
considerado en el analisis de curvas maestras. Por lo anterior, para la funcion Sigmoidal y los ajustes de
Arrhenius como WLF en ambas fuentes de asfalto se reportaron valores de R* mayores e iguales a 0,95 y

porcentajes de errores menores e iguales a 0,18%.

Para las Figuras 29 y 30 del asfalto PG64-22-S y las Figuras 37 y 38 del asfalto PG64-25-H se muestran
una comparacion de curvas maestras utilizando la ecuacion CA bajo los mismos factores de ajuste
considerados anteriormente. Los resultados de estas curvas se muestran en un rango de 0,001 a 1000 MPa,
ademas es importante enfatizar que los valores de las mediciones se encuentran en un rango de frecuencia
de 1,00E™ a 1,00E®. En la Tabla 6 y 7 se presentan los valores de R* mayores ¢ iguales a 0,96 y los
porcentajes de errores menores a 0,21% esto de forma general para ambos ajustes y muestras de asfalto. En
cuanto al comportamiento observado en las curvas maestras ajustadas con WLF en la parte superior
muestran un mejor ajuste a bajas temperaturas, mientras que para el extremo inferior las muestras presentan

un aumento significativo respecto a altas temperaturas y el envejecimiento. En el caso del ajuste de
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Arrhenius en la parte superior hay una discrepancia entre el asfalto original y los envejecidos en la muestra

PG64-25-H, lo que respecta al extremo inferior el comportamiento es el mismo a WLF.

Debido a que las ecuaciones CAM y CAS son el derivado de una ecuacion general sus resultados resultan
ser muy similares. Para el caso de la muestra PG64-22-S analizada mediante las ecuaciones CAM y CAS
con sus respectivos factores de ajuste, se presentan las Figuras desde 31 a la 34. Las Figuras 31 y 32
corresponden a la ecuacion CAM donde se puede observar un comportamiento similar al discutidos en las
otras ecuaciones, para ambos ajustes se obtuvieron valores de R* mayores e iguales a 0,95 y un porcentaje
de error menor e igual a 0,23 % (Tabla 6). En el caso de las Figuras 33 y 34 correspondientes a la ecuacion
CAS, donde se observé una alta discrepancia en el extremo superior a bajas temperaturas en ambos ajustes,
en cambio para el extremo inferior su comportamiento es de esperarse debido al acondicionamiento del
material. Los valores de R* para CAS resultaron ser mayores e iguales a 0,88 con porcentajes de error
menores ¢ iguales a 0,36 %. El comportamiento de estas ltimas curvas maestras presenta una tendencia

mas lineal que depende del factor de ajuste, tal como se observa en la Figura 33.

Para la muestra PG64-25-H los resultados de las curvas maestras bajo las ecuaciones CAM y CAS con sus
factores de ajustes resultan en un comportamiento similar a la muestra PG64-22-S. En el caso de CAM los
valores de R” va de 0,97 a 0,99 y porcentajes de errores entre 0,09 % hasta 0,18 %. En lo que
respecta CAS se obtuvieron valores de R* desde 0,97 hasta 0,99 con porcentajes de errores entre 0,04 %

hasta 0,18% (Tabla 7).

Teniendo en cuenta que CA es un modelo sencillo que se disefid especificamente para asfaltos
convencionales y que de este parten los modelos CAM y CAS para asfaltos modificados. Los resultados de
moédulos dinamicos obtenidos bajo estas tres ecuaciones resultan ser acordes a los obtenidos en la funcion
Sigmoidal, debido a que no se muestran grandes diferencias entre curvas. De acuerdo al analisis de
resultados discutidos anteriormente se puede inferir que a nivel general todas las ecuaciones presentan un
mejor ajuste con el factor de correccion WLF. Esto debido a que los valores de R* son cercanos a 1 lo que
resulta ser satisfactorios debido a que se considera el mejor ajuste (Tabla 6 y 7). En la seccion de Anexos se
presentan el resultado independiente de cada curva maestra de acuerdo al tipo de muestra y el estado de

acondicionamiento.
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De acuerdo a los resultados con el ensayo a cortante se tiene que el médulo a una temperatura de 21 °C y
frecuencias de cargas que van desde 0,1hasta 25 rad/s, responde a valores desde 8,33 MPa hasta 28,09 MPa
para el asfalto de Costa Rica y de 6,55 MPa hasta 22,98 MPa para el asfalto de Nicaragua. El incremento o
reduccion de modulo esta en dependencia de las interacciones moleculares que presenta el material ante la
oxidacion, misma que incide en el aumento de la viscosidad y la rigidez en los asfaltos envejecidos. Este
comportamiento es consistente a los resultados obtenidos en el AFM tanto para los ensayos del PFM como
para la técnica de indentacion. Sin embargo, las magnitudes de médulo en AFM resultan ser menores, lo

cual se puede atribuir que el ensayo se realiza en una area puntual y velocidades de 0,26 um/s.
6 Concluciones y Recomendaciones

6.1.Conclusiones

* En esta investigacion se realizaron ensayos a macro, micro y nano escala para evaluar las
propiedades mecanicas de dos fuentes de asfalto comiinmente utilizados en Costa Rica y
Nicaragua respectivamente.

* El ensayo a micro escala consistio en la aplicacion del PFM en el AFM, donde se logrd estimar
la respuesta micromecanica del asfalto relacionada a la morfologia del mismo. Asimismo, se
observé un aumento en la rigidez y la adhesion conforme el proceso de envejecimiento.

* Se identificé un incremento significativo en los valores de rigidez y adhesion en el asfalto
PG64-25-H con respecto al asfalto PG64-22-S, 1o cual es consistente al grado de desempefio de
cada muestra. Ademas, ambas muestras presentan un comportamiento acorde a su estado de
acondicionamiento y morfologia.

* El aumento de estas propiedades ante el envejecimiento se relaciona con los procesos de
oxidacion, lo cual incide en el contenido de carbonilos y sulfoxidos.

e Con base al ensayo a escala nano se realizo la técnica de nanoindentaciéon mediante el CM en
el AFM para las mismas fuentes de asfaltos. El tratamiento de las muestras para realizar el
ensayo permiti6 la determinacion de las propiedades nanomecanicas del material.

¢ La implementacion de la nanoindentacion en el AFM permitié obtener: las fuerzas maximas
antes y después mediante la curva de carga vs desplazamiento en cada indentacion, asi como la

profundidad méxima, la dureza del material y el mdédulo de rigidez.
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* El analisis se realizo utilizando el método de Oliver y Pharr, el cual permite determinar el
modulo de rigidez del asfalto mediante el acondicionamiento a baja temperatura, esto debido a
que comportamiento viscoelastico del ligante tiende a darse una recuperacion rapida en el
material indentado.

* En cuanto a los resultados del modulo de rigidez por nanoindentacion se pudo observar un
aumento significativo conforme el envejecimiento. Por lo anterior, el ligante PG64-25-H
resulta ser mas rigido en comparacion con el PG64-22-S. Estos resultados son consistentes con
las caracteristicas del PG de cada muestra y con el ensayo del PFM.

* El ensayo a macro escala incluye el reémetro de corte dindmico en el modo cortante, la
principal aplicacidon en esta investigacion fue el desarrollo de curvas maestras. Las cuales
permitieron determinar el moédulo dindmico del asfalto segun el acondicionamiento.

e De las ecuaciones utilizadas para desarrollar las curvas maestras se obtuvieron excelentes
resultados de modulo para la ecuacion Sigmoidal, CA y CAM utilizando el factor de ajuste
WLF, donde se obtuvieron ajuste entre 0,96 a 0,99 y errores menores e iguales al 0,18 %.

¢ En cuanto a los resultados de moédulo homologados a una misma temperatura resultaron ser
consistente con el envejecimiento de las muestras, a pesar de mostrar modulos bajos en la cola
inferior.

¢ En resumen, las diferencias observadas entre los ensayos de AFM y DSR pueden estar
relacionadas al tipo de ensayo. Debido a que en el AFM se ejerce una carga puntual en el
material a velocidades muy bajas (um/s) para obtener la respuesta de médulo a escala
nanométrica, en cambio en el DSR se ejerce un modo cortante sobre el material para obtener el
moédulo dindmico a una escala macro. No obstante, ambas respuestas mecanicas resultan
satisfactorias debido a su comportamiento ante el envejecimiento.

* Esta investigacion, brinda una primera aproximacion en el estudio de nanoindentacion de

materiales asfalticos en el LanammeUCR, mediante la implementacion del AFM.

6.2. Recomendaciones y oprotunidades futuras

¢ El desarrollo de la técnica de nanoindentacion por AFM brinda un primer avance al analisis de

ligantes asfaltico a escala macro, micro y nano mecanica de materiales, por tanto se
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recomienda que las futuras investigaciones amplie el estudio actual a fin de incluir otros tipos
de ligantes asfalticos en condiciones originales, modificado y envejecidos de ser posible.

¢ Para la determinacion de las propiedades micro y nano mecanicas del material por medio del
AFM se recomienda agregar la variable de temperatura (altas y bajas), a fin de poder estudiar y
correlacionar el efecto de temperatura con el comportamiento que presenta el material a escala
natural.

¢ El tema de susceptibilidad a la humedad en ligantes asfalticos no se aborda en esta
investigacion, sin embargo por las altas capacidades que presenta el AFM se recomienda
incursionar en el tema.

¢ Si bien es cierto la versatilidad de AFM permitio realizar el ensayo de nanoindentacion y se
obtuvieron resultados acordes con las otras técnicas, es necesario realizar este ensayo con un

equipo especializado de nanoindentacion.
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ANEXO A
UNIVERSIDAD DE COSTA RICA
VICERRECTORIA DE INVESTIGACION

Unidad de Gestion de Proyectos

INFORME FINAL

1. Informacién basica:

Codigo: | B5A39

Nombre del proyecto, | Métodos instrumentales de ensayo para la determinacion de las
actividad o programa: propiedades micro-mecanicas y térmicas de los ligantes asfalticos
Programa de adscripcion: Ley 8114 Impuesto a combustibles

Unidad base | LanammeUCR | Escuela de Ingenieria Civil

Periodo vigencia: 2014-2018

Fecha de presentacion: Diciembre 2018

2. Descripcién general:

Para poder entender los materiales con el fin de optimizarlos en las aplicaciones posibles, es necesario
utilizar todas las herramientas disponibles por la ciencia de forma que existan explicaciones a nivel micro, y
extrapolar al comportamiento macro y a escala natural. Este estudio se centra en métodos instrumentales que
permiten obtener informacion para determinar las propiedades micro-mecanicas y térmicas de los ligantes
asfalticos. Durante las tltimas décadas la capacidad de analizar el ligante asféltico utilizando diversos
métodos instrumentales ha dado lugar a mejoras considerables en la comprension de la microestructura y el
comportamiento micromecanico del ligante. La composicion del asfalto es una enciclopedia de quimica
organica, por lo cual las teorias mas recientes clasifican el asfalto como una matriz continua donde
asociaciones de moléculas polares (asfaltenos y resinas) se dispersan en un fluido de moléculas de menor
polaridad (aromatico y saturado). Para comprender el comportamiento del asfalto y sus componentes
(asfaltenos y maltenos) se analizaron los cambios morfologicos y las propiedades micro mecéanicas en
condiciones normales, de laboratorio a corto y largo plazo, y envejecido a largo plazo en campo, mediante el
microscopio de fuerza atomica (AFM) en el modo de fuerza pulsada (PFM), el cual permite realizar
mediciones nano-mecanicas al material. El analisis corresponde dos fuentes de asfalto PG64-22-S y otra PG
64-25-H, cominmente utilizado en Costa Rica. En el analisis se observd que el equilibrio coloidal de las
fracciones de asfalto se ve afectado por una pérdida significativa de componentes de bajo peso molecular, y a
su vez el aire oxida el asfalto.

Para cada condicion se determino: la rigidez y la adhesion y modulo de elasticidad. Se observé que la mayor

contribucion en rigidez esta asociada a los componentes polares, mientras que la adhesividad se asocia
principalmente a componentes no polares. Sin embargo, los componentes polares también aportan a esta
propiedad del asfalto. Seguidamente, para relacionar el proceso de envejecimiento con los cambios quimicos,
y el modulo de elasticidad se determinaron las curvas maestras en el DSR. Este documento es el cuarto

informe para mas informacion puede ser consultados los reportes anteriores.
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3. Desarrollo y ejecuciéon (qué se hizo y como):

Objetivos especificos y metas % de logro Acti vidades Dificultades y
desarrolladas formas de
resolverlas

OBJETIVOS ESPECIFICOS
1- Evaluar las muestras por
microscopia de fuerza atémica
mediante la técnica de PFM,
para obtener informacién de
rigidez y adhesion de las
muestras 'y comparar el
envejecimiento en el
METAS:Iaboratorlo y a la intemperie. . Lecturas de AFM y
1) Asfalto sin cambios y asfaltos célculos de las
envejecidos de forma controlada. 100% . - Ninguna
Se determino la adhesion, rigidez magnitudes fisicas.
y fuerza méxima de las muestras.
* Indicador: Cambios en la

morfologia y efecto de
oxidacion y la respuesta a
fatiga del material al comparar
el envejecimiento en el

laboratorio.

2- Desarrolar y determinar en las
condicione de estudio el
modulo de elasticidad segun

la metodologia propuesta.
e Lecturas de AFM y

METAS: nanoindentacion y

1) Asfalto sin cambios y asfaltos célculos de las
envejecidos de forma controlada. 100% _ . Ninguna
Se determino la adhesién, rigidez magnitudes fisicas
y fuerza maxima de las muestras. como el modulo de
Indicador:  Se detemino el o
modulo de elasticidad de las elasticidad.
muestras propuetas en todas las
condiciones que se estudiaron

Informe LM-PI-UMP-059-R4 Fecha de emision: Diciembre 2018 Pagina 79 de 93

Laboratorio Nacional de Materiales y Modelos Estructurales - Universidad de Costa Rica
Apartado Postal: 11501-2060, San José, Costa Rica Tel: (506) 2511-2500, Fax: (506) 2511-4440




NIVERSIDAD DE LABORATORIO NACIONAL
OSTA RICA = CEMALLR AES Y MODELOS LSRLCTURALRS
LanammeUCR
Objetivos especificos y metas % de logro Acti vidades Dificultades y
desarrolladas formas de
resolverlas
3- Generar curvas maestras a
partir de mediciones de
moédulo dinamico realizadas
en el DSR para diferentes
estados de
acondicionamiento.
META:
+ Se realizaron mediciones y se Se calculan las
calcularon las curvas curvas maestras
maestras utilizandolos 100% en todas sus Ninguna
criterios mas actuales de posibilidades.
ajuste para para estos
materiales.
» Indicador: Se cosntruyeron
las curvas naestras de las
muestras propuetas en todas
las condiciones que se
estudiaron con conclusiones
interesantes.
4- Comparar los resultados de
modulo obtenido mediante la Se realzan
técnica del AFM con el mediciones en el
anlisis reol6gico. DSRy se calculan
META: las curvas
e Se realizan comparaciones maestras segun
entre el modulo y el 100% las normativas Ninguna
micromédulo de elasticidad de internacionales y
los materiales. se correlaciona
* Indicador :Se concluye con el médulo
considerando que los obtenido por
materiales se estan midiendo nanoindentacion.
en diferente nivel.
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4. Resultados globales:

Resultados principales:
Los resultados principales de esta investigacion son determinar que las herramientas utilizadas
son muy Utiles para determinar el comportamiento micro mecanico de los materiales bituminosos
evidenciando las implicaciones de que el material de oxide de forma controlada y en condiciones
de campo (intemperie), de esta forma el material es mejor caracterizado para predecir mejor su
desempefio en mezcla.

Impacto del proyecto en los ambitos que corresponda:

Se espera que el impacto del proyecto corresponda a una contribucién al estado de conocimiento
existente en oxidacién de asfalto. Con esto, podrian generarse soluciones a la problematica
causada por este proceso. Y prevenir mediante algln tratamiento quimico su deterioro paulatino.

Beneficios para la unidad académica y la Universidad de Costa Rica:

Los beneficios se dirigen al sector investigaciéon a través de la generacion de conocimiento y
técnicas novedosas que puedan ser aplicadas en proyectos nacionales en el &mbito de Accion
social. A su vez, la generacion de especificaciones corresponde un elemento fundamental en las
labores de transferencia de tecnologia encomendadas al LanammeUCR.

Interrogantes y nuevas investigaciones:
Continuar con el analisis de la oxidacion a la intemperie de materiales asfalticos, incluyendo
nuevas muestras, climas variados, diferentes condiciones extremas y asfaltos modificados

Actividades pendientes: Ninguna
Se podria continuar la evaluacion con otros tipos de asfaltos en condicién original y modificados

ademas de oxidados

5. Produccién académica

Referencias de los articulos u otros productos que se proyectan:
* Pendiente

Titulos de las ponencias y participacién en eventos, lugar y fechas:
« pendiente

Impacto en procesos de ensefianza aprendizaje:
pendiente

Otros productos:
NA

6. Trabajos de graduacion y participacion estudiantil:

Asistentes Labores ejecutadas
Ing Adriana Garcia Desarrollo de la tecnica de nanoindentacion
Informe LM-PI-UMP-059-R4 Fecha de emision: Diciembre 2018 Pagina 81 de 93

Laboratorio Nacional de Materiales y Modelos Estructurales - Universidad de Costa Rica
Apartado Postal: 11501-2060, San José, Costa Rica Tel: (506) 2511-2500, Fax: (506) 2511-4440




NIVERSIDAD DE

2

LABORATORIO NACIONAL

OSTA RICA CEMALLR AES Y MODELOS LSRLCTURALRS
LanammeUCR
Titulo de las tesis involucradas en Nombre de los/las Grado
el proyecto estudiantes
Implementacion de Metodologia para
estimacion del Modulo de Young Adriana Garcia Master en Ciencias
mediante AFM

7. Comentarios generales:

Ninguno

8. Informe financiero (adjuntar informe respectivo):

Comentarios:

Ley 8114 de Simplificacion y Eficiencia Tributaria

9. Aspectos éticos (adjuntar la “Aplicacién para revision continua o para cerrar el estudio” del
CEQ):

Comentarios:

10. Autorizacién para incorporar el informe finale  jecutivo en los repositorios de la UCR.

(x) SI ( ) NO Autorizo a la Vicerrectoria de Investigacion para incluir en los repositorios institucionales el

anterior informe.

(x) SI ( ) NO Autorizo a la Vicerrectoria de Investigacion para incluir en los repositorios institucionales

los productos académicos adjuntos al informe.
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Quimico Jorge Salazar Delgado

/ -
Fecha 11/12/2018 Firma Investigador(a) principal
11 de Diciembre de 2018
Version 20-11-2017.
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ANEXO B

UNIVERSIDAD DE COSTA RICA

nammeUCR

COMITE ETICO CIENTIFICO

Teléfonos:(506) 2511-5006 Telefax: (506) 224-9367

Aplicacién para revision continua o para cerrar el estudio*
Por favor complete TODAS las secciones ya sea en el caso de revision continua o cierre del estudio
Proyecto #: B5A39
Fecha de expiracion de la vigencia de la revision inicial otorgada por el CEC: 01 de diciembre de 2018
Investigador(a) principal: Jorge Alberto Salazar Delgado

Titulo de la investigacién: Métodos Instrumentales de Ensayo para la determinacion de las
propiedades micromecanicas y térmicas de los ligantes asfalticos.

1. ESTADO DE LA INVESTIGACION
Marque la opcion que describe mejor el estado actual de esta investigacion:
(J A la fecha no se ha enrolado ningln participante.

(D Continta el reclutamiento de participantes nuevos / revisiébn de registros / recoleccién de

muestras.

(J) Se acabd el reclutamiento, pero los participantes permanecen recibiendo intervenciones

relacionadas con la investigacion.
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(J Ya no se recluta mas y los participantes completaron las intervenciones relacionadas con la

investigacion. El estudio permanece activo solamente para darles seguimiento a largo plazo.

El reclutamiento se ha cerrado permanentemente, los participantes han completado todas las
intervenciones relacionadas con el estudio y se ha completado el seguimiento a largo plazo. Las
actividades de investigacion remanentes se limitan a analisis de datos que puede requerir contacto
con informacién sobre la que usted normalmente no tiene acceso, tal como registros médicos,

académicos, especimenes de laboratorio, patologia, etc.

(] Estudio cerrado. El reclutamiento y el seguimiento se han completado y no se anticipa un contacto
futuro con los participantes / registros / especimenes, para obtener informaciéon a la que usted

normalmente no tiene acceso.

2. CANTIDAD DE PARTICIPANTES

Complete con la informacién correspondiente:

A. Maximo numero de participantes, a quienes se les va a solicitar consentimiento para participar
y que el CEC aprobd6 previamente, por toda la vigencia de este estudio:
Jorge Salazar Delgado, investigador principal, sin carga académica
Alejandra Baldi Sevilla, investigador asociado, sin carga académica
Adriana Garcia, Asistente de investigador, sin carga académica
Ellen Rodriguez Castro, investigador asociado, sin carga académica
Rafael Ernesto Villegas, investigador asociado, sin carga académica
José Pablo Aguiar Moya, investigador asociado, sin carga académica

Luis Guillermo Loria Salazar, investigador asociado, sin carga académica

B. Numero total de participantes que han consentido a la fecha:
7
C. Numero total de participantes que luego de firmar el consentimiento, se han retirado por

cuenta propia o han sido retirados por no satisfacer criterios de inclusion, a la fecha:

0
D. Total que ha consentido desde la Ultima revisién continua:
7
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E. Total que ha consentido pero se ha retirado por cuenta propia o han sido retirados por no
satisfacer criterios de inclusion, desde la Gltima revision continua:

Ninguna

RESUMEN DEL AVANCE DENTRO DEL ULTIMO PERIODO DE APROBACION DEL CEC

Conteste todas las preguntas, para las que no aplican a su estudio indique NO.

A. (JSI KINO ¢El estudio esta en la fase de reclutamiento de participantes?

B. [XSI (CINO ¢ El estudio ha estado reclutando participantes? Si la respuesta es NO, pero la de

A. fue SlI, incluya un resumen describiendo las razones por las cuales no se ha producido.

C. [ XSI CJNO ¢Alguno de los participantes se ha retirado del estudio, ha sido sacado o se ha
perdido? Si la respuesta es SlI, incluya un resumen narrativo describiendo las razones para

esto.

El Ing. Fabricio Leiva presentd su renuncia a la institucion.

D. (ISl KINO ¢Algun participante se ha quejado de la investigacién? Si la respuesta es Sl,

incluya un resumen narrativo de las quejas recibidas.

E. (JSI BINO ¢Se ha publicado literatura cientifica relevante para esta investigacion, durante
este periodo, que pueda alterar las apreciaciones iniciales de riesgos o de beneficios
asociados a este estudio? Si la respuesta es Sl, adjunte copias de esta publicacién y un

resumen narrativo.

F. (JSI KINO ¢Ha habido hallazgos preliminares, incluyendo informes interinos, manuscritos,
resiimenes, publicaciones y hallazgos clinicos, que puedan tener impacto sobre el estudio? Si
la respuesta es Sl, adjunte copias de estos informes y un resumen narrativo. Anote cualquier
evento o descubrimiento que pueda alterar la razén riesgo/beneficio del estudio, incluyendo

informes favorables.

G. (JSI KINO ¢Se han realizado informes de avance del estudio como los que se envian a la
Vicerrectoria de Investigacion, a las agencias financiadoras y otros? En caso afirmativo,

adjunte las copias y un resumen narrativo.
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H. (JSI KINO ¢Se han realizado informes de avance del estudio por parte de otros
investigadores participantes, fuera de la UCR, para enviar a sus respectivas instituciones
(estudios multicéntricos y otros)? En caso afirmativo, adjunte las copias y un resumen

narrativo.

. (JSI KINO ¢ Se ha descubierto alguna otra informacién relevante a este estudio, sobre todo
relacionada con los posibles riesgos y beneficios asociados al mismo? En caso afirmativo,

adjunte copias de esta informacion y un resumen narrativo.

J. (JSI KINO ¢Se ha detectado algun problema no anticipado, relacionado con riesgos para los
participantes u otras personas, en la UCR o algun otro sitio donde se desarrolle el estudio? En

caso afirmativo, enumere y describa estos problemas en un resumen narrativo.

K. XSl (JNO ¢Se han reportado al CEC todos los problemas no anticipados que conllevan
riesgo para los participantes u otras personas, que requieren ser informados con prontitud? Si
la respuesta es negativa, envie al CEC la informacién requerida antes de que transcurran 5
dias hébiles. Indique si estos eventos o problemas cambiaron la razon riesgo/beneficio o

requirieron cambios en el documento de consentimiento informado.

L. (JSI BINO ¢El perfil de reacciones adversas experimentado por los participantes difiere del
esperado? (reaccion adversa/evento adverso significa cualquier acontecimiento desfavorable
e indeseado, tanto serio como no serio, esperado o inesperado, relacionado o no con el
estudio). Si la respuesta es afirmativa, adjunte un resumen narrativo describiendo las

diferencias entre el perfil de reacciones adversas esperado y el encontrado.

M. (Sl BINO ¢Se ha asignado a un Comité Independiente de Monitorizacion de Datos la
revision periodica de los riesgos para los participantes? Si la respuesta es afirmativa indique la

frecuencia con que se realiza esta tarea y un resumen narrativo de sus informes.

N. (JSI KINO ¢Los participantes han experimentado algun beneficio derivado del estudio? En

caso afirmativo, adjunte un resumen narrativo describiendo estos beneficios.
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LABORATORIO NACIONAL
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4. INFORMACION SOBRE EL DOCUMENTO DE CONSENTIMIENTO INFORMADO

(JSI BINO ¢ El CEC requiere el uso de un documento escrito de consentimiento informado para la

ejecucion de este estudio?

En caso afirmativo, adjunte una copia del documento aprobado y sellado que ha estado en uso Y otra

copia idéntica y

limpia para volver a sellar una vez aprobada la revisién continua, para ser usado

durante el siguiente periodo de aprobacion (excepto si ya concluy6 el reclutamiento).

5.  INFORMACION SOBRE CONTACTOS

Investigador principal:

Nombre: Apellido: Cédula # Unidad académica:

Jorge Salazar 10900384 LanammeUCR

Teléfono: Celular: Fax: Email:

2511-2593 2511-4440 Jorge.salazardelgado@ucr.ac.cr

Profesor(a) tutor(a) (complete si el investigador principal es estudiante):

Nombre: Apellido: Cédula # Unidad académica:
Jose Pablo Aguiar Moya LanammeUCR
Teléfono: Celular: Fax: Email:

2511-2529 NA 2511-4440 jose.aguiar@ucr.ac.cr

Persona encargada del contacto con el estudio

anteriores):

(complete si el contacto primario no es alguno de los

Nombre: Apellido: Cédula # Unidad académica:
Jose Pablo Aguiar Moya LanammeUCR
Teléfono: Celular: Fax: Email:

2511-2529 NA 2511-4440 jose.aguiar@ucr.ac.cr
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DECLARACION SOBRE CONFLICTOS DE INTERESES DEL INVESTIGADOR(A)

(JSI KINO ¢ Se ha desarrollado algun nuevo conflicto de intereses para el investigador(a) principal o
para el personal clave del estudio? En caso afirmativo adjunte una narracién detallada de las
caracteristicas del conflicto cuando los investigadores, personal clave o cualquier otra persona
responsable del disefio, ejecucién o reporte del estudio tiene un interés financiero en, o actda en
representacion de, una entidad externa cuyos intereses financieros, pareciera razonable pensar, que

podrian afectarse por la investigacion.
DECLARACION DEL INVESTIGADOR PRINCIPAL
Lea cuidadosamente esta declaracion antes de firmar.

Adicionalmente a las respuestas anteriores, yo confirmo que el documento de consentimiento
informado en uso, aprobado por el CEC, ha sido firmado, fechado y guardado en mis archivos para
cada participante enrolado en este estudio y una copia del mismo fue entregada a la persona que lo
firm6é como participante (cuando el uso de documento de consentimiento informado fue requerido).
Asimismo confirmo que no se han realizado cambios en los procedimientos del estudio o en el

documento de consentimiento sin previa aprobacion por parte del CEC.

11 de Diciembre de 2018

Firma del investigador(a) principal " - Fecha 11/12/2018

*Adaptado de las formulas #1101 y #1129 del IRB de la Universidad de Vanderbilt.
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ANEXO C
UNIVERSIDAD DE COSTA RICA
VICERRECTORIA DE INVESTIGACION
Unidad de Gestion de Proyectos
Unidad de Gestion de Calidad
Tel.: 2511-5845
Formulario para la evaluacion de informes parciales , finales y solicitud

de ampliacion de vigencia
Instrucciones.

Los informes parciales, finales y las solicitudes de ampliacion de vigencia se consideran parte de
la evaluacién de seguimiento; en ellos se revisan los resultados y productos alcanzados en un
momento determinado, también las circunstancias y condiciones en que se produjeron. Las
evaluaciones obtenidas son utilizadas como insumos para la asignacion de recursos, tanto para
la continuacion de ejecucion como para las propuestas nuevas por parte de los(as)

investigadores(as) encargados(as).

Los informes y solicitudes contemplan cuatro componentes: (I) Informacién sustantiva de la
propuesta, (I) una autoevaluacion de parte del/los(as) investigadores(as), (1) una evaluacién de
los alcances y logros reportados y (IV) una evaluacion del informe.

Los informes parciales y las solicitudes de ampliacion de vigencia deben ser evaluados por las
Comisiones de Investigacion y/o los Consejos Cientificos y aprobados por la Direccion de la
Unidad Académica. En el caso de los informes finales de los proyectos de investigacion, éstos
deben ser evaluados adicionalmente por pares académicos, internos y/o externos a criterio de la
Comision de Investigacién o del Consejo Cientifico. Por su parte, la Vicerrectoria de
Investigacion evalla tanto los informes parciales como los finales, siendo la entidad que en
Ultima instancia aprueba éstos y las solicitudes de ampliacién de vigencia.

Las dimensiones a evaluar son las siguientes:
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Autoevaluacion: Evaluaciéon de las condiciones, Evaluacion de los colaboradores, Evaluacion del

apoyo institucional recibido.

Evaluacién de alcances y logros: Solidez de las evidencias y resultados reportados,

Productividad, Impacto y Visibilidad potencial.
Evaluacién del informe: Exhaustividad, Claridad, Rigurosidad.

A continuacion encontrara cuatro apartados con los items correspondientes a cada una de las
dimensiones a evaluar. Para cada item considere el informe y califiquelo luego en una escala de
1 a 100. En donde 0 indica una muy mala calificacion y 100 una excelente calificacién. En caso
de que al evaluar considere que el componente evaluado en el item no deberia ser aplicado a la
propuesta, marque con una X en el espacio “No aplica”.

TITULO DE LA PROPUESTA:

Métodos Instrumentales de Ensayo para la determinacion de las propiedades
micromecanicas y térmicas de los ligantes asfalticos.

l. Autoevaluacion
Este apartado debe ser llenado por el/la/las investigador(a)(as).

Criterio Calificacion No
aplica
1. Evaluacidn de la ejecucién de la propuesta en general. 100
2. Valoracién del aporte de los colaboradores no X

académicos.

3. Evaluacion del nivel de integracion de los
colaboradores académicos.

4. Evaluacion del trabajo de los/las asistentes. 100
5. Valoracién del apoyo administrativo de la unidad

100

académica para esta propuesta. 100
6. Valoracién del apoyo de la Vicerrectoria de X
Investigacion para esta propuesta.
7. Valoracién del aporte de otras instancias universitarias
para esta propuesta.
8. Valoracion el apoyo de FUNDEVI para esta propuesta. X
9. Grado de satisfaccion con los resultados y logros 100
alcanzados.
Calificacion promedio (sin considerar los no aplica) 100
Informe LM-PI-UMP-059-R4 Fecha de emision: Diciembre 2018 Pagina 91 de 93

Laboratorio Nacional de Materiales y Modelos Estructurales - Universidad de Costa Rica
Apartado Postal: 11501-2060, San José, Costa Rica Tel: (506) 2511-2500, Fax: (506) 2511-4440



LABORATORIO NACIONAL
BIMALIR'AES Y MODELOS L8 RLCTURALLS

2

-
]
=
5]
2
3I
o
c
[x]
a

TITULO DE LA PROPUESTA:

Métodos Instrumentales de Ensayo para la determinacion de las propiedades
micromecanicas y térmicas de los ligantes asfalticos.

I. Evaluacién de alcances y logros

Criterio Calificacion No
aplica

10. Los logros y alcances académicos del trabajo
realizado.

11. Los productos académicos aportados.

12. La visibilidad potencial de los resultados y productos.

13. El impacto potencial de los resultados y productos en
los procesos de ensefianza aprendizaje.

14. El impacto potencial de los resultados y productos en
la unidad académica de adscripcion.

15. El impacto potencial de los resultados y productos en
el area disciplinar de adscripcion del trabajo.

16. El impacto potencial de los resultados y productos en
el &mbito extraacadémico.

Calificacion promedio (sin considerar los no aplica)

. Evaluacion del informe

Criterio Calificacion No
aplica

17. Grado de exhaustividad en la presentacion de
resultados y logros.

18. Grado de claridad en la presentacion de los resultados
y logros.

19. Grado de rigurosidad argumentativa en la presentacion
de resultados y logros.

20. Evidencias aportadas para sustentar conclusiones y
argumentos.

Calificacion promedio (sin considerar los no aplica)

V. Evaluacién de Vicerrectoria de Investigacion
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Criterio

Calificacion

No
aplica

21.

Puntualidad en la presentacién de informes.

22.

Ejecucion y uso de los recursos financieros.

23.

Productos académicos logrados versus proyectados.

24.

Visibilidad de resultados y logros.

25.

Impacto alcanzado versus proyectado.

Calificacion promedio (sin considerar los no aplica)

Calificacion global

Version 12-09-2012.
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