Projet NBN T 54-213

08.27 DETERMINATION DE LA TENEUR EN INSOLUBLE DANS L’HEPTANE NORMAL

1. But de l’essai

Déterminer conventionnellement la fraction du bitume communément désignée sous le nom d’asphaltènes.

2. Principe de la méthode

Le bitume est dissous, à chaud, dans un volume déterminé d’heptane normal et l’insoluble formé est recueilli quantitativement.

3. Appareillage et produits

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

- pèse-filtre  (hauteur 10 cm);

- appareil représenté à la figure 08.27/1 et composé de :

- erlenmeyer de 250 ml à col rodé;

- réfrigérant à reflux

- agitateur mécanique  (ou magnétique).

- plaque chauffante;

- extracteur de Soxhlet;

- étuve réglée à (110 ( 5)°C;

- filtres plissés lents à forte rétention pour précipités denses, de 15 cm de diamètre;

- heptane normal à 99,9 %.

4. Mode opératoire

Peser l’erlenmeyer propre et sec à 0,1 mg près (masse M1) dans lequel on introduit 5 g à 15 g du bitume à examiner.  Cette prise d’essai est calculée de façon à ne pas recueillir plus de 1,25 g d’insoluble sur le filtre.  Peser l’erlenmeyer contenant le bitume à 0,1 mg près (masse M2).

Assembler l’appareil selon la figure 08.27/1, la tige de l’agitateur mécanique étant centrée dans le réfrigérant à reflux et plongeant jusqu’au fond de l’erlenmeyer.

Note :   On peut utiliser un agitateur magnétique chauffant.  La tige métallique, enrobée de verre ou de téflon, doit avoir une longueur maximum de 1,5 cm et être tarée dans le pèse-filtre avec le filtre.  Elle doit être contenue dans le filtre plissé lors de la pesée finale.

Poser l’ensemble sur une plaque chauffante et régler la température entre 100 et 110 °C jusqu’à complète liquéfaction du bitume.  Mettre l’agitation en marche et ajouter l’heptane normal par petites portions par l’extrémité supérieure du réfrigérant à reflux.  La quantité d’heptane normal à introduire est dans un rapport « volume heptane (ml) / masse de bitume (g) »  égal à 10.

Chauffer pendant 20 minutes à l’ébullition en maintenant l’agitation pour éviter des projections.  Retirer l’erlenmeyer et laisser précipiter l’insoluble pendant 24 heures à la température ambiante.

Filtrer sur filtre plissé de 15 cm de diamètre séché et taré dans un pèse-filtre pesé à 0,1 mg près (masse M3).  Gratter l’insoluble adhérant aux parois de l’erlenmeyer avec un agitateur et le faire tomber dans le filtre.  Rincer l’erlenmeyer avec un peu d’heptane normal chaud et le sécher à  l’étuve réglée à (110 ( 5)°C.

Laisser égoutter le filtre puis le déposer dans un extracteur de Soxhlet  à la place de la cartouche habituelle et le laver à l’heptane normal chaud.  Arrêter le lavage après deux ou trois passages du solvant qui doit, à ce moment, être pratiquement incolore.

Remettre le filtre dans le pèse-filtre et le sécher à l’étuve réglée à (110 ( 5)°C.  Laisser refroidir au dessiccateur puis peser l’erlenmeyer (masse M4) et le pèse-filtre (masse M5) à 0,1 mg près.  La somme des accroissements de masse de l’erlenmeyer et du pèse-filtre permet de calculer la teneur en insoluble dans l’heptane normal.

5. Calculs

La teneur en insoluble dans l’heptane normal, se calcule 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 de bitume  (g);

M3 = la masse du pèse-filtre contenant le filtre  (g);

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

M5 = la masse du pèse-filtre contenant le filtre et la fraction insoluble dans 

 l’heptane normal  (g).

6. Expression du résultat

La teneur en insoluble obtenue est la moyenne de trois essais concordants, exprimés en pour cent.  Elle s’exprime au 0,01 % absolu près pour des teneurs inférieures à 1 % et au 0,1% absolu près pour des teneurs supérieures à 1 %.

Les trois essais sont dits concordants lorsque les deux résultats extrêmes ne s’écartent pas de plus 10 % de la moyenne en valeur relative.  

Dans le cas contraire, on recommence trois essais.

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

FIGURE  08.27/1
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08.30 TENEUR EN BITUME D’UN GOUDRON COMPOSE (PAR SOLVANT SELECTIF)

1. But de l’essai

Déterminer la composition d’un mélange goudron-bitume.

2. Principe de la méthode

La détermination est basée sur l’insolubilité du bitume dans le diméthylsulfoxyde.

3. Appareillage et produits

a) - fioles à vide de 100  et 1000 ml;

- pompe à vide;

- creuset filtrant avec disque en verre fritté G4.

- filtre en fibre de verre, type MN 85/90 BF ou Whatman GF/C ou équivalent d’un diamètre de 9 cm minimum;

- entonnoir type Büchner s’adaptant parfaitement au diamètre du filtre en fibre de verre;

- pèse-filtre;

- balance assurant le dix millième de la masse pesée;

- étuve ventilée, réglée à (110 ( 5)°C;

- bécher de 200 ml;

- plaque chauffante permettant de maintenir une température de (60 

 5) °C;

- agitateur mécanique;

- thermomètre de 0 à 100°C,

- pissette de 500 ml;

- minuterie;

- éprouvette de 50 ml;

b) - eau distillée ou déminéralisée;

- chloroforme  (p.a.);

- diméthylsulfoxyde  (p.a.).

4. Mode opératoire

Homogénéiser l’échantillon à chaud à l’aide de l’agitateur mécanique durant 15 minutes.

Peser au 0,0001 g près, environ 2 g de liant (masse M1) dans le bécher de 200 ml.

Ajouter 30 ml de chloroforme et maintenir la solution sous agitation constante durant 15 minutes.

Filtrer alors sous vide à l’aide du creuset filtrant adapté à la fiole à vide de 100 ml.

Rincer le bécher, puis le creuset, avec le moins possible de chloroforme jusqu’à ce que le filtrat ne soit plus coloré.

Transvaser quantitativement le filtrat dans le bécher, puis évaporer le solvant dans l’étuve ventilée réglée à (110 ( 5)°C.

Ajouter 40 ml de diméthylsulfoxyde sur le résidu contenu dans le bécher, placer l’ensemble sur la plaque chauffante réglée à (60

 5) °C et agiter la masse avec l’agitateur mécanique durant 15 minutes.

Le filtre en fibre de verre, préalablement taré à 0,0001 g près (masse M2), est placé dans l’entonnoir Büchner et l’ensemble est adapté sur la fiole à vide de 1000 ml.

Filtrer le contenu du bécher sous une légère aspiration.

Rincer le bécher, puis le filtre, avec du diméthylsulfoxyde maintenu à (60 

 5) °C, jusqu’à ce que le filtrat ne soit plus coloré.

Laver ensuite à l’eau distillée ou déminéralisée.

Placer le filtre contenant le résidu à l’étuve, réglée à (110 ( 5)°C, jusqu’à masse constante.  Après refroidissement, peser au 0,0001 g près (masse M3).

5. Calcul

La teneur en produits insolubles est calculée au dixième de pour cent près,  par  la formule :


[image: image3.wmf]100

.

M

)

M

M

(

1

2

3

-


où :

M1 = la masse de la prise d’essai  (g);

M2 = la masse du filtre  (g);

M3 = la masse du filtre contenant le résidu  (g).

6. Expression du résultat

Le résultat de la teneur en produits insolubles est la moyenne arithmétique, exprimée au trois essais dont les résultats individuels ne s’écartent pas de plus d’une unité de la valeur moyenne.

Dans le cas contraire, on recommence trois essais.

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

08.31 RETOUR ELASTIQUE DES MELANGES BITUME-POLYMERE(S)

(Références de base : - "California Test 332".

 "Method of Test for Recovery from deformation of latex modified asphalt emulsion residue"  -  D.C. Thomson land J.F. Hagman

- "The modification of asphalt with Neoprene"  - Contribution n° 133, AAPT, Montreal 1958).

1. But de l’essai

Mesure du comportement élastique des mélanges de bitume et de polymère(s) et plus particulièrement d’élastomère(s).

2. Principe de la méthode

La récupération de la déformation mécanique du mélange de bitume-polymère(s) est déterminée après rotation d’un cylindre métallique immergé dans un échantillon de bitume-polymère(s).

3. Appareillage

3.1. Un récipient métallique cylindrique d’un diamètre intérieur de 55 mm et d’une hauteur intérieure de 35 mm similaire aux récipients de modèle "bas" utilisés pour la détermination de la pénétration du bitume et muni d’au moins deux ergots (figure 08.31/1 + détail 2).

3.2. Un cylindre  métallique  massif  en  laiton,  bronze  ou  acier inoxydable  d’un diamètre de 25,4 mm et d’une longueur de 100 mm (figure 08.31/1  + détail 1).  Un repère permanent et apparent est réalisé à une hauteur de 10 mm au-dessus de la base du cylindre sur tout son contour et perpendiculairement à l’axe longitudinal.  Le cylindre est percé d’un trou de 8 mm de diamètre perpendiculairement à l’axe longitudinal.

Au centre de la face supérieure, un anneau permet de suspendre le cylindre verticalement à un trépied de laboratoire au moyen d’un fil.  La face supérieure est aussi munie d’une aiguille repère mobile et blocable dans une position déterminée.

3.3. Un bain d’eau à température constante de (25 

 1)°C - (figure 08.31/2).  Au fond de ce bain d’eau est placé un système de fixation permettant de rendre le récipient prévu au 3.1. solidaire du bain (figure 08.31/2 + détail 2).

A l’intérieur du bain, à 115 mm du fond, est fixée une demi-couronne graduée en degrés de 0 à 180° dans le sens anti-horlogique (figure 08.31/2 + détail 3).

3.4. Un chronomètre.
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Détail 3 : DEMI - COURONNE GRADUEE

Détail 2 : RECIPIENT et FIXATION
4. Mode opératoire

Suspendre le cylindre métallique à un fil au milieu du récipient de mesure, de sorte que la distance entre la base du cylindre et le fond du récipient soit égale à 20 mm.

Chauffer l’échantillon avec précaution pour éviter des surchauffes locales, et à la température la plus basse à laquelle il devient suffisamment fluide pour pouvoir être homogénéisé et versé aisément.  Cette température ne peut excéder la température de ramollissement "Anneau et Bille" de plus de 90°C.

Homogénéiser l’échantillon et le verser dans le récipient jusqu’au repère indiqué sur le cylindre en évitant l’occlusion d’air.

Laisser refroidir l’ensemble pendant 90 minutes jusqu’à température ambiante.

Placer l’ensemble dans le bain d’eau en fixant le récipient contenant l’échantillon au fond du bain; placer et bloquer l’aiguille repère du cylindre en face du trait 180°; le cylindre reste soutenu par son fil au trépied de laboratoire; le récipient contenant l’échantillon doit être complètement immergé.

Après un séjour de minimum 90 minutes de l’échantillon dans le bain à (25 

 1)°C, et au moyen d’un levier de 8 mm de diamètre introduit dans le logement prévu, faire tourner le cylindre de 180° dans le sens horlogique (l’aiguille repère du cylindre doit alors se trouver en face du trait 0°) en un temps court (de 3 à 5 secondes).  Retirer immédiatement le levier de son logement, lâcher le cylindre sans attendre et déclencher le chronomètre.  Après 30 minutes, lire l’angle de retour élastique sur la couronne graduée : soit ( la valeur de cet angle en degrés.

5. Expression du résultat

Le retour élastique E est exprimé en pour cent de l’angle de torsion imposé (180°), c’est-à-dire :

E  (%)  =  
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08.32 DETERMINATION DE LA VISCOSITE D’UN BITUME ADDITIONNE D’ELASTOMERE(S) RECYCLE(S)

1. But de l’essai

Mesurer la viscosité dynamique à 205°C, d’un bitume additionné d’élastomère(s) recyclé(s) aussi bien sur chantier qu’en laboratoire.

2. Principe de la méthode

Un rotor, tournant à une vitesse déterminée, est plongé dans le liant.  La viscosité du liant est obtenue par la mesure du couple nécessaire pour maintenir la vitesse.  La viscosité est indiquée directement sur une échelle graduée.  Le calibrage de cette échelle est réalisé au moyen de fluides newtoniens.

3. Appareillage

3.1. - Un moteur faisant tourner un axe à 62,5 tours/minute;

- Un rotor en acier inoxydable avec dispositif d’accouplement à l’axe :

* forme : tube cylindrique fermé supérieurement par une paroi plane pourvue d’une ouverture de 2 mm de diamètre destinée à permettre l’échappement de l’air.

* dimensions extérieures :
diamètre 
:
(24,0  

0,1) mm;





longueur 
:
(53,0  

0,1) mm.

* épaisseur des parois
 :


:
(0,3  

0,1) mm.

- Un dispositif indiquant la viscosité entre 300 et 15.000 mPa.s en fonction du couple mesuré lorsque le rotor tourne dans le liant

3.2. - Un récipient métallique cylindrique de dimension appropriée

3.3. - Un thermomètre à tige permettant des mesures de 150 à 250°C.

3.4. - Une étuve, réglée à (212 ( 3) °C.

4. Mode opératoire

Dans le récipient, verser du liant à une température de (212 

 3)°C, jusqu’à une hauteur de min. 150 mm.

Le thermomètre est introduit à mi-hauteur du liant.

Lorsque la température est de (207 

 1)°C,  le rotor est plongé dans le liant en tournant à 62,5 tours/minute.

Le rotor doit se trouver à min. 50 mm du bord du récipient  et  le haut  du rotor doit être à  

 10 mm sous la surface du liant.

La viscosité est notée lorsque la température est de (205 

 1)°C dès que les indications ne varient plus.

S’il s’agit d’un liant réchauffé, cette opération de chauffe se fait dans une étuve et ne peut pas prendre plus de 4 heures.

Dans ce cas, la mesure de la viscosité doit se faire endéans l’heure où la température du liant a dépassé 170°C.  La température du liant ne peut jamais dépasser 215°C.

5. Expression du résultat

La viscosité du bitume additionné d’élastomère(s) recyclé(s) est exprimée en mPa.s.

08.34 Méthode qualitative de récupération du liant résiduel des émulsions de bitume et de bitume modifié

1. But de l’essai

Récupérer qualitativement le liant résiduel des émulsions de bitume et de bitume modifié 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 environ 11,5 cm;


hauteur environ 24,0 cm.

- 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 175°C.

4. Mode opératoire

Mettre dans le récipient 0,9 à 1,1 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 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 et 163°C pendant une demi-heure afin d'homogénéiser de manière convenable toute la masse du liant résiduel.

Ce liant est alors utilisé immédiatement sans refroidissement pour la préparation des éprouvettes des différents essais physiques.

08.35 RECUPERATION DU LIANT RESIDUEL DES BITUMES FLUIDIFIES PAR LA METHODE RTFOT

(Référence de base : -Document CNSP2, projet de NBN T 54-213 du 11/06/99.

- prEN 12607-1 : Produits pétroliers – Bitumes et liants bitumineux – Détermination de la résistance au durcissement sous l’effet de la chaleur et de l’air – Partie 1 : Méthode RTFOT.)

1. But de l'essai

Cet essai a pour but de déterminer la teneur en liant résiduel des bitumes modifiés fluidifiés aux huiles de pétrole et de récupérer le liant résiduel en vue de déterminer ses caractéristiques principales. 

2. Principe de la méthode

Un film en mouvement du liant fluidifié est soumis pendant 60 minutes, dans une étuve à 163°C, à l’action conjointe de la température et d’un flux d’azote afin d’en évaporer les constituants volatils sans le soumettre à des phénomènes de vieillissement. Après l’essai, la perte de masse est déterminée et le liant résiduel est récupéré en vue de sa caractérisation.

3. Appareillage

- étuve du type RTFOT : matériel et accessoires conformes aux spécifications du projet de norme prEN 12607-1. Les contrôles nécessaires sont effectués. L’étuve est placée de manière à être surmontée d’une aspiration efficace pour  l’évacuation des gaz via l’ouverture prévue à cet effet dans le haut de l’étuve

- flacons en verre également conformes à cette norme

- une bouteille d’azote pur

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

- agitateur mécanique équipé d’une hélice

- minuterie ayant une précision de 15 s  (ou chronomètre)

4. Mode opératoire

4.1. Préparation de l’échantillon.

La préparation des échantillons d’essai doit être effectuée conformément aux prescriptions en vigueur (prescription technique PT 54-200). Les échantillons doivent être conservés dans des récipients hermétiquement fermés.

L’échantillon d’essai de liant fluidifié doit être soigneusement homogénéisé pendant 2 minutes à l’aide d’un agitateur mécanique à une vitesse de 30 à 40 tours/min. Normalement, cette opération est réalisée à la température ambiante. Toutefois, si l’échantillon présente une viscosité trop élevée à cette température, l’homogénéisation peut être effectuée sur un échantillon préalablement réchauffé à maximum 40 °C (récipient fermé dans une étuve à 40 °C, la durée étant fonction de la quantité à réchauffer mais limitée au temps strictement nécessaire pour adapter la viscosité).

4.2. Conditions d’essai.

L’étuve doit être de niveau de manière à ce que les flacons soient positionnés horizontalement dans le carrousel. Celui-ci tourne dans le plan vertical à 15 tours/min. Au cours de l’essai, tous les emplacements du carrousel sont occupés.

La température d’essai est fixée à (163 ± 1) °C et, en cours d’essai,  le flux d’azote est de (4,2 ± 0,2) L/min. La durée de l’essai à 163 °C est de 60 min.

En raison de la quantité de constituants volatils à évaporer, le nombre maximum de flacons pouvant être traité en une fois est de 4. Si une plus grande quantité de liant résiduel est jugée nécessaire pour les caractérisations, l’essai est répété une seconde fois. 

4.3. Réalisation de l’essai.

Peser chacun des 4 flacons propres et secs à 0,01 g près, soit m1.

Remplir chaque flacon avec (45 ± 1)g de l’échantillon homogénéisé. Laisser refroidir, si nécessaire, les flacons remplis pendant au moins 30 minutes dans un dessiccateur. Peser individuellement les flacons remplis à 0,01 g près, soit m2.

Mettre les flacons en place dans l’étuve RTFOT froide. Mettre des flacons vides dans les emplacements inoccupés (alternance vide/rempli). Positionner le carrousel afin que la tuyère du flux d’azote ne soit pas en face d’un flacon rempli. Mettre en marche le système d’aspiration au-dessus de l’étuve RTFOT.

Carrousel arrêté et étuve froide, purger l’étuve par un flux d’azote à un débit de 5 L/min pendant 1,5 à 2 h. Carrousel arrêté et tout en maintenant le débit d’azote, faire chauffer l’étuve à 163 °C. Dès que la température atteint 162 °C, réduire le débit d’azote à (4,2 ± 0,2) L/min (débit à 163 °C) et mettre le moteur du carrousel en fonctionnement. Déclencher la minuterie (chronomètre). Pendant toute cette procédure, la porte de l’étuve ne peut absolument plus être ouverte.

Après exactement 60 minutes, arrêter le moteur et le chauffage de l’étuve, maintenir le débit d’azote et laisser refroidir 15 min. 

Placer ensuite les flacons dans un dessiccateur. Après refroidissement (1,5 à 2 h), peser chaque flacon à 0,01 g près, soit m3.

En chauffant les flacons dans une étuve à (135 ( 5)°C , récupérer le liant résiduel par écoulement. La durée de cette opération doit être la plus courte possible (1 h au maximum). Homogénéiser immédiatement et faire les prélèvements pour les essais de caractérisation du liant résiduel.

Remarques :

1) La quantité de liant résiduel récupérée à partir de 4 flacons étant limitée (env. 140 g), le liant pourrait éventuellement être réutilisé d’un essai à l’autre. Toutes les précautions sont cependant prises de manière à modifier le moins possible le liant résiduel récupéré (choix de la séquence des essais, limitation du nombre d’essais ou de répétitions, limitation de la température et du temps de réchauffage …).

2) Pour la pénétrabilité, réaliser éventuellement une « mini-pénétrabilité » (même mode opératoire, mais en utilisant un godet de ( 30 mm et de 20 mm de hauteur et avec un écartement de 10 mm entre les 3 points de mesure : 7 fois moins de liant consommé).

3) L’autre solution est de répéter l’essai. Toutefois, Ii y a des risques accrus d’encrassement de l’étuve RTFOT.

4) Toutes les opérations et manipulations effectuées dans le cadre de la caractérisation du liant résiduel sont mentionnées dans le procès verbal de l’essai. L’attention est attirée sur celles-ci chaque fois que nécessaire.

5. Calcul

Pour chaque flacon, la teneur en liant résiduel (LR) est calculée comme suit :

LR (%-m) = 100 
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Le résultat de ce calcul est exprimé avec deux décimales.

6. Expression des résultats

La teneur en liant résiduel de l’échantillon est la moyenne arrondie à 0,1 %-m près, des quatre déterminations qui ne peuvent différer entre elles de plus de 0,3 %-m.

Si ce n’est pas le cas, la moyenne est recalculée pour les trois déterminations concordantes restantes (différence entre deux de ceux-ci de maximum 0,3 %-m). Dans le cas contraire, l’essai est recommencé. 

Le rapport d’essai doit mentionner les trois ou quatre essais ainsi que leur moyenne.

7. Répétabilité et reproductibilité

La répétabilité et la reproductibilité n’ont pas encore été parfaitement établies. Cependant, l’expérience pratique permet d’estimer :

· la répétabilité aux environs de 0,3 à 0,4 %-m,

· la reproductibilité aux environs de 0,5 à 0,6 %-m.
08.36 MESURE DE LA DUCTILITE D’UN LIANT MODIFIE A 5°C

"Standard Method of Test Ductility of Bituminous Matérials", A.S.T.M. D 113-79.

1. But de l’essai

Essais d'étirage à vitesse constante jusqu'à la rupture d'un bitume de pétrole modifié, en vue d'apprécier sa résistance à la traction ou cohésivité.

2. Principe de la méthode

Mesurer l'allongement à la rupture d'une éprouvette de forme déterminée que l'on étire à une vitesse et à une température imposées.

3. Appareillage

3.1. Moule.

· Le moule est représenté à la figure 08.36/1. Il est fabriqué en laiton. Ses extrémités b et b' sont désignées sous le nom d'attaches et les parties a et a' sous le nom de côtés du moule.

· Les dimensions sont telles que, convenablement monté, il fournit des éprouvettes dont les dimensions, exprimées en mm, sont celles indiquées à la Fig. 08.36/1.
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FIGURE 08.36/1                             Cotes en mm

3.2. Bain(s) d’eau thermotatisé(s).

3.2.1. Bain auxiliaire thermotatisé

· La capacité est d’au moins 10 L d’eau.  Il est utilisé pour la conservation des éprouvettes sous eau lorsque les essais sont exécutés en série.

· Ce bain doit être équipé d’une plaque perforée, se trouvant au moins à 50 mm du fond et à 100 mm au moins de la surface de l’eau, sur laquelle les éprouvettes séjourneront pendant cette période de repos.  Leur température doit pouvoir être maintenue à (5,0 ( 0,5) °C.

3.2.2. Bain d'eau thermostatisé de l'appareil de mesure

· Sa capacité est d'au moins 10 litres d'eau.

· Sa construction est telle que la couche d'eau soit d'au moins 25 mm au-dessus et en dessous de l'éprouvette étirée.

· La température doit y être maintenue à (5,0 ± 0,5)°C. L'uniformité de cette température est obtenue par une circulation suffisante de l'eau.

· Dans le cas où un bain auxiliaire n'est pas employé, la période de repos sous eau peut se faire dans l'appareil de mesure même.

3.3. Thermomètre de contrôle de la température des bains à 0,1°C près.
3.4. Appareil de mesure.

· Tout appareil construit de manière à permettre à un chariot de se déplacer à la vitesse constante de (50 ± 1,25) mm/minute, sans vibration anormale.

· L'éprouvette est constamment immergée dans l'eau, comme il est spécifié au § 3.2.2., une extrémité de l'éprouvette étant fixée au chariot mobile, l'autre au bâti de l'appareil.

· Du chariot, est également solidaire une aiguille se déplaçant le long d'une règle, graduée en millimètres, qui donne l'allongement atteint.

3.5. Chronomètre – Horloge.

3.6. Mélange dextrine-glycérine (50/50).

3.7. Voir 4.2 :  chlorure de sodium, alcool méthylique.

4. Mode opératoire

4.1. Préparation de l'éprouvette d'essai.

4.1.1. Remplissage du moule

· Chauffer progressivement un échantillon de bitume modifié, suffisant pour réaliser trois essais, jusqu'à ce qu'il soit complètement fluide, tout en l'homogénéisant et en évitant les surchauffes locales.

· Verser le bitume dans le moule, posé sur une plaque-support en laiton. La surface de la plaque ainsi que les faces intérieures des côtés a et a' (figure 08.36/1) du moule auront été préalablement enduites d’une couche mince d’un mélange constitué d'une partie de dextrine pour une partie de glycérine.

· Pour le remplissage, verser le produit en un mince filet que l'on dirige alternativement d'une extrémité à l'autre du moule jusqu'à l'obtention d'un ménisque convexe sans risque de débordement.

· Un liant contenant de grosses particules en suspension est à filtrer au préalable à travers un tamis de 0,315 mm, tel que décrit dans l'annexe 1 à la norme NBN T 54-206 (Filtration du liant) sauf en ce qui concerne les températures de chauffe qui sont à adapter aux caractéristiques du liant modifié.

L'opération de filtration ainsi que la température sont à mentionner au rapport d'essai.

4.1.2. Périodes de repos préalables

· Laisser refroidir le moule (contenant l'éprouvette) maintenu sur sa plaque-support, à la température ambiante et à l'abri de la poussière, pendant 30 minutes à 40 minutes, puis éliminer l'excédent de bitume au moyen d'une lame chauffée.

· Placer ensuite l'ensemble sur la plaque perforée du bain d'eau auxiliaire et le maintenir à la température d'essai de (5,0 ± 0,5)°C pendant 90 minutes.

· Séparer alors le moule avec l'éprouvette, de la plaque et le mettre en place dans l'appareil de mesure. Détacher les pièces latérales et soumettre l'éprouvette à l'essai.

· On peut aussi déposer le moule avec le bitume, séparé de sa plaque, directement à l'emplacement prévu dans le bain d'eau de l'appareil de mesure. Laisser reposer sous eau à la température d'essai pendant 30 minutes. Détacher ensuite les pièces latérales et réaliser l'essai.

4.2. Réalisation de l'essai.

4.2.1. Arrêter la circulation d'eau pendant l'exécution de l'essai

L'éprouvette étant en place, régler le zéro de l'appareil de mesure et commencer l'étirage à une vitesse de 50 mm/minute.

L'essai est poursuivi jusqu'à rupture.

Mesurer au centimètre le plus proche, la distance dont il a fallu écarter les attaches pour provoquer la rupture du fil formé.

4.2.2.
Pour que la mesure soit acceptable, le fil ne peut à aucun moment, ni toucher le fond du bain, ni flotter à la surface de l'eau. Si cela se produisait, dans le premier cas, il faudrait augmenter la densité de l'eau en y dissolvant du chlorure de sodium et dans le second cas, diminuer la densité de l'eau par ajout d'alcool méthylique.

4.2.3.
Un essai de ductilité est considéré comme normal et son résultat est acceptable, comme pour un bitume pur, lorsque ce dernier s'étire jusqu'à ne plus former qu'un fil fin dont la rupture se produit lorsque sa section est devenue pratiquement nulle.

4.2.4.
Dans le cas des bitumes modifiés, peu d'entre eux forment un fil fin pendant l'étirement. Un essai est également considéré comme normal et son résultat acceptable lorsque :

· le liant s'étire pour former un fil dont la section généralement carrée, peut avoir jusqu'à 10 - 15 mm2;

· la rupture se produit en un endroit éloigné des attaches, situé dans le 1/3 central de la longueur étirée (même si elle a lieu dans une hétérogénéité, grain minéral ou particule organique). De plus, la rupture ne peut être accompagnée de décollement de matière dans la cuvette d'une attache.

5. Expression du résultat

5.1.
Le résultat donné est la moyenne arithmétique de 3 essais normaux, tels que définis aux § 4.2.3. et 4.2.4., arrondie au centimètre près, dont les valeurs individuelles ne s'écartent pas de plus de 5 % de leur moyenne.

5.2.Résultats dispersés.

Si les 3 valeurs trouvées sont trop dispersées c'est-à-dire s'écartant de plus de 5 % de la moyenne, on refait une série de 3 nouveaux essais : 

- Si les valeurs individuelles de ces trois nouveaux essais ne s’écartent pas de plus de 5 % de leur moyenne, le résultat est donné comme défini au § 5.1 en prenant les valeurs des trois nouveaux essais.

- Si les valeurs trouvées pour les trois nouveaux essais sont trop dispersées, donner comme résultat la valeur moyenne des six essais.

Le rapport d’essai doit mentionner le résultat des six essais ainsi que leur moyenne.

5.3.Résultats d'essais non normaux.

5.3.1. Si les 3 essais ne se sont pas déroulés normalement, recommencer une nouvelle série de 3 essais.

5.3.2. Si aucun essai normal n'a pu être obtenu sur les 6, mentionner que "la ductilité n'a pu être mesurée dans les conditions de l'essai", sans donner de valeurs.
Le rapport d’essai doit mentionner les résultats des trois essais ainsi que leur moyenne.

08.37 RÉSISTANCE A LA TRACTION ET ALLONGEMENT A LA RUPTURE (LIANT A BASE DE RÉSINES)

Réf. : ASTM D412-75 et ASTM D638-58T.

1. But de l’essai

Déterminer la résistance à la traction et l’allongement à la rupture sur un échantillon de liant à base de résines.

2. Principe de la méthode

Un essai de traction est réalisé sur des éprouvettes de chantier obtenues par découpage d’un échantillon durci.

3. Appareillage

· calibre en acier pour découper les éprouvettes (ASTM D412-75);

· deux plateaux dont les dimensions sont de 350 x 350 mm, pourvus sur tout le pourtour d’un rebord pour réaliser une cuvette;

· machine de traction et accessoires pour déterminer l’allongement (ASTM D638-58T).

4. Mode opératoire

4.1. Prélèvement des échantillons.

Dans les deux plateaux, prélever à la sortie de la rampe de pulvérisation une quantité d’échantillon correspondant à l’épaisseur du film appliqué sur la route.  La quantité de liant à base de résine sur la chaussée est généralement de minimum 1400 g par m2.

Une feuille antiadhésive peut être utilisée pour faciliter le démoulage des échantillons.  Les échantillons doivent être conservés à une température comprise entre 10° et 30° C pendant 7 jours avant l’essai.

4.2. Préparation des éprouvettes.
· Enlever l’échantillon du plateau.

· Découper des éprouvettes, suivant les spécifications ASTM D412-75, dont les dimensions répondent aux critères de la colonne Die C figure 2 et ayant l’épaisseur du film prélevé sur chantier et fourni  au laboratoire (§ 4.1.)

4.3. Exécution de l’essai de traction

L’essai est effectué conformément aux spécifications ASTM D638-58 T, avec les conditions suivantes :.

- 
vitesse de traction : (5,5 ± 0,5) mm/minute (vitesse B).

-
température d’essai : (23 ± 1)° C.

5. Calcul

L’essai est réalisé sur 5 éprouvettes découpées dans un échantillon (l’autre échantillon sert de contre-essai éventuel).

La résistance à la traction est exprimée en MPa au 1/10 près.

L’allongement à la rupture est exprimé en % au 1/10 près.

6. Expression du résultat

Le résultat est la moyenne des 5 mesures réalisées. 

Le rapport mentionne les résultats individuels ainsi que leurs moyennes.

08.38 TENEUR EN PARTIES METALLIQUES (POLYOLEFINES)

1. But de l’essai

Déterminer la quantité de parties métalliques présentes dans un échantillon de polyoléfines.

2. Principe de la méthode

Le matériau est soumis à une perte au feu. Les parties métalliques constituent conventionnellement la masse recueillie après calcination.

3. Appareillage

- un four permettant d’atteindre 700°C.

- une balance permettant de peser 200 g à 0,1 g près

- un creuset non altérable à la température d’essai.

4. Mode opératoire

Soumettre le creuset à une température de (600 ( 25)°C. Le laisser refroidir jusqu’à masse constante et noter cette dernière (m1) à 0,1g près.

Peser une prise d’essai de polyoléfines, préalablement séchée comme défini dans le CME 08.39, de (90 ( 10)g et la placer dans le creuset. 

Peser le creuset et son contenu à (m2) à 0,1 g près.

Placer le creuset et son contenu dans un four porté à une température de (600 ( 25)°C pour calcination pendant 6 heures.

Au bout de 4 heures, vérifier qu’une pellicule de matière organique ne s’est pas formée à la surface, empêchant toute évacuation des fumées. Si tel est le cas, arrêter l’essai et recommencer le tout.

Après 6 heures de chauffe, laisser refroidir le creuset et le contenu et peser ensuite l’ensemble (m3) à 0,1 g près.

5. Calcul

La masse de polyoléfines (mPO) exprimée en g avec une décimale est données par la formule : 

mPO = m2 – m1
La masse conventionnelle des parties métalliques (mmet), exprimée en g avec une décimale est donnée par la formule :

mmet = m3 – m2
La teneur en parties métalliques (tmet) exprimée en pour cent à 0,1 % près est calculée par la formule :
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6. Expression du résultat

La teneur en parties métalliques est la moyenne de deux résultats ne s’écartant pas de plus de 2 % de cette moyenne. Dans le cas contraire, on recommence deux essais sur des prises différentes. Le rapport mentionne la valeur des paramètres repris dans le mode opératoire.

08.39 TENEUR EN POLYETHYLENE (POLYOLEFINES)

Références de base : RTE, Ie 09/01 27 (RTE : Recherche Technique Entreprise – SCREG, F-94382 Bonneuil sur Marne)

1. But de l’essai

Déterminer la teneur en polyéthylène d’un échantillon de polyoléfines.

2. Principe de la méthode

La teneur en polyéthylène est conventionnellement la totalité de l’échantillon (100 %), teneurs en eau, en PVC et en imbrûlés (constitués des parties métalliques et des matières minérales).

3. Appareillage

Les mêmes appareillages que pour les méthodes d’essai CME 08.38 et 08.40.

4. Mode opératoire

Prendre un échantillon de polyéthylène de (300 ( 20)g et le peser à 0,1 g près, soit mPO.

Enlever manuellement ou avec une pince à épiler les matières minérales et en déterminer la masse mmin.
Sur une prise de (150 ( 20)g de l’échantillon restant, procéder à la détermination de la teneur en PVC, soit tPVC suivant CME 08.40.

Sur une prise de (90 ( 10)g du reste de l’échantillon, procéder à la détermination de la teneur en parties métalliques, soit tmet suivant CME 08.38.

5. Calcul

La masse d’eau (meau) est déterminée par la formule : 

meau = mPO - msec
La masse de polyéthylène (mPE) est déterminée par la formule :
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La teneur en polyéthylène (tPE), exprimée en pour cent à 0,1 % près est calculée par la formule : 


[image: image12.wmf]100

.

m

m

t

PO

PE

PE

=


6. Expression du résultat

La teneur en  polyéthylènes est la moyenne de deux résultats ne s’écartant pas de plus de 2 %. Dans le cas contraire, on recommence deux essais sur des prises différentes. Le rapport mentionne la valeur des paramètres repris dans le mode opératoire.

08.40 TENEUR EN PVC (POLYOLEFINES)

1. But de l’essai

Déterminer le taux de PVC présent dans un échantillon de polyoléfines.

2. Principe de la méthode

La teneur en PVC de l’échantillon de polyoléfines est déterminée par une méthode indirecte, c’est-à-dire par différence entre la masse de l’échantillon avant dissolution dans le chlorure de méthylène, et la masse du même échantillon après dissolution.

3. Appareillage et produits

Un extracteur type Kumagawa (figure 08.40/1) comprenant :

· un chauffe-ballon avec simmerstat,

· un ballon en verre d’1 à 2 litres de capacité,

· un décanteur Dean et Stark,

· un réfrigérant,

· un panier constitué de 3 tiges de cuivre et d’une toile de cuivre retenant des

cartouches Durrieux ou Schleicher et Schull,

· un collier de serrage,

· un système de filtration sous pression ou sous vide et du papier Seitz EKS.

Une étuve pouvant être portée à 150°C.

Une balance permettant de peser à 0,1 g près.

Du chlorure de méthylène.

4. Mode opératoire

Sécher la cartouche à l’étuve à (110 ( 5)°C jusqu’à obtention d’une masse constante, soit m1, défini à 0,1 g près.

Introduire dans la cartouche, à température ambiante, une masse de l’échantillon de polyoléfines préalablement séché tel que défini dans le CME 08.39 de (150 ( 20)g. et peser l’ensemble m2 à 0,1 g près.

Remplir le ballon jusqu’à moitié avec du chlorure de méthylène, placer la cartouche dans son panier et l’introduire dans le ballon.

Graisser les rodages de chaque élément de l’extracteur.

Monter le décanteur « Dean et Stark » et le collier de serrage. Adapter le réfrigérant et l’alimenter en eau.

Brancher le chauffe-ballon. Le système de thermostatisation doit être réglé de manière à assurer un écoulement à reflux le plus rapide possible.

Arrêter l’extraction au bout de 8 heures d’écoulement ininterrompu.

Laisser refroidir l’appareil et égoutter la cartouche. Retirer la cartouche de l’appareil et la placer dans une étuve ventilée à (110 ( 5)°C jusqu’à obtention d’une masse constante, soit m3.

5. Calcul

La masse de polyoléfines (mPO) exprimée en g à 0,1 g près, est donnée par la formule : 

mPO = m2 – m1
La masse de PVC (mPVC) extraite de l’échantillon de polyoléfines, exprimée en g à 0,1 g près, est donnée par la formule : 

mPVC = m2 – m3
La teneur en PVC (tPVC), exprimée en pour cent avec une décimale, est calculée comme suit : 
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6. Expression des résultats

La teneur en  PVC est la moyenne de deux résultats ne s’écartant pas de plus de 2 % de cette moyenne. Dans le cas contraire, on recommence deux essais sur des prises différentes. Le rapport mentionne la valeur des paramètres repris dans le mode opératoire.

FIGURE. 08.40/1
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08.41 TENEUR EN GOUDRON DES EMULSIONS 

Addendum aux caractéristiques de la norme NBN T53-005

1. But de l'essai

Déterminer la teneur en goudron et en matières minérales dans l'émulsion de goudron.

2. Principe de la méthode

On obtient la teneur en goudron en retirant de l’émulsion la part correspondant à l’eau et aux cendres.

3. Appareillage

La détermination de l'eau correspond à la méthode d'essai CME 08.12, celle des cendres correspond à la teneur en matières minérales.

Les cendres sont déterminées selon la méthode ISO8003-86 à 700 °C .

4. Calcul

%T résiduel  =  100 % - ( % AQ + % A)

où :

% T = teneur en goudron

% AQ = teneur en eau

% A = teneur en cendres

08.42. POLARITE D’UNE EMULSION

Référence NBN EN 1430 : « Bitumes et liants bitumineux – Détermination de la polarité des particules des émulsions de bitume, 2000

La norme NBN EN 1430 est d’application.

08.43. PREPARATION DES ECHANTILLONS

Référence NBN EN 12594 : « Bitumes et liants bitumineux – Préparation des échantillons d’essai », 2000.

La norme NBN EN 12594 est d’application.

.

08.44 VISCOSITE CINEMATIQUE CAPILLAIRE 

Référence NBN EN 12595 : « Bitumes et liants bitumineux - Détermination de la viscosité cinématique, 2000.

La norme NBN EN 12595 est d’application.
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