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08.01 DETERMINATION DE LA TENEUR EN ANTHRACENE DES GOUDRONS ET GOUDRONS-BITUME

(Référence de base : norme DIN 1995 - "Bituminöse für den Strassenbau, § U 20 Rohanthracen" - 1960).

1. But de l’essai

Déterminer une des fractions chimiques des goudrons ou des goudrons-bitume.

2. Principe de la méthode

On détermine la masse des cristaux isolés de la fraction distillant entre 300°C et 350°C, dans des conditions déterminées de température et d’agitation.

Cette masse est considérée conventionnellement comme la teneur en anthracène.

3. Appareillage

- minuterie;

- bain thermostatique réglé à (15 ( 1)°C et pouvant recevoir le cristallisoir;

- cristallisoir de 60 mm de diamètre;

- bain-marie;

- thermomètre gradué de 0°C à 120°C au degré près;

- verre de montre de diamètre supérieur à 60 mm;

- entonnoir de Büchner de 55 m de diamètre intérieur;

- fiole à vide de 300 ml;

- trompe à eau;

- papier filtre mi-tendre et mi-rapide de 55 mm de diamètre;

- presse à main.

4. Mode opératoire

La fraction des huiles passant entre 300°C et 350°C lors de la distillation décrite au mode opératoire "08.09 - Distillation fractionnée des goudrons et goudrons-bitume"  est recueillie dans un cristallisoir de 60 mm de diamètre.  Elle est ensuite réchauffée au bain-marie à 100°C pendant une dizaine de minutes et homogénéisée à l’aide du thermomètre.

Passé ce délai, laisser refroidir à la température ambiante après avoir recouvert du verre de montre.

Placer le cristallisoir dans le bain thermostatique à (15 ( 1)°C pendant une demi-heure en agitant toutes les 5 minutes.

Séparer ensuite la phase huileuse de la masse cristallisée par filtration sous dépression dans l’entonnoir de Büchner garni du filtre en papier.

La masse des cristaux est pressée à la presse à main en plaçant au moins 5 papiers filtre de chaque côté jusqu’à élimination complète des huiles puis pesée à 0,1 g près.  Cette pesée n'est effectuée que lorsque les papiers filtre en contact avec le gâteau de cristaux anthracéniques sont exempts de toute tache huileuse.

5. Calcul

La teneur en anthracène, exprimée en pour cent avec une décimale, se calcule selon la formule :
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où :



M1 =
la masse de liant mise en oeuvre pour la distillation  (g).


M2 =
la masse des cristaux recueillis (g);

6. Expression du résultat

Le résultat final est la moyenne exprimée en pour cent avec une décimale, de deux essais dont les valeurs ne s’écartent pas de plus de 0,8 % absolu.

Dans le cas contraire, on recommence deux essais.

Le rapport d’essai doit mentionner les résultats des deux essais ainsi que leur moyenne.

08.02 RESIDU DE LA DISTILLATION A 360°C DES BITUMES FLUIDIFIES

1. But de l'essai

Déterminer le résidu de distillation à 360°C des bitumes fluidifiés aux huiles de pétrole.

2. Principe de la méthode

On distille le liant à une vitesse de chauffe contrôlée suivant le mode opératoire décrit au 08.07 "Distillation de bitumes fluidifiés aux huiles de pétrole" et on détermine le volume de distillat total obtenu à 360°C.

3. Appareillage

Voir chapitre 08.07.

4. Mode opératoire

Voir chapitre 08.07.

5. Calculs

Le résidu de distillation, exprimé en pour cent du volume de la prise d'essai avec une décimale, est obtenu par la formule :
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où :

V4  = le volume de distillat total obtenu à 360°C (ml).

6. Expression des résultats

Le résultat est donné par la moyenne exprimée en %-v avec une décimale des deux essais dont les valeurs du volume V4 ne s'écartent pas de plus de 2 ml.

Dans le cas contraire, recommencer deux essais.

Le rapport d’essai doit mentionner les résultats des deux essais ainsi que leur moyenne.

08.04 RECUPERATION DU LIANT RESIDUEL PAR EVAPORATION DES EMULSIONS

1. But de l’essai

Récupérer qualitativement le liant résiduel des émulsions de bitume en vue de réaliser des essais physiques sur celui-ci.

2. Principe de la méthode

On évapore, à une température déterminée, l'eau d'une quantité suffisante d'émulsion, pendant une durée prescrite.

La méthode est qualitative.

3. Appareillage

- 1 récipient du type bécher, 2 litres, modèle haut :




diamètre 11,5 cm environ;




hauteur 24,0 cm environ,

- 1 dispositif de chauffage;

- 1 agitateur mécanique à vitesse réglable (maximum : 100 tours/minute );

- 1 statif avec pince pour fixation;

- 1 thermomètre, gradué en degrés, jusque minimum 175°C.

4. Mode opératoire

Mettre dans le récipient (1,0 ( 0,1) l d'émulsion préalablement homogénéisée.

Monter le système de chauffe et d'agitation sous et dans le récipient en veillant à attacher convenablement celui-ci.

Faire tourner l'agitateur dans la masse. Dans un premier temps, chauffer jusqu'à la température d'ébullition de l'eau. Adapter le chauffage et la vitesse de rotation de l'agitateur de manière à ce qu'il ne se produise pas une mousse trop abondante et que la température dans la masse soit homogène.

Lorsque toute l'eau est évaporée, la température augmente.  La stabiliser entre 160°C et 163°C pendant une demi-heure afin d'homogénéiser de manière convenable toute la masse du liant résiduel.

Ce liant est alors utilisé dans le délai le plus bref et sans réchauffement pour la préparation des éprouvettes des différents essais physiques.

08.05 DETERMINATION DE LA MASSE VOLUMIQUE RELATIVE (25°C/25°C) DES LIANTS HYDROCARBONES

(BS 812 - Part 2 : "Determination of relative densities and water absorption." 

 - Recommandation RILEM BM-3 : "Détermination de la masse volumique ou de la masse volumique relative des liants hydrocarbonés - Méthode du pycnomètre.").

1. But de l'essai

Déterminer la masse volumique relative des liants hydrocarbonés.

La masse volumique relative (t1 °C/t2 °C) est le rapport de la masse d'un volume donné d'une substance à la température t1 à la masse d'un volume égal d'eau à la température t2.

Dans le cas considéré ici, t1 = t2 = 25 °C.

2. Principe de la méthode

Les masses de volumes égaux de l'échantillon et d'eau sont comparées au moyen de pycnomètres remplis, placés dans un bain thermostatique jusqu'à ce que soit atteint l'équilibre de température d'essai.

3. Appareillage et produits

- balance d'une capacité d'au moins 150 g, précise à 0,1 mg près,

- bain thermostatique réglé à (25,0 ( 0,1) °C,

- pycnomètre à liant à col large rodé de 25 à 30 ml de volume (pycnomètre de Hubbard).  Le bouchon, rodé également, comporte une section concave dont la hauteur au centre est de 4 à 6 mm et est percé suivant l'axe vertical d'un trou de 1 à 2 mm de diamètre.  Le profil intérieur de la paroi du pycnomètre et de son bouchon doit être tel qu'il ne s'oppose pas à la remontée des bulles d'air,

- bécher ou flacon contenant le liquide de mesure,

- étuve réglée à (110 ( 5)°C,

- liquide de mesure : eau distillée ou de qualité équivalente fraîchement bouillie et refroidie.

4. Mode opératoire

4.1. Prise d'essai.

Constituer une prise d'essai dont la masse ne peut être inférieure à 50 g.

4.2. Etalonnage du pycnomètre.

Peser au 0,1 mg près le pycnomètre propre et sec, muni de son bouchon (masse a).

Le remplir précautionneusement avec l'eau.  Mettre le bouchon en place et s'assurer que le pycnomètre soit bien rempli sans présence de bulle d'air.

Placer le pycnomètre et le flacon contenant le liquide de mesure dans le bain thermostatique à (25,0 ( 0,1)°C.  Après 2 heures, ajuster si nécessaire le niveau d'eau du pycnomètre au moyen de l'eau à (25,0 ( 0,1)°C et remettre le bouchon en place.  Une petite goutte doit perler au sommet du bouchon.  Retirer le pycnomètre du bain et essuyer immédiatement le sommet du bouchon d'un coup de serviette.  Essuyer et sécher le reste de la surface extérieure du pycnomètre et le peser au 0,1 mg près (masse e).

4.3. Détermination de la masse volumique relative de l'échantillon.

Afin de rendre le liant suffisamment fluide, il peut être légèrement chauffé en ayant soin d'éviter toute perte de matières volatiles.

Introduire l'échantillon dans le pycnomètre taré (masse a) en évitant la formation de bulles d'air. L'échantillon doit remplir entre ½ et ¾ du volume apparent total du pycnomètre.

Le pycnomètre contenant le liant est ensuite refroidi jusqu'à la température du laboratoire et pesé au 0,1 mg près (masse b).

Le pycnomètre est précautionneusement rempli avec l'eau.  On poursuit ensuite les manipulations comme décrit au § 4.2.

5. Calculs

5.1. Masse volumique relative de l'échantillon.
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où :

a  =  la masse du pycnomètre vide avec bouchon (g)

b  =  la masse du pycnomètre contenant l'échantillon (g)

c  =  la masse du pycnomètre contenant l'échantillon et le liquide de mesure (g)

e  =  la masse du pycnomètre rempli d'eau (g)

d l = la masse volumique relative du liant, calculée au 0,0001 près.

5.2. Masse volumique absolue de l'échantillon.
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où :

(l = la masse volumique absolue du liant (g/cm³);

dlm = la masse volumique relative moyenne du liant calculée selon le § 5.1. ci-avant;

(eau = la masse volumique de l'eau (g/cm³).  A 25 °C, sa valeur est de 0,997044 g/cm³.

6. Expression des résultats

6.1. Masse volumique relative de l'échantillon.

La masse volumique relative moyenne (dlm) du liant est la moyenne, arrondie au 0,001 près, de trois déterminations (dl) qui ne peuvent différer entre elles de plus de 0,01.

Dans le cas contraire, on réalise trois nouvelles déterminations.

Le rapport d’essai doit mentionner les résultats des trois essais ainsi que la moyenne.

6.2. Masse volumique absolue de l'échantillon.

La masse volumique absolue du liant est exprimée en g/cm³ à 0,001 g/cm³ près.

08.06 FINESSE DE DISPERSION DES EMULSIONS DE BITUME

(Références de base : "Standard Methods of Testing Emulsified Asphalts - § 38-41 - A.S.T.M. D. 244 - 73". "Emulsions de Bitumes" - Modes opératoires du Laboratoire Central des Ponts et Chaussées - RLE - AC - 2 - 1965 - Dunod - Paris - 1970).

1. But de l'essai

Apprécier la quantité de particules bitumineuses de dimensions supérieures à 

0,150 mm.

2. Principe de la méthode

Sur un tamis à ouverture de maille de 0,150 mm préalablement taré, on tamise une masse déterminée d'émulsion.

Après lavage et séchage du tamis, on détermine l'augmentation de masse de ce dernier.

3. Appareillage et produits

- tamis ISO d'ouverture de maille de 0,150 mm et de 75 mm de diamètre;

- platine pour poser le tamis précité;

- balance permettant de peser à 0,01 g près;

- étuve réglée à (110 ( 5)°C;

- eau distillée ou déminéralisée;

- solution A ou B selon le type d’émulsion :

( solution A (cas d’émulsion anionique)

solution aqueuse contenant 1 % (m/m) de laurylsulfate de sodium ou, à défaut, solution aqueuse contenant 1 % (m/m) d’oléate de sodium. Ajouter 1 % (m/m) d’hydroxyde de sodium à la solution.

NOTE : la solution A peut également être préparée en utilisant du laurylsulfate de potassium ou de l’oléate de potassium, et de l’hydroxyde de potassium à la place des sels de sodium.

( solution B (cas d’une émulsion cationique)
solution aqueuse contenant 1 % (m/m) de chlorure d’alkyltriméthylammonium ou 1 % (m/m) de bromure de cétyltriméthylammonium ou, à défaut, 1 % (m/m) de chlorhydrate de diamines grasses. Ajouter 1 % (m/m) d’une solution d’acide chlorhydrique de concentration 1 mol/l à la solution.

- toluène;

- acétone.

4. Mode opératoire

4.1. Cas des émulsions anioniques.

On lave le tamis successivement au toluène et à l'acétone.

On le pose sur la platine, on sèche et on pèse à 0,01 g près (masse m1).

Dans une éprouvette à pied préalablement mouillée par la solution à l'oléate de sodium (solution A), puis tarée, une prise d'essai de (100 ( 1) g est pesée à  0,01 g près (masse m2).

On verse immédiatement cette prise d'essai sur le tamis que l'on aura également humecté au moyen de la solution A. L'éprouvette est parfaitement rincée à l'aide de la même solution.

Après tamisage, on lave plusieurs fois le tamis au moyen de la solution A jusqu'à obtention d'une eau de lavage claire. On pose le tamis sur la platine et on sèche ensuite le tout à l'étuve à (110 ( 5)°C, jusqu'à masse constante à 0,01 g près (masse m3).

4.2. Cas des émulsions cationiques.

Le processus opératoire est semblable à celui décrit au § 4.1. ci-dessus, mais on remplace, dans toutes les manipulations, la solution A par la solution B.

5. Calcul

Le résultat de l'essai est calculé comme suit, en %-m avec une décimale :
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où :

m1 
=  la masse du tamis avec sa platine, les deux éléments étant propres 

et secs (g)

m2
= la masse de la prise d'essai (g)

m3 
= la masse du tamis et de sa platine contenant le refus (g)

6. Expression des résultats

Le résultat donné est la moyenne arithmétique, exprimée avec une décimale, de deux essais qui ne peuvent différer de plus de 0,1 % absolu.

Dans le cas contraire, on recommence deux essais.

Le rapport d’essai doit mentionner les résultats des deux essais ainsi que leur moyenne.

08.07 DISTILLATION DES BITUMES FLUIDIFIES AUX HUILES DE PETROLE

(Référence de base : "Standard Method of Test for Distillation of cut-bak asphaltic (Bituminous) products", A.S.T.M. - D. 402 - 73).

1. But de l’essai

Déterminer la teneur en constituants volatils et le résidu à 360°C des bitumes fluidifiés aux huiles de pétrole et le résidu à 360°C.

2. Principe de la méthode

On distille le liant à une vitesse de chauffe contrôlée et on détermine la quantité de distillat obtenue à différentes températures.

3. Appareillage

- ballon de distillation de 500 ml à tubulure latérale et ayant les dimensions suivantes : 

- diamètre extérieur de la sphère


:
 (102 ± 2) mm

- hauteur  extérieure du ballon


:
 (135 ± 5) mm

- diamètre intérieur du col



:         (25,0 ± 1,2) mm

- diamètre intérieur de la tubulure


:         (10,0 ± 0,5) mm

- distance  verticale  du  fond  de  la  sphère   au

raccord inférieur de la tubulure et de la sphère
:
 (105 ± 3) mm

- longueur de la tubulure



:
 (220 ± 5) mm

- angle de la tubulure avec une verticale

:
   (75 ± 3) mm

- réfrigérant à eau ayant les dimensions suivantes :

- longueur totale




:
(400 ± 25) mm

- longueur du manchon réfrigérant

:
 200 à 300 mm

- allonge en verre épais recourbé suivant un angle d’environ 105°.

- le diamètre à l’extrémité la plus large est compris entre 16 et 20 mm et est de 5 à 7 mm à l’extrémité la plus étroite.

- écran de protection servant à protéger le ballon contre les courants d’air.

- système de chauffage (ou manteau chauffant) permettant de respecter le mode opératoire.

· éprouvettes d’au moins 250 mm de hauteur, graduées à 0,5 ml près.

- thermomètre gradué de  - 2  à + 400°C, par degré:

- longueur totale


:
430 mm;

- longueur minimum de l’échelle
:
250 mm.

- le montage est conforme à la figure 08.07/1

- le thermomètre plonge dans le liquide et est à (6 ( 1)mm du fond

- balance de capacité appropriée, ayant une précision de 0,1 g.

[image: image6.wmf]
Fig. 08.07/1

4. Mode opératoire

Connaissant la masse volumique relative (25°C/25°C) du liant, déterminée selon la méthode d’essai 08.05 Masse volumique relative (25°C/25°C)  des liants hydrocarbonés", on calcule la masse équivalant à 200 ml d’échantillon que l’on pèse à 0,5 g près dans le ballon de 500 ml.

Assembler l’appareillage et chauffer de façon telle que la première goutte tombe de l’extrémité de la tubulure latérale du ballon après un temps compris entre  5 minutes et 15 minutes, puis régler la distillation de manière à maintenir un écoulement de 50 gouttes par minute à 70 gouttes par minute jusqu’à 315°C.  La  fraction comprise entre 315 et 360°C doit être distillée en un temps n’excédant pas 10 minutes.

On note les volumes cumulés de distillat dans l’éprouvette graduée, à 0,5 ml près,  pour chacune des températures suivantes : 225, 260, 315 et  360°C, soit respectivement : V1, V2, V3 et V4 ces volumes cumulés

5. Calculs

Le résidu de distillation, exprimé en pour cent du volume de la prise d’essai avec une décimale, est obtenu par la formule :
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où :

V4 = le volume de distillat total obtenu à 360°C (ml).

Les différents distillats, exprimés en pour cent du volume du distillat total avec une décimale, sont obtenus par la formule :


[image: image8.wmf]100

.

V

V

4

)

x

(


V(x) étant le volume de distillat de la fraction envisagée en ml (V1, V2, V3).

6. Expression du résultat

Le résultat est donné par la moyenne, exprimée en %-v avec une décimale des deux essais dont les valeurs ne s’écartent pas plus de 2 ml,  pour chacune des fractions recueillies.

Dans le cas contraire, recommencer deux essais.

Le rapport d’essai doit mentionner les résultats des deux essais ainsi que leur moyenne.

08.08 DISTILLATION DES BITUMES FLUXES AUX HUILES DE HOUILLE

(Référence de base : "Standard Method of Test for Distillation of Cut-back - Asphaltic (Bituminous) Products", A.S.T.M. - D. 402 - 73).

1. But de l’essai

Déterminer la teneur en constituants volatils des bitumes fluxés.

2. Principe de la méthode

On distille le liant à une vitesse de chauffe contrôlée et on détermine la masse des fractions du distillat à plusieurs températures, ainsi que la masse de résidu à la température maximale atteinte.

3. Appareillage

- ballon de distillation de 500 ml à tubulure latérale présentant les dimensions suivantes :

- diamètre extérieur de la sphère


:
(102 ± 2,0) mm

- hauteur extérieure du ballon


:
(135 ± 5,0) mm

- diamètre interne du col



:
(25 ± 0,5) mm

- distance verticale du fond de la sphère au

 raccord inférieur de la  tubulure et du ballon
:
(105 ± 3,0) mm

- longueur de la tubulure



:
(220 ± 5,0) mm

- angle de la tubulure avec la  verticale

:
(75 ± 3)°

- réfrigérant à air ayant les dimensions suivantes :

- longueur





:
(360 ± 4,0) mm

- diamètre extérieur de la petite extrémité
:         (12,5 ± 1,5) mm

- diamètre extérieur de la grande extrémité
:         (28,5 ± 3,0) mm

- écran de protection en fer galvanisé doublé d’un matériau isolant servant à protéger le ballon contre les courants d’air.

- erlenmeyers de 50 à 125 ml de capacité.

- thermomètre gradué de  - 2 à + 400°C, par degré.

- longueur totale





:
430 mm

- longueur minimum de l’échelle 



:
250 mm

Le montage est conforme à la figure 08.09/1 (CME 08.09).

- balance assurant le  1/10.000 de la masse  pesée.

4. Mode opératoire

Peser le ballon, à 0,1 g près (masse MO) et répéter cette opération après y avoir introduit environ 200 g de liant (masse M1). Assembler l’appareil.  Introduire le thermomètre dans le ballon de telle façon que le sommet du bulbe soit au même niveau que le point inférieur de la jonction de la tubule latérale et du col du ballon .  Appliquer le chauffage de telle manière que la première goutte de distillat s’écoule après un temps compris entre 5 et 15 minutes, puis régler la vitesse de distillation pour obtenir un distillat de 50 à 70 gouttes par minute.  Au cours de la distillation, veiller à ce qu’aucune partie du distillat ne s’accumule dans le réfrigérant; si nécessaire, réchauffer légèrement ce dernier.  Recueillir les fractions du distillat dans les erlenmeyers tarés et changer ceux-ci dès que le thermomètre indique la température spécifiée pour chaque fraction.

Pour les bitumes fluxés aux huiles, on recueille les fractions suivantes :



1.  jusqu’à  250°C;



2.  de 250  à  300°C;



3.  de 300  à  360°C.

Quand la température maximum de l’essai est atteinte, on enlève immédiatement la source de chaleur et le couvercle de l’écran protecteur du ballon.  Laisser refroidir, le thermomètre restant en place, puis faire couler dans l’erlenmeyer contenant la dernière fraction, le distillat resté dans le réfrigérant à air en chauffant celui-ci.

Peser alors les erlenmeyers contenant les fractions de distillat à 0,1 g près et déterminer la masse de ces fractions, soit : "F1, F2 et F3"

Peser le ballon contenant le résidu de distillation et muni de son thermomètre à 0,1 g près (masse M2).

Si la première fraction recueillie "F1" contient de l’eau, il faut en déterminer son volume, puis, en posant que 1 ml d’eau pèse 1 g, calculer la masse nette de l’huile.

5. Calcul

Les résultats, exprimés en pour cent de la masse d’échantillon exempt d’eau, avec une décimale, sont calculés de la façon suivante :


- Fraction 1 (jusque 250°C)  : 
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- Fractions  suivantes :
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F  (x)  étant la fraction envisagée


- Résidu de distillation : 
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où :

Mo =
la tare du ballon  (g);

M1 =
la masse du ballon contenant le liant (g);

M2 =
la masse du ballon contenant le résidu de distillation (g);

F (x) =
la masse de la fraction envisagée (g);

W =
la masse d’eau, exprimée en grammes, ayant distillé avec la


première fraction.

6. Expression du résultat

Le résultat donné est la moyenne, exprimée avec une décimale, de deux essais dont les valeurs ne s’écartent pas de plus de 1,2 % absolu pour chacune des fractions recueillies et le résidu de distillation.

Dans le cas contraire, recommencer les essais.
Le rapport d’essai doit mentionner les résultats des deux essais ainsi que leur moyenne.

08.09 DISTILLATION FRACTIONNEE DES GOUDRONS ET GOUDRONS-BITUME

(Référence de base : "Standard Method of Test for Distillation of Road Tars", A.S.T.M.  D 20  -  72).

1. But de l’essai

Définir la composition physico-chimique du liant.

2. Principe de la méthode

On distille le liant à une vitesse de chauffe contrôlée et on détermine la masse des fractions du distillat à plusieurs températures, ainsi que la masse du résidu à la température maximale atteinte.

3. Appareillage

- ballon de distillation de 500 ml à tubulure latérale présentant les dimensions suivantes :

- diamètre extérieur de la sphère

:
(102  (  2,0) mm;

- hauteur extérieure du ballon

:
(135  (  5,0) mm;

- diamètre interne du col


:
(25  (  1,2) mm;

- diamètre interne de la tubulure

:
(10  (  0,5) mm;

- distance verticale du fond de la sphère au raccord

   inférieur de la tubulure et du ballon
:
(105  (  3,0) mm;

- longueur de la tubulure


:
(220  (  5,0) mm;

- angle de la tubulure avec la verticale
:
(75  (  3) °

- réfrigérant à air ayant les dimensions suivantes :

- longueur




:
(360 ( 4,0) mm;

- longueur de la partie conique

:
(100 ( 5,0) mm;

- diamètre extérieur de la petite   extrémité :
(12,5 ( 1,5) mm;

- diamètre extérieur de la grande extrémité :
(28,5 ( 3,0) mm;

- écran de protection en fer galvanisé doublé d’un matériau isolant servant à protéger le ballon contre les courants d’air;

- erlenmeyers tarés de 50 à 125 ml  de capacité;

- thermomètre gradué de  - 2 à + 400°C, par degré :

- longueur totale



:
430 mm;

- longueur minimum de l’échelle

:
250 mm.

Le montage est conforme à la figure 08.09/1.

- balance assurant le 1/10.000 de la masse pesée.

4. Mode opératoire

Après y avoir adapté le thermomètre de telle manière que le sommet du bulbe soit au même niveau que le point inférieur de la jonction de la tubulure latérale et du col du ballon, peser le ballon, à 0,1 g près (masse Mo) et répéter cette opération après y avoir introduit environ 100 g de liant (masse M1).  Assembler l’appareil et appliquer le chauffage de telle manière que la première goutte de distillat s’écoule après un temps compris entre 5 et 15 minutes, puis régler la vitesse de distillation pour obtenir un distillat de 50 à 70 gouttes par minute.  Au cours de la distillation, veiller à  ce qu’aucune partie du distillat ne s’accumule dans le réfrigérant;  si nécessaire, réchauffer légèrement ce dernier.  Recueillir les fractions du distillat dans les erlenmeyers tarés et changer ceux-ci dès que le thermomètre indique la température spécifiée pour chaque fraction.

Pour les goudrons et goudrons-bitume, on recueille les fractions suivantes :

1. jusqu’à 170°C;

2. de 170 à  270°C si la détermination de le teneur en naphtalène est requise (voir la méthode d’essai 08.15  Détermination de la teneur en naphtalène des goudrons-bitume)

3. de 270 à  300°C;

4. de 300  à  350°C si la détermination de la teneur en anthracène est requise (voir la Méthode d’essai 08.01 Détermination de la teneur en anthracène).

Quand la température maximum de l’essai est atteinte, on enlève immédiatement la source de chaleur et le couvercle de l’écran protecteur du ballon.

Laisser refroidir, le thermomètre restant en place, puis faire couler dans l’erlenmeyer contenant la dernière fraction, le distillat resté dans le réfrigérant à air en  chauffant celui-ci.

Peser alors les erlenmeyers contenant les fractions du distillat à 0,1 g près et déterminer la masse de ces fractions, soit : F1, F2, F3 et éventuellement F4.

Peser le ballon, contenant le résidu de distillation et muni de son thermomètre à 0,1 g près (masse M2).

Si la première fraction recueillie (F1) contient de l’eau, il faut en déterminer son volume puis, en posant que 1 ml d’eau pèse 1 g, calculer la masse nette de l’huile.

5. Calcul

Les résultats, exprimés en pour cent de la masse d’échantillon exempt d’eau avec une décimale, sont calculés de la façon suivante :


- Fraction  1  (jusque 170°C)  :
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- Fractions suivantes :
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F (x)  étant la fraction envisagée.


- Résidu de distillation :
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où :

Mo =
la tare du ballon  (g);

M1 =
la masse du ballon contenant le liant  (g);

M2 =
la masse du ballon contenant le résidu de distillation  (g);

F (x) =
la masse de la fraction envisagée  (g);

W    = la masse  d’eau, exprimée  en  grammes,  ayant  distillé  avec la première fraction.

6. Expression du résultat

Le résultat donné est la moyenne, exprimée avec une décimale, de deux essais ont les valeurs ne s’écartent pas de plus de 1,2 % absolu pour chacune des fractions recueillies et le résidu de distillation. 

Dans le cas contraire, on recommence deux essais.

Le rapport d’essai doit mentionner les résultats des deux essais ainsi que leur moyenne.

APPAREIL DE DISTILLATION
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Fig. 08.09/1

08.11 DETERMINATION DE LA TENEUR EN EAU DES GOUDRONS

(Référence  de  base :  "Standard  Methods  for  Testing  Tar and  its  Products",   Serial     N°  R.T.  4 - 67, sixth Edition, 1967).

1. But de l’essai

Déterminer la teneur en eau des goudrons.

2. Principe de la méthode

L’eau contenue dans l’échantillon est entraînée par des vapeurs de xylène et condensée, sous réfrigérant, à reflux, dans un tube gradué.

3. Appareillage et  réactif

On utilise l’appareil selon Dean et Stark représenté à la figure 08.11/1.  Il se compose essentiellement de :

- un ballon de 500 ml;

- un tube récepteur gradué de 0 à 10 ml, en 0,1 ml, muni d’un robinet à sa partie inférieure;

- un réfrigérant dont la longueur du manchon est de 400 mm;

L’assemblage de l’appareil se fait par l’intermédiaire de rodages normalisés.

- balance assurant le 1/10.000 de la masse pesée;

- xylène, pour analyse, séché sur chlorure de calcium anhydre.

[image: image16.wmf]
Fig. 08.11/1

4. Mode opératoire

Peser (100 ( 0,1) g du goudron (masse M) dans le ballon de 500 ml puis ajouter 100 ml de xylène.

Assembler l’appareil et chauffer de telle manière que le xylène condensé tombe du réfrigérant à la cadence de 2 gouttes à 5 gouttes par seconde.

Poursuivre la distillation jusqu’à ce que le niveau de l’eau recueillie dans le tube gradué reste constant pendant 10 minutes.

L’eau condensée, qui adhérerait éventuellement à la paroi interne du réfrigérant est détachée en arrêtant pendant quelques minutes la circulation de l’eau de refroidissement dans le réfrigérant.

Noter le volume d’eau dans le tube récepteur après refroidissement à la température ambiante (volume Veau).

5. Calcul

La teneur en eau du goudron,  exprimée en %-v, se calcule  par  la  formule :
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où :

Veau
=
le volume d’eau recueilli dans le tube récepteur  (ml);

VG
=
le volume de goudron calculé  (ml);

(G
=
la masse volumique absolue du goudron  (g/ml)(1);

M
=
la masse de la prise d’essai de goudron  (g).

6. Expression du résultat

Le résultat donné est la moyenne, exprimée en pour cent avec une décimale, de deux essais dont l’écart admis entre eux sur les volumes d’eau recueillis est au maximum de 0,2 ml.

Dans le cas contraire, on recommence deux essais.

Le rapport d’essai doit mentionner les résultats des deux essais ainsi que leur moyenne.

Pour  25°C  :  
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(G : La masse volumique absolue du goudron (g/cm³)

dGm : La masse relative moyenne du goudron
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 : la masse volumique de l’eau (g/cm³) : à 25°C, sa valeur est de


    0,997044 g/cm³
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(1)
Le mode opératoire complet figure à la Méthode d’essai CME 08.05  -  "Masse volumique relative (25°C/25°C) des liants hydrocarbonés".  La masse volumique absolue, exprimée en g/ml, s’obtient en multipliant la masse volumique relative moyenne par la masse volumique de l’eau à la température d’essai.  

08.12 DETERMINATION DE LA TENEUR EN EAU DES EMULSIONS

Référence : Norme NBN EN 1428 “Bitumes et liants bitumineux – Détermination de la teneur en eau dans les emulsions de bitumen – Méthode de distillation azéotropique”, édition 2000.

La normes NBN EN 1428 est d’application.

08.13 DETERMINATION DE LA TEMPERATURE D'EQUIVISCOSITE : E.V.T.

(Référence de base : Standard Methods for Testing Tar and its Products, Serial N° RT 3-67, sixth Edition 1967).

1. But de l’essai

Déterminer la température d'équiviscosité d'un goudron qui est définie comme étant la température à laquelle la viscosité du liant, déterminée à l'appareil S.T.V. avec l'orifice de 10 mm, est de 50 secondes.

2. Principe de la méthode

On recherche une température d'essai pour laquelle la viscosité S.T.V. du liant est comprise dans une fourchette de temps d'écoulement donnée.  On affine ensuite cette température au moyen d'un coefficient fonction du temps d'écoulement.

3. Appareillage et produits

Voir mode opératoire CME 08.23 "Détermination de la viscosité S.T.V." § 3 "Appareillage et produits"

4. Mode opératoire

Lorsque la température d'équiviscosité est connue approximativement, soit par les indications du fournisseur soit par un essai d'orientation, on mesure la viscosité du liant selon la méthode décrite à la méthode d'essai CME 08.23 "Détermination de la viscosité S.T.V." en utilisant le godet de mesure à orifice de 10 mm et à une température d'équiviscosité probable.

Le temps d'écoulement doit être compris entre 33 et 75 secondes.  Si la valeur obtenue s'écarte de ces limites, il faut recommencer l'essai à une autre température de manière à respecter cette condition.

En fonction du temps d'écoulement, on applique à la température un coefficient de correction extrait du tableau ci-dessous.  La température de l'essai plus le coefficient trouvé donne la température d'équiviscosité.

	s

S.T.V.
	0
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	30
	
	
	
	-2,5
	-2,3
	-2,2
	-2,0
	-1,9
	-1,7
	-1,5

	40
	-1,4
	-1,2
	-1,1
	-0,9
	-0,8
	-0,6
	-0,5
	-0,4
	-0,3
	-0,1

	50
	0
	+0,1
	+0,2
	+0,3
	+0,5
	+0,6
	+0,7
	+0,8
	+0,9
	+1,0

	60
	+1,1
	+1,2
	+1,3
	+1,4
	+1,5
	+1,6
	+1,7
	+1,7
	+1,8
	+1,9

	70
	+2,0
	+2,1
	+2,2
	+2,2
	+2,3
	+2,4
	
	
	
	


Exemple :

Le temps d'écoulement d'un goudron, mesuré à 35°C donne une viscosité de 92 secondes S.T.V.

Comme on se trouve en dehors des limites permises de 33 à 75 secondes, l'essai est recommencé à 40°C.

A cette température, la viscosité est de 38 secondes S.T.V. La correction lue au tableau pour cette valeur égale -1,7.

La température d'équiviscosité sera donc : 40°C - 1,7°C = 38,3°C

5. Expression du résultat

Le résultat donné est la moyenne exprimée en degré C avec une décimale, de deux déterminations ne s'écartant pas de plus de 0,3°C.

Dans le cas contraire, on recommence deux essais.

Le rapport d’essai doit mentionner les résultats des deux essais ainsi que leur moyenne.

Remarque :

Dans le cas des liants très fluides dont on aurait mesuré la viscosité S.T.V. avec le godet à orifice de 4 mm de diamètre suivant la méthode décrite à la méthode d'essai 08.23 "Détermination de la viscosité S.T.V.", la méthode de détermination de la température d'équiviscosité est semblable à celle décrite ci-dessus, mais en se référant à la table de correction ci-après :

	s

S.T.V.
	0
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	60
	-22,7
	-22,5
	-22,4
	-22,2
	-22,1
	-21,9
	-21,8
	-21,6
	-21,5
	-21,3

	70
	-21,2
	-21,1
	-21,0
	-20,9
	-20,8
	-20,7
	-20,6
	-20,5
	-20,4
	-20,3

	80
	-20,2
	-20,1
	-20,0
	-19,9
	-19,7
	-19,6
	-19,5
	-19,4
	-19,3
	-19,2

	90
	-19,1
	-19,0
	-18,9
	-18,8
	-18,7
	-18,6
	-18,5
	-18,4
	-18,4
	-18,3

	100
	-18,2
	-18,1
	-18,0
	-17,9
	-17,8
	-17,7
	-17,6
	-17,5
	-17,4
	-17,3


08.14 DETERMINATION DE L’INSOLUBLE DANS LE TOLUENE

(Référence de base : "Standard Method for Testing Tar and its Products", Serial n° R.T. - 8 - 67, sixth Edition, 1967).

1. But de l’essai

Déterminer une des caractéristiques physico-chimiques de composition des goudrons.

2. Principe de la méthode

Le goudron est dissous à chaud dans un volume déterminé de toluène et l’insoluble formé est recueilli quantitativement.

3. Appareillage et réactif

  a)  - balance permettant de peser à 0,0001 g près;


- erlenmeyer de 250 ml "bouché émeri";


- creuset filtrant avec plaque en verre fritté  G4, de 30 ml;


- fiole à vide de 500 ml;


- trompe à eau;


- éprouvette graduée de 100 ml;


- bain-marie;


- étuve réglée à (110 ( 5)°C.

  b)  - toluène pour analyse. 

4. Mode opératoire

Peser l’erlenmeyer propre et sec à 0,1 mg près (masse M1) dans lequel on introduit 2 g du goudron à examiner, puis peser l’ensemble à 0,1 mg près (masse M2).

Ajouter 100 ml de toluène, placer le bouchon et agiter manuellement pour réaliser la mise en solution du goudron, puis chauffer à l’ébullition, au bain-marie, pendant 45 minutes.

Le creuset filtrant, séché préalablement à l’étuve réglée à (110 ( 5)°C pendant 2 heures et pesé après refroidissement  au  dessiccateur  à  0,1 mg près (masse M3)  est  adapté  à  la  fiole  à  vide.  Le contenu de l’erlenmeyer est alors filtré, sous légère dépression.

Rincer l’erlenmeyer et laver le résidu insoluble avec du toluène chaud jusqu’à ce que le filtrat soit pratiquement incolore.

Placer l’erlenmeyer et le creuset filtrant dans une étuve réglée à (110 ( 5)°C,  sécher jusqu’à masse constante.

Laisser refroidir au dessiccateur, puis peser l’erlenmeyer (masse M4) et le creuset filtrant contenant l’insoluble dans le toluène (masse M5) à 0,1 mg près.

5. Calcul

La teneur en insoluble dans le toluène se calcule en pour cent et à la première décimale d’après la formule :
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où :

M1
=
la masse de l’erlenmeyer vide  (g);

M2
=
la masse de l’erlenmeyer contenant la prise d’essai  (g);

M3
=
la masse du creuset filtrant  (g);

M4
=
la masse de l’erlenmeyer après l’essai  (g);

M5       =
la masse du creuset filtrant contenant la fraction insoluble dans le



toluène.

6. Expression du résultat

Le résultat donné, exprimé en pour cent avec une décimale, est la moyenne d’au moins trois essais individuels dont l’écart entre deux résultats ne dépasse pas 0,5 % absolu.

Dans le cas contraire, on recommence trois essais. 

Le rapport d’essai doit mentionner les résultats des trois essais ainsi que leur moyenne.

08.15 DETERMINATION DE LA TENEUR EN NAPHTALENE DES GOUDRONS ET GOUDRONS-BITUME

(Référence de base : "Standard Methods for Testing Tar and its Products", Serial N° RT 7 - 67 sixth Edition, 1967).

1. But de l’essai

Déterminer une fraction chimique des goudrons ou des goudrons-bitume.

2. Principe de la méthode

On détermine la masse des cristaux, isolés de la fraction distillant entre 170 et 270 °C, après élimination des phénols, dans des conditions déterminées de température et d’agitation.

Cette masse est considérée conventionnellement comme la teneur en naphtalène.
3. Appareillage et réactif


a)  - ampoule à décantation, de 100 ml, « bouchée émeri »;


- cristallisoir de 60 mm de diamètre; 


- bain-marie;


- thermomètre de 0 à 120°C;


- entonnoir de Büchner de 55 mm de diamètre intérieur;


- fiole à vide de 300 ml;


- trompe à eau;


- papier filtre mi-tendre et mi-rapide de 55 mm de diamètre; 


-  presse à main;

b) - solution aqueuse d’hydroxyde de sodium  (NaOH)  à  100 g/l.

4. Mode opératoire

La fraction des huiles distillant entre 170 et 270°C, lors de la distillation décrite à la "Méthode d’essai 08.09"  -  "Distillation fractionnée des goudrons et goudrons-bitume", est éventuellement réchauffée légèrement pour la liquéfier et transvasée dans l’ampoule à décantation.

Préparer alors un volume sensiblement égal à celui du distillat,  de la solution d’hydroxyde de sodium et le chauffer entre 40 et 70°C.  

Rincer l’erlenmeyer ayant contenu le distillat par de petites portions de la solution chaude d’hydroxyde de sodium que l’on rassemble ensuite dans l’ampoule à décantation.

Tout en maintenant l’ensemble entre 40 et 70°C, agiter vigoureusement pour mélanger les deux liquides, puis laisser reposer jusqu’à séparation complète des deux couches.

A ce moment, soutirer la solution aqueuse que l’on élimine, puis on verse les huiles, encore chaudes, dans le cristallisoir.

Dès que cette séparation a été réalisée, on poursuit selon le mode opératoire décrit au § 4 de la Méthode d’essai CME 08.01 "Détermination de la teneur en anthracène des goudrons et goudrons-bitume".

On peut éventuellement contrôler la pureté de la naphtalène recueillie par la mesure de son point de fusion qui doit être voisin de 78°C.

5. Calcul

La teneur en naphtalène, exprimée en pour cent avec une décimale, se calcule selon la formule :
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où :

M2
=
la masse des cristaux recueillis  (g);

M1
=
la masse de liant mise en œuvre pour la distillation  (g).

6. Expression du résultat

Le résultat donné est la moyenne, exprimée en pour cent avec une décimale, de deux essais dont les valeurs ne s’écartent pas de plus de 0,8 % absolu.

Dans le cas contraire, on recommence deux essais.

Le rapport d’essai doit mentionner les résultats des deux essais ainsi que leur moyenne.

08.19 DETERMINATION DU "pH" D’UNE EMULSION ACIDE

(Référence de base : "Les émulsions de bitume et leurs techniques d’application", Syndicat des Fabricants d’émulsions routières de Bitume, Paris, 1966).

1. But de l’essai - Définition

Mesurer indirectement la stabilité de l’émulsion, celle-ci étant reliée au "pH" de la phase aqueuse.

On appelle "pH"  d’une solution la valeur du logarithme décimal de l’inverse de sa concentration en "ion" hydrogène.
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2. Principe de la méthode

On mesure la différence de potentiel, exprimée en unités de "pH", entre une électrode de référence et une électrode de mesure, immergées dans l’émulsion à examiner.

3. Appareillage et produits

a)  -
pH - mètre,  gradué en 0,1 unité de pH, équipé d’un dispositif permettant la correction de température (muni d’une électrode de verre et d’une électrode au calomel ou d’une électrode combinée);


- deux béchers de 100 ml;


- thermomètre de 0 à 100°C précis à 0,1°C près;

b) – solution tampon pour l’étalonnage du pH - mètre dans la zone acide (entre pH  =  2  et  pH  =  4);


Solution recommandée: une solution saturée de tartrate acide de potassium CO2H (CHOH)2CO2K à un pH de 3,57 ( 0,02 entre 20 et 30°C;

- solution aqueuse de chlorhydrate d’alkylpropylène diamine commerciale à (10 ( 1) g/l, dont le  pH  est compris entre 3 et 5;

- eau distillée ou déminéralisée;

-  acétone;

- dichlorométhane.

4. Mode opératoire

L’appareil étant prêt à fonctionner, on trempe d’abord les électrodes dans la solution aqueuse de chlorhydrate d’alkylpropylène diamine, puis on les rince à l’eau distillée ou déminéralisée.  Cette opération a pour but de déposer sur les électrodes un film d’absorption d’agent cationique facilitant la détermination.

Tarer ensuite les électrodes en les immergeant dans la solution tampon de pH connu, versée dans l’un des béchers de 100 ml et en tenant compte éventuellement de la correction de température.

Après avoir rincé les électrodes avec de l’eau distillée ou déminéralisée, on les plonge dans le second bécher de 100 ml contenant l’émulsion et, tout en agitant lentement le bécher, on attend quelques secondes que l’équilibre s’établisse avant de faire la lecture.

On poursuit alors en nettoyant les électrodes par rinçage à l’acétone, puis au dichlorométhane, jusqu’à dissolution complète du liant hydrocarboné déposé.  On effectue un nouveau rinçage à l’acétone puis à l’eau distillée ou déminéralisée et on termine par une vérification du tarage des électrodes en les immergeant à nouveau dans la solution tampon précédemment utilisée.  Il ne peut y avoir plus de 0,2 unité d’écart par rapport à l’étalonnage.

Les mesures sont effectuées entre 20 et 30°C.

5. Expression du résultat

Le résultat est exprimé en unités de pH avec une décimale.

La valeur de  pH  adoptée est la moyenne de deux mesures individuelles qui ne diffèrent pas de plus de 0,3 unité.

Dans le cas contraire, on fait deux nouvelles mesures.

Le rapport d’essai doit mentionner les résultats des deux essais, leur moyenne ainsi que la température à laquelle on a effectué l’essai.

08.21  POINT DE RAMOLLISSEMENT ANNEAU ET BILLE DU RESIDU DE DISTILLATION A 300°C

1. But de l'essai

Mesurer la température à laquelle le résidu de distillation à 300°C obtenu selon le mode opératoire CME 08.09 "Distillation fractionnée des goudrons et goudrons-bitume" atteint un début de fluidité conventionnel.
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5. Expression des résultats
08.23 DETERMINATION DE LA VISCOSITE S.T.V.

(Référence de base : "Standard Methods for Testing Tar and its Products", Serial N° R.T. 2.67  "Viscosity", sixth Edition 1967).

1. But de l’essai

Déterminer la viscosité d’un liant, exprimée en unités conventionnelles, au moyen d’un appareil normalisé.

2. Principe de la méthode

On mesure le temps d’écoulement de 50 ml de liant, à une température donnée, au travers d’un orifice calibré.

3. Appareillage et produits

-
Viscosimètre S.T.V. (Standard Tar Viscosimeter) dénommé antérieurement B.R.T.A.  (British Road Tar Association), représenté à la figure 08.23/1 et qui se compose essentiellement d’un bain d’eau et d’un godet de mesure.

a) Le bain d’eau, de forme cylindrique, peut être, soit muni d’un tube latéral auquel on peut appliquer une source de chaleur, soit être chauffé électriquement.

Il possède un manchon cylindrique destiné à supporter le godet de mesure.  Le manchon est entouré d’un cylindre amovible garni de quatre ailettes formant l’agitateur.

Cet agitateur est surmonté d’un couvercle bombé muni de deux supports destinés au thermomètre du bain et à l’obturateur de l’orifice du godet de mesure et d’un dispositif d’entraînement, calorifugé.

On peut également concevoir un bain d’eau pouvant renfermer plusieurs godets.  Dans ce cas, ces derniers doivent être distants les uns des autres et de la paroi, de 55 mm au moins.

On peut utiliser un thermostat.

b) Deux types de godets sont prévus, selon le domaine de viscosité prospecté.  Ils sont de capacité égale mais possèdent des orifices d’écoulement respectivement de 4 et 10 mm de diamètre.

L’obturateur de l’orifice de mesure est constitué par une sphère en bronze phosphoreux, de diamètre approprié, fixée à une tige métallique munie d’un ergot indicateur de niveau.

-
Deux thermomètres destinés, l’un au bain d’eau, l’autre au godet de mesure contenant l’échantillon et dont l’échelle de température est adaptée à l’essai prévu.

Ils répondent aux spécifications S.T.P.T.C. (Standardization of Tar Products Tests Committee) et sont gradués de 15 à 45°C ou de 39,5 à 70,5°C  à  0,1°C près.

-
Eprouvette cylindrique de 100 ml dont le diamètre intérieur ne peut dépasser 29 mm et graduée aux capacités de 20, 25 et 75 ml;

-
Chronomètre précis à 0,1 seconde près;

-
Huile minérale fluide;

-
Solvant du liant hydrocarboné examiné.

4. Mode opératoire

4.1. Temps d’écoulement.

A la température de l’essai, le temps d’écoulement doit être compris entre les valeurs suivantes :

- 10 et 140 secondes pour le godet à orifice de 10 mm;

- 20 et 200 secondes pour le godet à orifice de   4 mm.

Toutefois, dans le cas des goudrons et pour le calcul de la température d’équiviscosité telle qu’elle est reprise à la "Méthode d’essai 08.13", il est nécessaire de réduire le temps d’écoulement entre 33 et 75 secondes pour le godet à orifice de 10 mm et entre 61 et 106 secondes pour le godet à orifice de 4 mm.

4.2. Réalisation de l’essai.

Après avoir vérifié l’horizontalité du viscosimètre, mettre en place l’agitateur portant le thermomètre de contrôle de la température du bain, puis le godet de mesure approprié.

L’eau du bain est alors portée à la température de l’essai.  Cette température réglée à 0,1°C près, est maintenue pendant toute la durée de la détermination en agitant l’eau du bain à de fréquents intervalles et même, si possible, de façon continue.

L’échantillon, chauffé à une température d’environ 20°C supérieure à celle de l’essai, est alors versé doucement dans le godet de mesure dont l’orifice est fermé par l’obturateur.  La quantité de liant introduite est telle que l’ergot fixé à la tige de l’obturateur est juste immergé.

Le second thermomètre est alors introduit dans le liant.

Lorsque l’équilibre de température entre le liant et le bain d’eau est réalisé, on retire le thermomètre et on enlève toute quantité de liant en excès de telle sorte que le niveau final soit sur la ligne médiane de l’ergot indicateur, quand la tige de l’obturateur est verticale.

L’éprouvette de 100 ml, contenant 20 ml d’huile minérale, est alors placée sous l’orifice du godet.  On suspend l’obturateur à son support et on déclenche le chronomètre lorsque, dans l’éprouvette, le niveau d’huile minérale atteint 25 ml.  On arrête ensuite le chronomètre lorsque la graduation de 75 ml est également atteinte.  Le temps d’écoulement est noté à la seconde la plus proche.

5. Expression du résultat

La viscosité S.T.V. est la moyenne de deux mesures du temps d’écoulement, exprimée en secondes, en indiquant la température de l’essai et le diamètre de l’orifice du godet de mesure utilisé.

L’essai est recommencé si la différence entre les deux valeurs obtenues est supérieure à 6 % de la valeur la plus basse.

Le rapport d’essai doit mentionner les résultats des deux essais ainsi que la valeur moyenne des temps d’écoulement, complétée par l’indication de la température de l’essai et le diamètre de l’orifice du godet de mesure, par exemple : Viscosité S.T.V.  =   38 s   (40°C  -  10 mm).   

VISCOSIMETRE   S.T.V.

FIGURE 08.23/1

Voir N.B.N. T 54-202


"Détermination du point de ramollissement anneau et bille"
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