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Méthode d’essai n° 83

1. Objet et domaine d'application

Le présent mode opératoire décrit une méthode d'extraction des liants a partir d'un enrobé
bitumineux afin de pouvoir controler les caractéristiques physiques et chimiques du liant
récupéré.

Il précise et compléte la norme européenne NF EN 12697-3 en définissant un type d'ex-
traction au tétrachloroéthyléne d'un mélange hydrocarboné au bitume pur ou au bitume
modifié par un polymere : seule la température du tétrachloroéthyléne sera différente sui-
vant la nature du bitume (pur ou modifié par un polymere) et selon 1'age de 1'enrobé.

I1 est a noter que la norme NF EN 12697-3 préconise l'utilisation du dichlorométhane ou
un autre solvant approprié pour lesquels les conditions opératoires d'utilisation et de dis-
tillation doivent étre adaptées par rapport a celles présentées dans cette méthode d'essai.
Pour exemple, du fait du point d'ébullition trés bas du dichlorométhane (40 °C), la disso-
lution du liant bitumineux dans ce solvant se fera a température ambiante.
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2. Principe

Le liant est extrait d'un enrobé¢ bitumineux par dissolution dans un solvant chloré, le tétra-
chloroéthylene (a chaud pour les bitumes modifiés par des polymeéres, les agrégats d'en-
robés, les bitumes oxydés et a température ambiante pour les bitumes purs). Cette solution
est ensuite filtrée et centrifugée afin d'éliminer les particules minérales présentes, puis dis-
tillée sous vide pour €éliminer le solvant. Le liant est récupéré directement dans des godets
de pénétrabilité.

Note : la manipulation du solvant doit toujours se réaliser dans des conditions de sécu-
rité maximale et sous hotte aspirante.

3. Produits chimiques

- Tétrachloroéthyléne (CCL,CCl,) pur a 99 % ou mieux.

Note : l'utilisation du tétrachloroéthylene récupéré est interdite, les chlores labiles étant
a l'origine de phénomenes d'oxydation et durcissement des liants.

4, Appareillages

* Matériel et verrerie courante de laboratoire

* Enceinte thermostatique

* Hotte aspirante

* Récipient métallique muni d'un couvercle étanche avec un évent
et une entrée pour l'introduction du solvant d'extraction

* Table d'agitation mécanique pour le récipient métallique

* Centrifugeuse classique de type rotatif :

accélération minimale de 3000 g et de capacité minimale de 1 litre
« Evaporateur rotatif a distiller sous vide équipé d'un bain d'huile

* Tamis de 80 microns

* Spectrométre infrarouge a transformée de Fourier (IRTF)
* Lamelle transparente aux infrarouges (lame de NaCl ou KBr)
* Four a moufles.

Figure1
Exemple de récipient pouvant étre utilisé
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5. Mode opératoire

5.1. Préparation des échantillons

L'enrobé bitumineux a extraire doit étre exempt de toute souillure et doit se présenter
sous une forme émiettée. Pour cela, le matériau doit étre chauffé dans une enceinte thermo-
régulée a une température n'excédant pas 140 °C et pour un temps le plus court possible.

5.2. Exécution de l'essai

Etape de désenrobage
Introduire dans le récipient métallique muni d'un couvercle hermétique environ 2 kilo-
grammes de matériau émietté a la température de 140 °C.

Apres fermeture du récipient métallique, introduire, a l'aide d'un entonnoir par I'entrée pré-
vue sur le couvercle, le tétrachloroéthyléne a raison de 1 litre pour 1,3 kilogramme d'en-
robés :

* a tempé€rature ambiante pour un enrobé¢ a base de bitume pur ;

* préalablement chaufté a 70-80 °C pour un enrobé¢ a base de bitume modifié par des poly-
meéres, pour un enrob¢ agé ou pour un enrobé formulé avec du bitume oxydé.

Agiter pendant 40 minutes le récipient métallique fermé sur 'agitateur mécanique.

Laisser refroidir et apres dégazage (si c'est nécessaire), récupérer la solution d'extraction
en filtrant le mélange sur un tamis (tamis de 80 microns par exemple) afin d'éliminer I'es-
sentiel des particules minérales.

Centrifuger la solution 60 minutes dans une centrifugeuse rotative classique d'accélération
minimale de 3000 g, en équilibrant parfaitement les godets. Augmenter la durée de cen-
trifugation en fonction du liant et de I'age de I'enrobé : 90 minutes s'il agit d'un enrobé age
ou formulé a base de bitume oxydé.

A titre d'exemple, des conditions optimales de réglages internes de la centrifugeuse peu-
vent étre fixées a 5300 g et a 6 °C (si l'appareillage de la centrifugeuse le permet) pendant
les temps indiqués ci-dessus.

Filtrer le surnageant avec un tamis (tamis de 80 microns par exemple).

Etape de distillation sous vide i 1'évaporateur rotatif

Introduire dans le ballon a distiller environ 400 millilitres de la solution bitumineuse.
Régler la rotation du ballon de distillation a 75 tours/minute + 5.

Porter le bain d'huile du ballon évaporateur a une température de 100 °C £ 5 °C.
Réduire la pression absolue a 15 kPa + 0,5 kPa (150 millibars £ 5 millibars).

Quand la solution bitumineuse est réduite de moiti¢, réalimenter le ballon par aspiration
de la solution de bitume. Effectuer cette opération jusqu'a épuisement de la solution bitu-
mineuse a distiller.

Lorsque la distillation de solvant cesse, porter progressivement la température du bain
d'huile a 185 °C + 5 °C. Puis, quand cette température est atteinte, réduire la pression a
5 kPa + 0,2 kPa (50 millibars + 2 millibars).
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Maintenir ces conditions durant 30 minutes (45 minutes s'il s'agit d'un liant modifié par
un polymere).

Prélever quelques gouttes de bitume dans le ballon, les étaler sur une lamelle transparente
aux infrarouges et vérifier, par spectrométrie infrarouge a transformée de Fourier, I'absence
de tétrachloroéthyléne. Pour cela, étendre le bitume en film sur la lamelle et enregistrer

un spectre infrarouge entre 4000 et 700 cm™!, 8 cycles d'accumulation et une résolution de
2 cm!. Le tétrachloroéthyléne est détecté, au sein du bitume, par la présence de deux
bandes IRTF caractéristiques a 909 cm™! et 777 cm’!.

Spectre Vapear de Tétrachloroéthyléne

Spectre Bitume extrait

Figure 2

Exemple de spectre

montrant l'absence de solvant
dans le liant extrait
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Spectre Vapeur de Temachloracthyléne

Figure 3 s

Exemple de spectre

montrant la présence de solvant “
dans le liant extrait

Spectre Bitume exirait
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Si des quantités notables de tétrachloroéthyléne sont détectées dans le bitume, poursuivre
l'opération de distillation a 185 °C £ 5 °C et 5 kPa = 0,2 kPa (50 millibars + 2 millibars)
pendant 15 minutes.
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Etape de vérification de la teneur en éléments fins du liant récupéré
Peser au milligramme environ 4 grammes de bitume dans une coupelle de calcination.

Briler la prise d'essai avec un bec Bunsen puis calciner le résidu 8 heures a 450 °C dans
un four.

Peser le résidu de calcination.

Validation de I'extraction du liant

L'extraction du liant d'un mélange hydrocarboné sera considérée comme valide pour une
caractérisation ultérieure du bitume récupéré si, quantitativement, le résidu de calcination
a 450 °C pendant 8 heures est inférieur a 1 % de la prise d'essai de bitume récupéré.

6. Répétabilité et reproductibilité

Sans objet.

7. Procés-verbal

Le rapport d'essai doit au moins contenir les informations suivantes :
* la référence a ce mode opératoire ;

* le nom ou le code des échantillons avec toutes les informations
se rapportant & son marquage ;

* les coordonnées de la personne ou de I'organisme qui a demandé les essais ;
* la date de la réception de chaque échantillon ;

* le spectre infrarouge de vérification de l'absence de solvant ;

* le pourcentage de résidu de calcination ;

¢ les conditions d'extractions si elles sont différentes
de celles décrites dans cette méthode d'essai.
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