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Comportement et étude des graves-émulsion
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Caractérisation des liants bitumineux des enrobés a froid

Dans le cadre d’un groupe de travail RST/USIRF sur la « Méthodologie d'étude des matériaux a I'émulsion de bitume »,

une réfléxion a été menée sur I'évaluation des procédés d'extraction du liant des enrobés a I'émulsion.

Cet article reprend les différents résultats obtenus et identifie les paramétres relatifs aux opérations de préparation,

d’extraction et de distillation les plus influents sur les caractéristiques des liants.

Les résultats sont proposés en vue d’une adaptation des méthodes d’essais utilisées (qui sont celles dédiées aux

enrobés a chaud) a la spécificité des enrobés a froid : nature des constituants (exemple : présence de fluxants volatils

ou non) et évolution des propriétés mécaniques (phénomeénes encore mal connus relatifs a I'oxydation du liant, aux

interactions bitume/émulsifiants/granulats.).

Cet article est le 6¢ de la série dédiée aux travaux du groupe constitué par I'lFSTTAR, le RST et les entreprises de ['USIRF.

Introduction

Les enrobés a |'émulsion sont
caractérisés par un comporte-
ment évolutif a court et moyen
termes, fortement tributaire des
conditions de marissement.
L'inadéquation des essais conven-
tionnels des enrobés a chaud et le
manque d'une méthodologie de
formulation adaptée comptent
parmi les facteurs freinant le
développement de ces produits,
plus particulierement pour les
applications structurantes [1 a 5].
La réalisation de nombreux chan-
tiers et leurs suivis dans le temps
ont amélioré la connaissance
théorigue et fait évoluer les
méthodes d'essais nécessaires
pour caractériser ces mélanges
complexes [8]. Néanmoins, de
multiples questions demeurent.

L'étude de la cinétique de maris-
sement est l'un des thémes
majeurs de ces recherches et,
dans ce contexte, il est pertinent
de s'intéresser a I'évolution com-
parée des caractéristiques du liant
lors d'essais de mrissement accé-
[éré en laboratoire et sur chantier.
Les résultats de cette étude
pourront se concrétiser dans la
mise au point d'un mode opéra-
toire pour |'extraction du liant
dans les enrobés a froid, qui sera
non seulement nécessaire dans
le cadre des études de recherche
mais aussi indispensable pour les
opérations de controle et de
suivi des chantiers.

Les divers essais d'extraction et
de caractérisation ont mis en
évidence des problémes spéci-
fiques liés a la nature particu-
liere des enrobés a froid et

notamment a la présence d'eau
et de fluxant. Il est en effet
important de rappeler que les
émulsions utilisées pour la for-
mulation des enrobés a froid
peuvent étre a base de bitume
pur ou de bitume fluxé par des
fluxants pétroliers (volatils) ou
des fluxants d'origine végétale
(non volatils).

Cet article présente :

e les méthodes de préparation et
d’essais pertinentes pour extraire,
puis caractériser, les liants issus
des enrobés a I'émulsion ;

e los résultats d'application de
ces meéthodes a différents mé-
langes, au travers de plusieurs
campagnes d'essais inter-labora-
toires ;

e |'évolution des caractéristiques
de liants, obtenue dans le cadre
du suivi de chantier.

Les méthodes d’extraction
et de distillation

Compte tenu de la spécificité et
de la multiplicité des liants utili-
sés pour la fabrication d'émul-

.sion d’enrobage, |'application

des méthodes classiquement dé-
diées a I'extraction et au dosage
des liants des enrobés a chaud
ne peut se faire simplement.
Dans ses annexes, la norme
NF EN 12697-1 [6] décrit plu-
sieurs méthodes d'extraction et
de séparation de la matiére miné-
rale, pour lesquelles il convient
d'identifier les limites techniqges,
avant d‘envisager une applica-
tion aux enrobés a I'émulsion.

e Annexe B, paragraphe B.1.2
méthode par extracteur a chaud
(filtre & panier métalligue)
Autrement appelée Asphalt ana-
lysator ou Infratest du nom de

RGRA | N°900 ® mars-avril 2012




Recherche Enrobés a I'émulsion

I'appareil utilisé (photo 1). Cette
méthode permet d’obtenir la
séparation liant/granulat au tra-
vers d'une succession de lavages
a l'aide de solvant a haute tem-
pérature. La séparation de la
matiére minérale est réalisée par
une centrifugeuse & flux continu
(annexe B, paragraphe B.2.1).

e Annexe B, paragraphe B.1.3 :
méthode par extracteur Soxhlet.
Autrement appelée Kumagawa.
Cette méthode permet I'extrac-
tion du liant d'un enrobé a froid
sans séchage préalable (photo 2).
Le bitume contenu dans I'en-
robé est extrait par dissolution a
chaud dans un solvant, au cours
d'une distillation sous reflux. Le
solvant formant avec I'eau un
mélange azéotropique, celle-ci
est entrainée et retenue dans un
décanteur. La masse de liant
contenue dans l'enrobé est
obtenue par différence entre la
masse initiale de I'enrobé et la
masse de granulats en tenant
compte de la masse d'eau.

Du fait de la nature de I'azéo-
trope utilisé (généralement le
toluéne), de nombreux labora-
toires se sont arientés vers la
méthode par extraction a chaud
qui permet, par un fonctionne-
ment en circuit fermé, de mini-
miser I'exposition au solvant.
Néanmoins, il convient de rap-
peler que la pratique des essais
de distillation azéotropique,
sous hotte aspirante, par des
agents munis d'équipement de
protection individuel (masque,
gants, ...) s'opére sans risgues.
La séparation de la partie miné-
rale se fait, en régle générale,
par papier filtre (annexe B, para-
graphe B.1.1).

® Annexe B, paragraphe B.1.5 ;
méthode par centrifugeuse a
flux continu.

Cette méthode est appelée
SMM (continuous flow centri-
fuge) (photo 3). La partie miné-
rale est séparée par centrifugeuse
a flux continu (annexe B, para-
graphe B.2.1).

® Annexe B, paragraphe B.1.6 :
méthode par dissolution a froid
d'un bitume d'un mélange par
agitation.

Cette méthode est appelée
méthode de Rouen [7]. La partie
minérale est séparée par centri-
fugeuse a godets (annexe B,
paragraphe B.2.3) ou par centri-
fugeuse a flux continu (annexe B,
paragraphe B.2.1).
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A l'exclusion de la méthode
exploitant la distillation azéotro-
pique, toutes les autres meé-
thodes nécessitent un séchage
préalable de I'enrobé a I'émul-
sion afin d'éliminer I'eau et per-
mettre ainsi le dosage en liant.
Cette étape de séchage, peu
contraignante pour les enrobés
a chaud (sous réserve de ne pas
faire sécher I'enrobé a une trop
haute température ou pendant
un temps trop long), entrainera
dans le cas des enrobés & I'émul-
sion, selon les formules, une
évaporation d'une partie du
fluxant volatil. Les conditions de
séchage (température de |'essai,
temps de séchage) sont donc
susceptibles de générer des
modifications des propriétés du
liant au jeune age et de fausser
les conclusions.

Photo 1
Dispositif d'extraction type Infratest
Infratest - binder recovery equipment

w6"5"°-r“9-:-~ .
Photo 2
Dispositif d'extraction type Kumagawa

Kumagawa - binder recovery equipment

IFSTTAR

Photo 3
Dispositif d'extraction type SMM
SMM - binder recovery equipment

Aprés |'extraction du liant de
I'enrobé, il convient de récupé-
rer le liant, en solution dans le
solvant d'extraction, pour enta-
mer sa caractérisation. Pour
cette étape, comme pour la pré-
cédente, c'est une norme dédiée
aux enrobés a chaud qui est
pratiquée : NF EN 12697-3 [9]
(photo 4) avec des limites tech-
niques qu'il convient également
d'identifier, notamment quand
le liant bitumineux contient des
fluxants potentiellement extrac-
tibles du mélange en méme
temps que le solvant.

Photo 4

Dispositif de distillation

par évaporateur rotatif

Rotary evaporator - binder recovery
equipment

La figure 1 présente le processus
de distillation synthétisé dans
le cas ou le solvant est du per-
chloroéthyléne (solvant le plus
couramment utilisé par les labo-
ratoires). Le tableau 1 rappelle
les caractéristiques de pression
et de température a fixer avec
les différents solvants utilisés
dans I'étude.
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Figure 1

Procédure de distillation pour le perchloroéthyléne

Distillation conditions with perchloroethylene
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g Température/Pression s 38
Perchloroéthyléne 110 4 5 °C, 400 + 50 mbar 180 +5°C
Solvant Dichlorométhane 45 + 5 °C, 850 + 50 mbar 150 + 5 °C, 13 = 5 mbar 175+5°C
Toluéne 110 + 5 °C, 400 = 50 mbar 160 + 5 °C, 20 + 5 mbar 185+£5°C %
Tableau 1

Paramétres de température et de pression a app

liquer pour la procédure de distillation (NF EN 12697-3) en fonction du solvant

Distillation conditions (NF EN 12697-3) according to the solvent nature: temperature, pressure

Durant cette étude, pour s'assu-
rer de la distillation compléte du
solvant, des essais de spectrome-
trie infrarouge sont réalisés par
certains laboratoires. Pour éviter
toute étape de réchauffage du
liant, les échantillons pour les
essais de pénétrabilité [10] et de
température bille et anneau (TBA)
[11] sont coulés directement de-
puis le ballon évaporateur.

Les résultats
des essais croiseés

Par rapport aux limites tech-
niques des méthodes d'essais
dédiges aux enrobés a chaud
précédemment évoquées, plu-
sieurs séries d'essais croisés ont
até réalisées en faisant varier les
paramétres jugés importants des
étapes de séchage/extraction
(NF EN 12697-1) et de distilla-
tion (NF EN 12697-3) :

» conditions de séchage (tempé-
rature/durée),

e nature des enrobés : a froid
(avec ou sans fluxant) ou a chaud
(grave-bitume),

e nature des fluxants,

e conditions de distillation (nature
du solvant).

Essais croisés sur GE
a base d'émulsion
de bitume fluxé

(3 % dans le bitume)

Quatre laboratoires ont participé
a des essais croisés a partir d'une
seule et méme fabrication issue
du laboratoire 4. L'émulsion
utilisée pour la GE contient un
pitume 70/100 fluxé. Le fluxant
est d'origine pétroliere volatil a
une concentration de 3 % dans
le bitume.

La procédure d'extraction rete-
nue, la nature du solvant de
chaque laboratoire et les résultats
sont donnés dans le tableau 2.
Les conditions c_ie séchage et de
distmation avglent eté laissées
libres aux dn"férents labora-
toires. La procedurc_e de distilla-
uit les consignes de la

i 5
tion °°\F EN 12697-3,

norme

o Les deux procédures de sé-
chage adoptées par les labora-
toires 1 et 2 n'ont pas conduit a
des différences significatives.

e |'utilisation du dichlorome-
thane (laboratoire 5), en re-
vanche, conduit a un liant trés
significativernent plus mou.

laboratoire | Laboratoire1 | Laboratoire2 | Laboratoired | laboratoire3 | Ecartmax
Kit:;i?g N 120078 paragraphe B.1.2 «Infratest» para{?;ﬁ:f»m &)

Solvant Perchloroéthylene

30 min.a 50 °C
Procédure de séchage 5] JE;:&EME 48 hatempérature | 24 h a température 24 h a température
b fiene ambiante ambiante ambiante

Analyse du liant

Pénétrabilité (NF EN 1426) 76 ;o mm 83 1jo mm 66 '1p mm 105 'y mm 1 4913 mm

TBA (NF EN 1427) 47,4°C 48,7 °C 49,2 °C 44,6 °C ] 4,6°C

La température ambiante considérée dans la salle des essais est de 18 °C a 25 °C

Tableau 2

Analyse des liants aprés extraction de la GE fabriquée par le laboratoire 4
Analysis of the recovered binder from a grave-emulsion manufactured by the lab 4

Ces premiers essais ont été réali-
sés selon des procédures proches
des habitudes des laboratoires.
Des écarts importants entre les
entreprises sont observes.

A ce stade, il est essentiel de
prendre en compte la reproducti-
bilité des essais de peénétrabilité
et de TBA. Lors des essais Croisés
BNPé (Bureau national du pe-
trole) en 2010, la reproductibilité
de l'essai de pénétrabilité en
semi-automatigue (sur un 70/100)
2 25 °C était de 12 1/10 de mm
et la reproductibilité de 'essai de
TBA était de 1,5 °C.

Suite a ces résultats, des essais
identiques complémentaires ont
6té organisés, avec 5 laboratoires,
sur la méme formule a partir
d'une fabrication réalisée au la-
horatoire 5 et en imposant, aux
cing laboratoires, de respecter
rigoureusement la procédure
de distillation NF EN 12697-3.
La procédure d'extraction rete-
nue, la nature du solvant de
chaque laboratoire et les résultats
sont donnés dans le tableau 3.

Lo
a

Ces deuy séries de résultats (tab-
leaux 2 et 3) suggerent donc que,
dans le cas d‘utilisation d'émul-
sions de bitume fluxe, la nature
du solvant utilisé est susceptible
d'avoir un impact important sur
les caractéristiques (pénétrabi-
lit&/TBA) du liant extrait, Dans le
cas des procédures adoptees, cet
impact est prépondérant sur celui
sventuellement attribuable au
procédé (Infratest ou SMM) ou a
la procédure de séchage.

?’Ait::):f;f EN 126971 aragraphe B.1.2 «infratest» Pamf;:;’::»“ 5 paﬁ%ggg&’ 2

Solvant perchloroéthylene | Dichlorométhane Perchloroéthyléne

Analyse du liant

Pénétrabilité (NF EN 1426) 65 /3o mm 140 '3 mm 85 /30 mm 91 /4o mm 66 1o mm 26130 mm

TBA (NF EN 1427) 48,6 °C 39,9°C 46,4 °C 45,6 °C 49 °C 34°C
Procédure de séchage 30 min. & 50 °C + 24 h ambiante 48 h 4T° ambiante 2
Tableau 3

Analyse des liants apreés extraction de la GE fabriquée par le laboratoire 5
Analysis of the recovered binder from a grave-emulsion manufactured by the lab 5

On peut alors relever que :

e Les écarts, bien que significa-
tifs pour la pénétrabilité, restent
proches des écarts de reproduc-
tibilité dans le cas des résultats
obtenus sur les liants extraits
avec I'appareillage Infratest.

* A procédure de séchage iden-
tique, le liant résiduel obtenu
aprés |'extraction avec I'appa-
reillage SMM (solvant froid) est
significativement plus mou que
celui obtenu avec 'appareillage
Infratest (solvant chaud).

'examen des résultats obtenus
met & nouveau en évidence des
différences significatives que ['on
peut commenter comme suit :

« A procédure de séchage et sol-
vant identiques, les écarts obser-
vés entre les procédés SMM
(laboratoire 3) et le procédé
Infratest (laboratoires 1 et 4) se
réduisent.

o |es résultats des laboratoires 3 et
4 ne sont plus significativement
différents, mais s'écartent de
ceux obtenus par le laboratoire 1.

Essais d’extraction
sur une grave-bitume
fabriquée au laboratoire 3

Suite a ces premiers résultats,
des essais d'extraction sur une
grave-bitume ont été réalises par
les mémes laboratoires pour
s'affranchir des contraintes de
séchage liées & la présence d'eau
et de fluxant.

La procédure d'extraction rete-
nue, la nature du solvant et les
résultats de chaque laboratoire
sont présentés dans le tableau 4.

RGRA | N°900 « mars-avril 2012
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lboraaie | Laboratore1 | e

I\:éshoﬂeBl:F EN12697: paragraphe B.1.2 «/nfratest» paragraphe B.1.5 « SMM » paragraphe B.1.2 «Infratest»

(Annexe e : E i
Solvant Perchloroéthyléne [ Dichlorométhane

Analyse du liant aprés extraction

Pénétrabilité (NF EN 1426) 57Ymm | 55 Yy min 64 Y3 mm } 51 Uy mm ] 66 Y4 mm  13emm

TBA (NF EN 1427) 48,4 °C [ 50,2 °C 48,4 °C | 50,2 °C 49 °C | 0,8°C 2
Tableau 4

Analyse des liants aprés extraction sur une grave-bitume
Analysis of the recovered hinder from a grave-bitumen

Les résultats obtenus entre les dif-
férents laboratoires sont proches
et en phase avec la reproductibi-
lité des essais, ce qui semble bien
conforter les hypothéses relatives
a l'incidence de la nature du sol-
vant en présence de fluxant,

Essais croisés sur GE

a base d'émulsion

de bitume pur (70/100)
Des essais complémentaires en
respectant plus strictement les
procédures de prélévement (sa-
chets fermés), de conservation
(ouverture des sachets juste
avant utilisation), de séchage
(30 min. & 50 °C puis 24 h & tem-
perature ambiante) et d'extrac-
tion ont été réalisés sur une GE
(fabrication laboratoire 2).

Six laboratoires ont participe a
ces essais, La procédure d‘extra-
ction retenue, la nature du sol-
vant de chaque laboratoire et les
résultats sont présentés dans le
tableau 5.

Les écarts entre laboratoires,
bien que plus importants que
dans le cas des essais sur la
grave-bitume, sont plutdt infé-
rieurs a ceux observés dans le
cas de la grave-émulsion fluxée
(tableaux 2 et 3). Il est cepen-
dant difficile de se prononcer
quant a une influence éventuelle
de la nature du solvant (labora-
toire 5) ou du procédé (labora-
toires 3 et 6).

Essais croisés sur GE a base
d'émulsion de bitume
fluxé (3 % dans le bitume)

Afin d'évaluer Iincidence des
conditions de séchage sur 'analyse
du liant extrait, des essais com-
plémentaires ont été réalisés
avec le procédé Kumagawa
(I'enrobé n'est pas séché avant
I'extraction) et le procédé Infratest
(séchage pendant 30 min. a 50 °C
puis 24 h a température am-
biante). Les résultats obtenus
sont présentés dans le tableau 6.

Les analyses du liant extrait selon
la procédure Kumagawa don-
nent des résultats trés similaires
entre les laboratoires (proches de
la reproductibilité lice aux essais
d‘analyse du liant). L'analyse
du liant aprés le procédé d'extra-
ction avec l'Infratest par le
laboratoire 1 présente des carac-
téristiques équivalentes & celles
du liant extrait par le procédé
Kumagawa du méme labora-
toire. Le procédé Kumagawa
permet également de retrouver
la teneur en liant théorique de
I'enrobe,

Lab horato

En revanche, la procédure de
séchage suivie (pour éviter le
depart de fluxant), ne permet
pas d'éliminer la totalité de I'eau
avant de procéder a I‘extraction
avec I'Infratest et un exces de
liant est mesuré (4,8 pour 4 ppc).

Pour les procédés d'extraction
nécessitant une étape de sé-
chage et dans le cas d’enrobés a
base d'émulsion de bitume fluxe,
il semble difficile, & ce jour, de
définir une procédure pour récu-
pérer 'intégralité du liant sans
affecter les propriétés du liant
extrait et pour assurer un contréle
de la teneur en liant (bitume +
fluxant) rigoureux.

Impact du solvant

Suite a ces différents essais, une
réflexion complémentaire s'est
portée sur l'influence de la nature
du solvant vis-a-vis de la nature
du fluxant et des risques poten-
tiels d'extraction d'une fraction
du fluxant lors de la distillation
du liant,

Quatre liants ont été étudies :
e Liant 1:70/100,

e Liant 2 : 97 % 70/100

+ 3 % fluxant pétrolier 1,

e Liant 3: 97 % 70/100

+ 3 % fluxant pétrolier 2
(fluxant utilisé pour les essais
entre les laboratoires),

e Liant 4 : 97 % 70/100

+ 3 % fluxant végétal.

Ces quatre liants ont été carac-
terisés, dans un premier temps,
par les essais de pénétrabilité et
de TBA avant d'étre dissous soit
dans du toluéne, sait dans du
perchloroéthyléne, soit dans
du dichlorométhane, avant de
subir la procédure de distillation
(NF EN 12697-3). Les résultats
sont présentés dans le tableau 7.

| laboratoire2 | laboratoired

mnét:;ieB?F EN 126971 PaT?,:;g?:;f: 2 Paragraphe B.1.3 «Kumagawa»

Solvant Perchloroéthyléne Toluéne

Pénétrabilité (NF EN 1426) 83 /3o mm 89 130 mm J 86 '/10 mm —72 1o mm

TBA (NF EN 1427) 45,8 °C 45,2 °C ] 47.4°C l 47,6 °C <
Tableau 6

Analyse des liants aprés extraction d'une GE a base de bitume fluxé

Analysis of the recovered binder from a grave

-emulsion (with a flux bitumen)

aboratore | taboraore 1| toire3 | Laboratored | Laboratoires | |

Méthode NFVEN 126971 'para_éréphe ﬁ.1 6 paragraphe B.1 2 paragré#he B16 | paragraphe B.1.2

(Annexe B) paragraphe B.1.2 </nfratest> «Méthode de Rouen » «Infratest» «Méthode de Rouen » «lnfratest»

Solvant Perchloroéthyléne f Dichlorométhane

Analyse du liant

Pénétrabilité (NF EN 1426) 63 "3 mim 57 /30 mm 64 '3 mm 59 Y40 mm 75 39 mm 79 Yy mm 16 3o mm

0

TBA (NF EN 1427) r 48,2 °C 51,6 °C 48,4 °C 49 °C 46,4 °C 48 °C S &

Tableau 5

Analyse des liants aprés extraction d'une GE (sans fluxant)
Analysis of the recovered binder from a grave-emulsion (without flux)

D RGRA | N°900 = mars-avril 2012
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Liant 1 el S ; ~ Liant3 ~ Liant4
pénétrabilité 2 25 °C TBA |pénétrabilité 3 25 °C | pénétrabilité 325°C| a2s°c|  TBA
*(NFEN 1426) (NFEN1427) |  (NFEN 1426 1427) | (NFEN1426) . 6) | (NFEN1427)

liant initial 79 /3o mm 45,4°C 185 /3o mm 38,8°C 215 3o mm 37,8°C 229 'f;o mm 37,6°C
fgf;n?"a“‘“" 78 1l MM 45,4°C 153 1/5g mm 41,0°C 168 11y mm 404°C 209 Y39 mm 37,4°C
N S o) 82 o m a46° 41 a°C 06 130 mm 38,0°C 222 3o mm 42,4°C
perchloroéthyléne | 7"“’ I 16 & 174 Yo MM 39, 206 'ho : 10 J
apres extraction 811 o 1 ° 1 40,4 °C 1941/, 39,0°C
Al ehang /10 MM 47,6°C 167 /4o mm 40,2 °C 159 /3o mm X 9455 mm 0 E
Tableau 7
Impact de la nature du solvant en fonction de la nature du fluxant
Impact of the solvent nature according to the flux nature
L'analyse de ces résultats améne ¢ Sur le liant & base de fluxant  totalité du fluxant volatil contenu Conclusion

les commentaires suivants :

e Sans fluxant, les liants obtenus
apres distillation ont des caracte-
ristiques équivalentes a celles du
liant initial.

e Le toluéne et le dichloromé-
thane présentent une solubilité
a priori plus importante avec les
fluxants pétroliers (volatils) étu-
diés, entrainant des différences
plus ou moins marguées selon la
nature du solvant. Les résultats
obtenus avec le perchloroéthy-
l&ne sont proches de ceux obte-
nus avant extraction.

Ces résultats n'expliguent pas
ceux précédemment décrits,
obtenus par le laboratoire 5
(ramollissement du liant 1).
Compte tenu du nombre d'essais
réalisés avec le dicholorome-
thane (un seul laboratoire a utilisé
ce solvant) et le nombre impor-
tant de paramétres pouvant
impacter les propriétés d'un liant
extrait d'un enrobé (prélevement,
conditions de séchage, ...), il est
difficile de conclure catégorique-
ment sur I'impact de ce solvant.

Léﬁbi‘a’tdire

végétal (fluxant non volatil), les
résultats obtenus, quel que soit
le solvant, sont proches du liant
initial.

Evolution des )
caractéristiques de liants
en suivi de chantier

Un suivi de I"évolution des liants
a été réalisé dans le cadre du
chantier en grave-émulsion de la
RD44 (Goven) réalisé en parte-
nariat entre le conseil général
d'llle-et-Vilaine, I'IFSTTAR (opé-
ration OPTIMIRR) et I'USIRF.

Ce suivi a mis en parallele la
consistance du liant stabilisé de
|'émulsion et celle des liants
extraits de |'enrobé a diverses
échéances. Les résultats, présen-
tés dans le tableau 8, traduisent,
au travers de la caractéristique la
plus répétable (température de
ramollissement bille anneau), la
capacité de I'essai de stabilisation
(NF EN 14895 [13]) a évacuer la

Bitume 70/100

dans le liant mis en émulsion.
Toujours sur la base de la tempé-
rature de ramollissement bille-
anneau, le liant extrait du mélange
le jour du chantier présente une
consistance proche de celle du
liant stabilisé. Un an apreés la
mise en ceuvre de la GE, la
consistance du liant a évolué de
facon significative traduisant
ainsi I'existence de phénomenes
complexes encore mal connus
relatifs & I'oxydation du liant,
aux interactions bitume/émulsi-
fiants/granulats.

Ces résultats mettent en évi-
dence l'intérét de la mise en
place d’un essai de laboratoire
de marissement sur les éprou-
vettes afin de simuler les inter-
actions bitume/émulsifiants/
granulats corrélé avec des essais
d‘analyses sur le liant apres
extraction. Ce sujet a été étudie
dans le cadre du groupe de tra-
vail et fera I'objet d'un article
dans un numéro de la RGRA a
venir,

Les essais réalisés durant ce pro-
gramme de travail ont mis en
évidence la difficulté de transpo-
ser, pour la caractérisation des
liants extraits des enrobés a
I'émulsion, les méthodes déve-
loppées initialement pour les
enrobés a chaud. Cette transpo-
sition est d'autant plus complexe
que I'émulsion est composée
d'un bitume fluxé (volatil).

La méthode d'extraction classi-
quement pratiquée en France
pour déterminer la teneur en
liant a I'émulsion (NF EN 12697-1
annexe B, paragraphe B.1.2
(Infratest) nécessite une opéra-
tion préalable de séchage de
facon & quantifier la teneur en
eau du mélange. En dépit de
cette opération, qu'il convien-
drait d'harmoniser au travers
d'une norme (30 min. a 50 °C +
24 h a température ambiante),
les essais pratiqués sur une GE
(dont le bitume est légerement
fluxé) ont montré des résultats

Caractéristiques | Références | ™ 4o qapnq) Liant issu de I'émulsion < Liant issu de la GE
liant récupéré liant stabilisé méthode | juil. 2008 | oct.2009 | mai2010 | nov.2010
(24h /ambiante +24h/ | (24h/amb.+24h/50°C | d'extraction (chantier)
50°C-NFEN13074)*  |+24h/85°C-NFEN 14895)|  (solvant)
pénétrabilité (/1o mm) NF EN 1426 82 141 79 NF EN 12697-1 AL 39 40 33
6 point de ramollissement (°C) NF EN 1427 44,6 39,6 44,6 ann.B.1.6 46,8 ;. 52,4 53,8 55,8
point de fragilité FRAASS (°C) | NF EN 12593 - -13 -9 (perchlo.) -9 E -7 -7 -9
pénétrabilité (/1o mm) NF EN 1426 138 - NF EN 12697-1 GyA - = z
7 point de ramollissement (°C) NF EN 1427 40,8 - ann.B.1.5 48,4 = -
% point de fragilité FRAASS (°C) | NFEN12593 | - -12 (perchlo) -65 E - -
p@étrabiﬂté (49 mm) NF EN 1426 82 188 92 - . .
3 point de ramollissement (°C) | NF EN 1427 47,8 42,2 44,8 ‘ 2 ¥
| pointdefragilité FRAASS (°C) | NFEN 12593 . . -9 - - - -
pénetrabilité (/1 mm) NF EN 1426 93 144 123 - - - -
1 point de ramollissement (°C) | NF EN 1427 46,0 Mm,0 42,2 i 2
| pointdefragilité FRAASS (°C) | NFEN 12593 . : ; : : - .
pénétrabilté (1, mm) NF EN 1426 - . - NFEN12697-1| 75 - - :
8 point de ramp!ln;semeni (°C) | NFEN 1427 . e ann.B.1.5 48,6 -
point de fragilité FRAASS (°C) | NF EN 12593 - (perchlo.) - - -
teneur en asphaltenes (%) | NFT60115 14 ; -
— — E: =
+ (s normes NF EN 13074 et N EN 14835 sont remplacée depuis avril 2011 par les normes NF EN 13074-1 et NF EN 13074-2 [12,13] g

Tableau 8

Caractéristiques des liants issus du chantier de GE de Ta RD44 {Goven/CG35)

Analysis of the recovered binder from the

grave-emulsion RD 44 (Goven/CG35)
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de consistance de liant compa-
rables a ceux obtenus avec la
méthode de distillation azéotro-
pique Kumagawa (NF EN 12697-1
annexe B, paragraphe B.1.3),

Cette derniére méthode, qui
pourrait constituer une référence,
pour les enrobés a I'émulsion,
permet en effet de s'affranchir
des risques de présence d'eau et
des phénomeénes d'évaporation
du fluxant (utilisation de I'échan-
tillon dés sa réception sans sé-
chage).

Les derniers essais réalisés ont
également permis d'identifier la
sensibilité de la méthode de dis-
tillation (NF EN 12697-3) a4 la
nature du solvant utilisé ainsi
qu'a celle de I'éventuel fluxant
contenu dans le liant. En effet,
en fonction des paramétres de
solubilité du mélange solvant/
fluxant/bitume lors de la distilla-
tion, le solvant pourra entrainer
du fluxant et modifier les pro-
priétés du liant. Au vu des essais
réalisés, la distillation avec le per-
chloroéthyléne qui semble étre la
méthode qui affecte le moins les
caractéristiques du liant distillé.

Les méthodes d‘extraction et de
distillation destinées aux enro-
bés a chaud devront faire I'objet
d’amendement pour intégrer
toute la spécificité des enrobés 3
I"émulsion et de leurs consti-
tuants. L'harmonisation de ces
méthodes est nécessaire pour
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poursuivre dans I'amélioration
des connaissances théoriques
de ces mélanges complexes et
évolutifs au travers de phéno-
menes encore mal connus rela-
tifs & I'oxydation du liant, aux
interactions bitume/émulsifiants/
granulats.

La personnalisation des mé-
thodes de caractérisation des
enrobés a |'émulsion est égale-
ment nécessaire pour faciliter les
relations sur chantier entre les
producteurs et les représentants
de la maitrise d'ouvrage. La
récente parution (avril 2011) de
la NF P 98-150-2 (enrobés hydro-
carbonés a froid — constituants ,
formulation, fabrication, trans-
port, mise en ceuvre et controle
sur chantier) imposera de définir
précisément les essais relatifs aux
controles, notamment de la
teneur en bitume ... & défaut de
pouvoir mesurer de facon tou-
jours indiscutable la teneur en
liant (bitume + fluxant) du
mélange. M
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Behaviour and design

of grave-emulsion
Public-private cooperation
Characterisation

of the bituminous binders

in emulsified asphalt mixes

As part of a RST USIRF working
group on "Methodology

for the design of materials with
bitumen emulsion”, a study

has focused on the evaluation
of the methodology

of extraction of the binder

of asphalt concrete

with emulsion. This document
shows the different results
obtained in this working group
and identifies the parameters
for the operations of preparation,
extraction and distillation

of the most influential on

the characteristics of the binders.
These results are proposed

for adapting the test methods
used (which are those dedicated
to hot mixes) the specificity

of cold mixes: nature of

the constituents (eg presence
of volatile flux or not)

and changing mechanical
properties (still poorly
understood phenomena refated
to oxidation of the binder;

to interactions bitumen/
emulsifiers/ aggregates).
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