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Préambule - Vorwort 
 
Cette recherche a été réalisée en commun par le 
Laboratoire des voies de circulation de l’EPFL à 
Lausanne (LAVOC) et IMP Bautest AG, Institut 
d’essais de matériaux à Oberbuchsiten. En raison 
de l’utilité pratique importante pour les laboratoires, 
ce document a été établi en 2 langues. Signalons 
que contrairement aux usages habituellement ap-
pliqués dans les normes suisses, les 2 textes n’ont 
pas fait l’objet d’une traduction littérale. 

Dieser Forschungsauftrag wurde durch das Labora-
toire des voies de circulation de l’EPFL à Lausanne 
(LAVOC) und dem IMP Bautest AG, Institut für Ma-
terialprüfung in Oberbuchsiten gemeinsam durch-
geführt.Aufgrund der grossen praktischen Bedeu-
tung der Ergebnisse für die Strassenbaulabors, 
wurde der Bericht zweisprachig erstellt. Im Unter-
schied zu den Schweizer Normen wurde anstatt 
einer wortgetreuen, eine sinngemässe Übersetzung 
des Textes vorgenommen. 

 
 

1. Résumé  -  Zusammenfassung 

L’appréciation du taux de vieillissement des enro-
bés par la caractérisation du liant récupéré est de 
plus en plus utilisé en technique routière. Les man-
dats de recherches précédents, (FA 7/75 [1], FA 
7/77 [2] et FA 16/88 [3]) ont permis de définir, en 
Suisse, une méthodologie qui donne satisfaction 
autant pour ce qui concerne la précision des résul-
tats obtenus (répétabilité et reproductibilité) que la 
simplicité et la rapidité de réalisation. Ces études 
ont permis d’élaborer la norme SN 671 860 "Liants 
bitumineux, prescriptions d’essai – Récupération du 
liant résiduel provenant d’extractions" [4]. 

Die Beurteilung des Alterungsverhaltens bituminö-
ser Beläge aufgrund der Eigenschaften der rück-
gewonnenen Bindemittel hat in den letzen Jahren 
eine zunehmende Bedeutung erhalten. Die bisheri-
gen Forschungsaufträge (FA 7/75 [1], FA 7/77 [2] 
sowie FA 16/88 [3]) erlaubten es, in der Schweiz 
eine Prüfmethode festzulegen, welche sowohl in 
Bezug auf Einfachheit der Durchführung als auch in 
Bezug auf deren Präzision (Wiederholbarkeit, Re-
produzierbarkeit) befriedigt. Die Ergebnisse dieser 
Forschungsarbeiten haben zur Publikation einer 
Norm geführt: SN 671 860 "Bituminöse Bindemittel, 
Prüfvorschriften; Rückgewinnung aus Extraktions-
lösungen" [4]. 

La pré-norme européenne 12697-3 [5] de mars 
1998 proposait l’utilisation d’un solvant unique, le 
dichlorométhane (chlorure de méthylène) avec des 
conditions d’essais plus larges que la norme suisse 
(dépression, température, masse de liant). 
L’intervention de plusieurs partenaires européens 
dont la Suisse a permis d’inclure l’utilisation 
d’autres solvants dans la version définitive EN 
12697-3 d’octobre 2000 [6]. 

Die europäische Vornorm 12697-3 [5] (Stand März 
1998) sah die Verwendung eines einzigen Lö-
sungsmittels vor (Methylenchlorid) sowie Versuchs-
bedingungen, welche wesentlich ungenauer festge-
legt wurden als dies in der Schweizer Norm ge-
schah (Unterdruck, Temperatur, Bindemittelmasse). 
Die Intervention mehrerer Länder insbesondere der 
Schweiz haben dazu geführt, dass in der definitiven 
Fassung EN 12697-3, Oktober 2000, mehrere Lö-
sungsmittel zugelassen sind [6]. 

Ce travail de recherche dont le but est de faciliter la 
mise en application de la norme européenne a 
permis de tester d’une part la méthode issue de la 
norme EN avec des conditions basées sur 
l’utilisation de dichlorométhane et d’autre part la 
méthode SN qui propose l’utilisation de toluène. 
Ce travail a aussi mis en évidence l’imprécision de 
la norme européenne. 

 

Das Ziel dieses Forschungsauftrages bestand dar-
in, die möglichen Unterschiede innerhalb der Euro-
norm aufzuzeigen, welche bei unterschiedlicher 
Auslegung der EN-Norm entstehen können. Zudem 
sollen die Ergebnisse der gemäss Schweizer Norm 
rückgewonnenen Bindemitteln mit denjenigen, wel-
che gemäss Euronorm rückgewonnen wurden, 
verglichen werden. 

Les résultats obtenus lors des essais 
d’investigations ont mis en évidence la problémati-
que d’utilisation du toluène avec les conditions défi-
nies dans la norme EN qui sont spécifiques au di-
chlorométhane. Ces résultats montrent que 
l’application des paramètres dans des conditions 
extrêmes fixés par la norme EN peuvent mener à 
des différences de résultats significatifs. 

Die Ergebnisse haben auch gezeigt, dass Probleme 
entstehen, falls die Bindemittelrückgewinnung ge-
mäss EN-Norm mit Toluol, anstatt mit Dichlor-
methan durchgeführt wird. Die Versuchsbedingun-
gen der EN-Norm wurden für Dichlormethan festge-
legt, trotzdem ist die Verwendung von Toluol zuge-
lassen. Die verschiedenen Lösungsmittel führen zu 
unterschiedlichen Ergebnissen. 
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La comparaison des méthodes des deux normes 
(EN et SN), avec des masses de bitume récupérés 
semblables  de 150 g, a mis en évidence une par-
faite corrélation sur une gamme de bitumes purs et 
d’enrobés très différents (bitumes purs et Bmp). 

Es konnte aufgezeigt werden, dass eine sehr gute 
Übereinstimmung der beiden Methoden (EN und 
SN) erzielt werden kann, sofern bei der Euronorm 
die Menge des Bitumens mit 150 g gewählt wird. 
Diese Übereinstimmung wurde anhand mehrerer 
Bindemittel und PmBs festgestellt. 

Les essais comparatifs entre les 2 laboratoires ont 
montré une très bonne corrélation. Ces résultats 
ont pu être obtenus par l’harmonisation des métho-
des de préparation des échantillons et des métho-
des d’essais. 

Vergleichende Untersuchungen zwischen den bei-
den Labors haben eine hervorragende Korrelation 
aufgezeigt. Dieses Ergebnis wurde dadurch er-
reicht, indem vorgängig Prüfkörperherstellung so-
wie Prüfverfahren harmonisiert wurden. 

Plusieurs essais réalisés à des périodes différentes 
sur des produits stockés à l’abri de la lumière et à 
une température stable ont permis de mettre en 
évidence l’effet du vieillissement dans le temps. La 
caractérisation des liants après récupération a mon-
tré qu’il fallait être très prudent en ce qui concerne 
le phénomène de restructuration du liant après 
essai. Un délai de repos de plusieurs heures (envi-
ron 6 heures) paraît nécessaire pour obtenir des 
valeurs de pénétration stabilisées, en particulier 
pour le bitume B 80/100 semi-soufflé de Cressier. 

Im Rahmen der Arbeit wurden an den gleichen 
Mischgutproben Versuche in einem zeitlichen Ab-
stand durchgeführt. Obwohl diese Mischgutproben 
bei konstant kühler Temperatur in einem dunklen 
Raum gelagert wurden, konnten Alterungseffekte 
aufgezeigt werden. Bei der Bestimmung der Penet-
ration an einem angeblasenen B 80/100 Cressier 
wurde festgestellt, dass nach der Prüfkörper-
Herstellung eine längere Wartezeit von mehreren 
Stunden (ca. 6 Stunden) erforderlich ist, um zuver-
lässige Werte zu erhalten.  

 
 

Introduction 
 
This research has been carried out by the Laboratory of Traffic Facilities (LAVOC) of the Swiss Federal 
Institute of Technology (EPFL) in Lausanne and by the material testing laboratory IMP Bautest AG in 
Oberbuchsiten jointly. Due to the great significance for practise, this document has been written in the two 
national languages German and French. In opposition to the usual rules applied for the Swiss standards, 
translation is not literal. 
 

Summary 
 
The estimation of aging behaviour of bituminous mixtures based on the characteristics of the recovered 
binder is more and more commonly applied. Previous research (FA 7/75 [1], FA 7/77 [2], and FA 16/88 
[3])  made it possible to specify a test method that fulfil both simplicity of execution and precision of the 
results (repeatability, reproducibility). The outcomes of these research led to the publication of the Swiss 
standard SN 671,860 "Bituminous Binders, Test Procedure; Residual Binder Recovering from Extraction 
Solutions "[4].. The European (EN) draft Standard 12697-3 [5] (March 1998 version) mentions the possi-
bility of using only one solvent (Dichloromethane). Moreover, the test conditions that are specified are 
substantially more inaccurate than the ones of the Swiss Standard (negative pressure, temperature, 
binder mass). However, the intervention of several countries, including Switzerland made it possible to 
include in the final version of the EN Standard the possibility of using several solvents (EN 12697-3, Oc-
tober 2000 [6].). The goal of this research consisted of pointing out the potential imprecision of the EN 
Standard process due to some ambiguous description. Though, the properties of binder recovered in 
accordance with the Swiss standard have been compared with the ones obtained in accordance with the 
EN Standard. The results also showed that with the European Standard, the problems appear when using 
Toluol, since the method is adapted to the use of Dichloromethane. Although the solvent specified in the 
EN standard is Dichloromethane, the use of Toluol is permitted. But the use of different solvents lead to 
different results. 
 
Nevertheless, there is a good agreement between the two methods (EN and SN), when the quantity of 
bitumen of 150 g is selected. This concordance was determined with several pure, as well as polymer-
modified bitumen. Comparative investigations showed an exceptional correlation between the results of 
the two laboratories. Such correlation has been reached by harmonising the sample preparation proce-
dure, as well as of the test procedure. Results from several samples from the same mix stored in a dark 
room at constant cool temperature highlight aging effects on the binder properties. Therefore, a curing 
period of several hours ( approx. 6 hours) appears to be necessary to obtain reliable penetration results, 
in particular with the bitumen B 80/100 from the Cressier refinery. 
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2. Objectif et démarche  -  Zielsetzung und  Vorgehen 
L’objectif de ce travail de recherche est de faciliter 
la mise en application par les laboratoires suisses 
de la norme européenne par un complément à la 
préface de la norme ainsi que par la publication de 
recommandations. Par le biais d’essais compara-
tifs, il doit être également déterminé, si la norme 
suisse substantiellement plus simple peut être en-
core utilisée et la norme européenne introduite en 
tant que méthode de référence. 

Diese Forschungsarbeit soll die Einführung der 
Euronorm für die Bindemittelrückgewinnung verein-
fachen. Die Forschungsergebnisse sollen in das 
nationale Vorwort bzw. den nationalen Anhang zur 
Euronorm Eingang finden. Durch vergleichende 
Untersuchungen soll auch abgeklärt werden, ob mit 
der wesentlich einfacheren Schweizer Norm weiter-
gearbeitet werden darf und die Euronorm als soge-
nannte Referenzmethode aufgeführt wird.  

 
Les différents éléments étudiés lors de ce travail de 
recherche sont : 

 
Im Rahmen der Arbeit wurden folgende Schritte 
durchgeführt: 

 
- Analyse des différences entre les 2 méthodes 

de récupération du liant (SN et EN). Mesure de 
l’incidence au moyen des essais classiques (pé-
nétration, anneau et bille). 

 
- Aufzeigen der infolge verschiedener Bindemit-

telrückgewinnungen (SN und EN) erhaltenden 
Unterschiede in den klassischen Prüfungen 
(Penetration, Ring und Kugel). 

 
- Comparaison et harmonisation des modes opé-

ratoires des 2 laboratoires participants. Défini-
tion de tous les paramètres intervenants aux dif-
férents stades de traitement: harmonisation de 
la date de réalisation des différents essais; ré-
chauffage des échantillons, température, durée; 
quantité de matériaux traité; efficacité des pom-
pes à vides lors de la 1ère phase de distillation, 
amélioration des pièges à vapeurs de solvant; 
définition de la méthode de traitement des liants 
récupérés, temps de repos des échantillons de 
liant après récupération. 

 
- Gegenüberstellung und Harmonisierung der 

beiden Arbeitsanleitung der beiden Labors. 
Festlegung sämtlicher Parameter: Vorwärmen 
der Prüfkörper, Temperatur und Dauer; Masse 
der Prüfkörper; Leistungsfähigkeit der Vakuum-
pumpen; Verbesserung der Kühlfalle; Harmoni-
sierung der Probenbehandlung nach der Binde-
mittelrückgewinnung; Wartezeiten bis zur Prü-
fung. 

 
- Comparaison des méthodes de récupération 

proposées par les normes SN 671 860 et EN 
12697 lors d’essais préliminaires, par mise en 
solution au moyen de solvant, de 3 bitumes dont 
les caractéristiques sont connues. Le toluène 
est utilisé pour la procédure SN, le dichloromé-
thane pour la procédure EN. La récupération ré-
alisée sur les 3 bitumes de duretés différentes 
permet d’évaluer l’effet de la chaîne d’essais 
complète, en prenant comme référence les ré-
sultats des essais de pénétration et de point de 
ramollissement anneau et bille. 

 
- Vergleichende Vorversuche beider Normen (SN 

671 860 sowie EN 12697) durch Rückgewin-
nung von Bindemitteln mit bekannten Eigen-
schaften, welche vorgängig in Lösung gebracht 
wurden. Für das SN-Verfahren wurde Toluol 
verwendet; für das EN-Verfahren Dichlor-
methan. Diese an 3 Bindemitteln verschiedener 
Härte durchgeführten Rückgewinnungen erlau-
ben es, den Einfluss einer Kette mehrere Prüf-
verfahren (Bindemittelrückgewinnung und Pe-
netration bzw. EP RuK) zu untersuchen. 

 
- Comparaison des méthodes par récupération et 

analyse du liant de 6 types d’enrobés différents. 

 
- Vergleichende Untersuchungen an 6 verschie-

denen Mischgutsorten. 
 
- Contrôle de la répétabilité effectuée dans un 

seul laboratoire au moyen des 2 méthodes sur 6 
types d’enrobés différents. 

 
- Die Wiederholbarkeit (innerhalb des gleichen 

Labors) wurde abgeschätzt, indem für jede 
Prüfmethode 6-fach Bestimmungen durchge-
führt wurden. 

 
- Contrôle de la reproductibilité effectuée dans 

deux laboratoire au moyen des 2 méthodes sur 
6 types d’enrobés différents. 

 
- Zur Abschätzung der Vergleichbarkeit zwischen 

den beiden Labors wurden mit jeder Prüfmetho-
de 6 verschiedene Mischgutsorten untersucht. 

 
- Incidence du temps de stockage des échantil-

lons d’enrobé sur les caractéristiques des liant 
récupérés. 

 
- Einfluss der Lagerdauer von Mischgutproben 

auf die Eigenschaften des rückgewonnenen 
Bindemittels. 
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3. Etude des paramètres  -  Parameterstudie 
3.1 Norme EN 12697  -  Norm EN 12697 
 
La nouvelle norme européenne EN 12697-3 
d’octobre 2000 [6] propose des paramètres d’essais 
sensiblement différents de la norme appliquée en 
Suisse actuellement. Nous relèverons principale-
ment: 

 
Die neue Euronorm EN 12697-3, Oktober 2000 [6] 
enthält Versuchsbedingungen, die sich wesentlich 
von den in der Schweiz angewandten Methoden 
unterscheiden: 

 
Une masse de bitume résiduelle non déterminée, 
mais il faut signaler que la prénorme de mars 1998 
[5] proposait une masse de bitume résiduelle com-
prise entre 150 et 250 g (prise en compte dans ce 
travail de recherche). 

 
Die Menge verbleibendes Bindemittel ist nicht fest-
gelegt; der Euronorm-Entwurf März 1998 [5] hatte 
die Bindemittelmenge zwischen 150 und 250 g 
festgelegt. 

 
L’utilisation de Silica gel (< 0.063 mm) lors de 
l’extraction, permettant d’éliminer l’eau résiduelle 
éventuellement contenue dans l’enrobé. 

 
Verwendung von Silica Gel (< 0.063 mm) während 
der Extraktion um eventuell verbleibendes Wasser 
im Mischgut zu entfernen. 

 
Comme solvant, le dichlorométhane (methylene 
chloride) avec un point d’ébullition de 40 °C ou un 
autre solvant approprié. 

 
Als Lösungsmittel schlägt die Norm die Verwen-
dung von Methylenchlorid oder eines anderen Lö-
sungsmittels vor. Methylenchlorid hat einen Siede-
punkt von 40°C und verhält sich deutlich anders als 
andere Lösungsmittel. 

 
Une 1ère phase de distillation (réduction de la solu-
tion) avec comme paramètres: température du bain 
d’huile 115 ± 5 °C; pression de 85 ± 5 kPa; vitesse 
de rotation 75 ± 15 t/min. 

 
Während der ersten Phase der Rückgewinnung 
sind die Versuchsparamter wie folgt festgelegt: 
Temperatur des Ölbades 115 ± 5°C; Vakuum 85 ± 
5 kPa; Rotationsgeschwindigkeit 75 ± 15 U/Min. 

 
Une 2ème phase (évaporation du solvant résiduel) 
avec comme paramètres: température du bain 
d’huile 150 ± 1 °C; pression de 1.3 ± 0.2 kPa; vi-
tesse de rotation 75 ± 15 t/min; une durée de réduc-
tion de pression ( de 85 à 1.3 kPa) durant une pé-
riode de 5 min (sans tolérance spécifiée). Une ap-
plication de ces conditions d’essais durant 10 min 
et si les bulles à la surface du liant ont disparues, 
un maintien des conditions d’essais durant 10 min 
supplémentaires. Si des bulles sont toujours appa-
rentes après les 1ères 10 min, poursuivre avec la 
3ème phase. 

 
Während der zweiten Phase der Rückgewinnung 
sind die Parameter wie folgt festgelegt: Temperatur 
Ölbad 150 ± 1°C; Vakuum 1.3 ± 0.2 kPa; Rotati-
onsgeschwindigkeit 75 ± 1 U/Min. Die Reduktion 
des Druckes von 85 auf 1.3 kPa soll innerhalb von 
5 Min. erfolgen, ohne dass die einzelnen Schritte 
festgelegt wurden. Die obgenannten Versuchsbe-
dingungen sind 10 Min. lang einzuhalten und dann 
visuell festzustellen, ob Blasen entstehen. Falls 
keine Blasen entstehen, sind die Versuchsbedin-
gungen weitere 10 Min. aufrecht zu erhalten. Falls 
Blasen entstehen, wird die Phase 3 eingeleitet. 

 
Une 3ème phase, si nécessaire, avec comme para-
mètres: température du bain d’huile 175 ± 1 °C; 
pression de 1.3 ± 0.2 kPa; vitesse de rotation 75 ± 
15 t/min; une application de ces conditions d’essais 
durant 10 min et lorsque les bulles à la surface du 
liant ont disparues, un maintien des conditions 
d’essais durant 10 min supplémentaires. 
 

 
Bei einer allfälligen erforderlichen 3. Phase gelten 
folgende Versuchsbedingungen: Temperatur Ölbad 
175 ± 1°C; Unterdruck 1.3 ± 0.2 kPa; Rotationsge-
schwindigkeit 75 ± 15 U/Min. Nach 10 Min. ist visu-
ell festzustellen, ob Blasen entstehen; sobald keine 
Blasen mehr entstehen sind die Versuchsbedin-
gungen um weitere 10 Min. aufrecht zu erhalten. 

 
Lorsque une 3ème phase est nécessaire, le procès-
verbal doit contenir le temps requis pour cette 3ème 
phase (voir annexe 1). 

 
Falls eine 3. Phase durchgeführt wird, ist der zeitli-
che Ablauf zu protokollieren (siehe Anhang 1). 
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3.1.1 Etude des paramètres extrêmes  -  Bearbeitung der extremen Parameter 

Comme déjà cité, la norme européenne se différen-
cie également par le fait que les paramètres d’essai 
ne sont pas définis de façon aussi précise que par 
la norme suisse actuelle. De ce fait, la norme euro-
péenne présente une grande marge de manœuvres 
quant aux paramètres d’essais. 
Il a dû être analysé, si les essais exécutés avec des 
paramètres différents, lesquels remplissent les 
conditions données par la norme, aboutissent à des 
résultats discriminatoires. Pour cette raison, deux 
conditions d’essai distinctes ont été déterminées, 
avec lesquelles la marge de manœuvres de la 
norme européenne a pu être volontairement mise à 
épreuve. 
- "EN mou" : (conditions légères)  

Sous cette description, un mode opératoire fut 
élaboré de la sorte, que la récupération du liant 
soit exécutée avec le plus de ménagement. Le 
liant ainsi obtenu devrait être aussi mou que 
possible. 

- "EN dur" : (conditions dures)  
Sous cette description, un second mode opéra-
toire fut élaboré de la sorte, que la procédure 
de récupération provoque un vieillissement im-
portant du liant ainsi obtenu. 
 

 
Les deux modes opératoires sont présentés dans le 
tableau comparatif ci-dessous : 
 
 

Wie bereits erwähnt unterscheidet sich die Euro-
norm von der bisherigen Schweizernorm unter an-
derem auch dadurch, dass die Prüfbedingungen –
wendiger präzise umschrieben sind. Innerhalb der 
in der Norm festgelegten Prüfbedingungen besteht 
ein grosser Spielraum. 
Es sollte untersucht werden, ob unterschiedliche 
Versuchsdurchführungen, welche alle die Normbe-
dingungen erfüllen zu unterschiedlichen Ergebnis-
sen führen. Aus diesem Grunde wurden 2 Prüfbe-
dingungen festgelegt, wobei bewusst der Spielraum 
der Euronorm ausgereizt wurde: 
 
 
- "EN weich": (Schonende Bedingungen) 

Unter diesem Titel wurde eine Arbeitsanleitung 
derart formuliert, um die Bindemittelrückgewin-
nung möglichst schonend zu vollziehen. Das 
daraus resultierende Bindemittel sollte möglichst 
weich sein.  

- "EN hart": (Harte Bedingungen) 
Unter diesem Titel wurde eine zweite Arbeitsan-
leitung derart formuliert, dass die Bindemittel-
rückgewinnung zu einer möglichst grossen Alte-
rung des rückgewonnenen Bindemittels führen 
sollte.  

 
Die beiden Arbeitsanleitungen sind in der untenste-
henden Tabelle einander gegenübergestellt. 

 
  Modes opératoires 

Etapes Norme EN "EN mou" "EN dur" 
Prise d’essai 150-250 g 240 g 150 g 
Température au début 
de l’essai 

115 ± 5 °C 112 °C 120 °C 

Pression au début de 
l’essai 

85 ± 5 kPa 85 kPa 85 kPa 

Ajout du mélange "Continuellement" Aussi rapide que possi-
ble 

Introduction désactivée 
avant l’ajout des der-
niers 50 ml; distillation 
durant 5 min.; ensuite 
introduction du reste 

Augmentation de la 
température de 115 à 
150°C 

Aucune indication quant 
à la durée 

d’augmentation de la 
température 

Augmentation de la 
température de 115 à 

150°C à l’aide d’un 
thermoplongeur en 5 

min. 

Augmentation par 
chauffage de 

l’évaporateur rotatif, 
temps nécessaire de 15 

min. 
Diminution de la pres-
sion jusqu’à 1.3 kPa 

Aucune indication quant 
à la durée de diminution 

de la pression 1) 

Diminution en 2 min. Diminution en 5 min. 

 
Tableau 1 – Comparaison des modes opératoires 

                                                      
1) Dans la version définitive de la norme EN 12697-3 (octobre 2000) la durée est donnée avec 5 min. 
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  Prüfanleitung 

Arbeitsschritte EN-Norm "EN weich" "EN hart" 

Einwaage 150-250 g 240 g 150 g 
Temperatur bei Prüfbe-
ginn 

115 ± 5°C 112°C 120°C 

Druck bei Prüfbeginn 85 ± 5 kPa 85 kPa 85 kPa 
Zuführung des Gemi-
sches 

"kontinuierlich" möglichst rasch Vor Einsaugen der letz-
ten 50 ml Zufuhr abge-
stellt; 5 Min. destilliert; 

danach Rest eingesaugt. 
Temperaturerhöhung 
von 115 auf 150°C 

Keine Angabe wie rasch 
Temperatur zu erhöhen 

ist. 

Mit Hilfe eines Tauch-
sieders Temperatur in-
nert 5 Min. von 115 auf 

150°C erhöht. 

Erhöhung mit Heizung 
des Rotationsverdamp-

fers benötigt 15 Min. 

Druckabsenkung auf 
1.3 kPa 

Keine Angabe wie rasch 
Druck zu reduzieren ist1). 

Absenkung innert 2 Min. Absenkung innert 5 Min. 

 
Tabelle 1 – Vergleich der Arbeitsanleitungen 

 
Le même bitume B 80/100 a été dissous dans le 
chlorure de méthylène et récupéré en appliquant 
deux différentes méthodes d’essais. Pour chacune 
des méthodes d’essais, le même procédé a été 
exécuté 2 fois. Les valeurs moyennes des doubles 
essais sont présentées ci-dessous, voir tableau 2. 

Das gleiche Bitumen B 80/100 wurde in Methylen-
chlorid gelöst und mit den obenstehenden beiden 
Arbeitsanleitungen rückgewonnen. Bei jeder Prüf-
methode wurde das gleiche Verfahren zweimal 
durchgeführt, in der untenstehenden Tabelle 2 sind 
die Mittelwerte der Doppelbestimmungen aufge-
führt. 

 

 "EN mou" 
"EN weich" 

"EN dur" 
"EN hart" 

Ecart  
Differenz 

 EW MW EW MW  

Penetration 25°C  [1/10 mm] 89/89 89 83/81 82 7 

EP RuK  [°C] 47.7/47.5 47.6 48.4/49.0 48.7 1.1 
 

EW : valeur individuelle – Einzelwert MW : valeur moyenne – Mittelwert 
 

Tableau 2 – Résultats sur B 80/100 avec chlorure de méthylène 
Tabelle 2 – Ergebnisse mit B 80/100 und Methylenchlorid 

 
Des résultats de cette expérimentation, les conclu-
sions suivantes peuvent être tirées : 
- Les différences entre les valeurs individuelles 

sont très faibles; pour le même laboratoire, les 
résultats obtenus montrent une bonne répétabili-
té. 

-  Les différences obtenues pour la pénétration et 
le point de ramollissement anneau et la bille en-
tre les conditions d’essais de type "EN mou et 
EN dur" sont relativement élevées.  

Avec cette investigation effectuée sur un liant de 
caractéristique moyenne, il a été mis en évidence 
que les conditions d’essai spécifiées dans 
l’euronorme offrent une marge de manoeuvre trop 
grande. Il est nécessaire de définir pour la méthode 
opératoire des conditions d’essai plus précises. 

Aus den Untersuchungsergebnissen können fol-
gende Schlüsse gezogen werden: 
- Die Unterschiede zwischen den Einzelwerten 

sind sehr klein; die Ergebnisse lassen sich im 
gleichen Labor recht gut reproduzieren.  

 
- Unterschiede in der Penetration und im Erwei-

chungspunkt Ring und Kugel zwischen "EN 
weich" und "EN hart" sind relativ gross.  

 
Mit dieser stichprobenweisen Untersuchung an 
einem Bindemittel konnte nachgewiesen werden, 
dass der Spielraum innerhalb der Euronorm zu 
gross ist. Es ist daher zwingend erforderlich die 
Prüfmethode präziser zu umschreiben.  

                                                      
1) In der endgültigen Fassung der EN 12697-3 (Oktober 2000) ist die Zeit mit 5 Min. angegeben. 
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3.2 Norme SN 671 860  -  Norm SN 671 860 
 
La norme suisse SN 671 860 "Liants bitumineux, 
prescriptions d’essais – Récupération du liant rési-
duel de solutions provenant d’extractions" [4] a été 
élaborée suite aux 3 mandats de recherche [1]  [2] 
[3] réalisés dans les années 1976, 1987 et 1991. 

 
Die Schweizer Norm SN 671 860 "Bituminöse Bin-
demittel, Prüfvorschriften; Rückgewinnung aus Ex-
traktionslösungen" [4] wurde aufgrund dreier For-
schungsaufträge festgelegt [1] [2] [3], die in den 
Jahren 1976, 1987 und 1991 abgeschlossen wur-
den. 

 
L’essai de récupération du liant est réalisé au 
moyen d’un évaporateur rotatif avec une méthode 
opératoire dont les paramètres d’essais, tous défi-
nis, sont les suivants: 

 
Die Bindemittelrückgewinnung wird anhand eines 
Rotationsverdampfer durchgeführt, wobei folgende 
Parameter festgelegt sind: 

 
Le type de solvant utilisé est du toluène avec un 
point d’ébullition de 110.6 °C. 

 
Als Lösungsmittel wird ein Toluol mit einem Siede-
punkt von 110,6°C verwendet. 

 
L’application de la norme est basée sur la récupéra-
tion d’une masse de bitume résiduelle comprise 
entre 120 et 150 g. 

 
Die Norm basiert auf einer verbleibende Bindemit-
telmenge von 120 und 150 g. 

 
Une 1ère phase de distillation (réduction de la solu-
tion) avec comme paramètres: température du bain 
d’huile 145 ± 1 °C; pression de 40 à 50 kPa; vitesse 
de rotation 60 ± 5 t/min  . 

 
In einer ersten Phase (grobes Abdestillieren des 
Lösemittels) wird bei einer Ölbadtemperatur von 
145 ± 1°C und einer Umdrehungsgeschwindigkeit 
von 60 ± 5 U/Min. ein Unterdruck von 40 bis 50 kPa 
eingehalten. 

 
Une 2ème phase (évaporation du solvant résiduel) 
avec comme paramètres: température du bain 
d’huile 145 ± 1 °C; pression de 1.9 ± 0.1 kPa; vi-
tesse de rotation 60 ± 5 t/min; une durée de réduc-
tion de pression ( 40 à 1.9 kPa) durant une période 
de 2 min. Un maintien de ces conditions d’essais 
durant 20 min ± 30 secondes. 
(voir annexe 2) 

 
In einer zweiten Phase (Endphase der Destillation) 
wird bei gleicher Temperatur und Umdrehzahl des 
Kolbens ein Druck von 1.9 ± 0.1 kPa während 20 
Min. ± 30 Sek. eingehalten. Die Absenkung von 40 
auf 1.9 kPa hat innert 2 Min. zu erfolgen. 
(siehe Anhang 2) 
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3.2.1 Incidence de l’augmentation de la masse de liant – Einfluss der Vergrösserung der                               
Bindemittelmenge 

Lorsque les conditions spécifiées dans la norme SN 
671 860 sont strictement appliquées, les caractéris-
tiques du liant récupéré après mise en solution 
dans du toluène (voir essais préliminaires) corres-
pondent aux caractéristiques du liant de base.  
Ces paramètres sont validés pour une masse de 
liant comprise entre 120 et 150 g. Lorsque l’on 
augmente la masse de liant à 250 g, les résultats 
montrent que la norme SN n’est pas adaptée à 
cette masse importante (tableau 3). Il en est de 
même lorsque l’on applique une pression identique 
de 1.3 kPa en lieu et place des 1.9 kPa habituel 
pour la norme SN, les paramètres divergeant sont 
alors, le solvant (toluène et dichlorométhane) et la 
température (145 et 150 °C) (tableau 4). Seules les 
conditions EN, avec du dichlorométhane et une 
pression de 1.3 kPa, permettent d’obtenir des résul-
tats concordants (tableaux 5). 

Im Rahmen der Vorversuche konnte aufgezeigt 
werden, dass sich die Eigenschaften der Bindemit-
tel durch das Auflösen in Toluol und anschliessen-
der Bindemittelrückgewinnung gemäss SN 671 860 
nicht verändern, sofern die Versuchsbedingungen 
gemäss Norm strikte eingehalten werden.  
Diese Versuchsbedingungen wurden für eine Bitu-
menmasse von 120 bis 150 g evaluiert. Wird nun 
die Bindemittelmenge auf 250 g erhöht, zeigen die 
Versuchsergebnisse, dass das SN-Norm-Verfahren 
nicht geeignet ist (Tabelle 3). Auch wenn beim SN-
Verfahren der Druck mit 1.3 kPa demjenigen der 
Euronorm angepasst wird, so zeigen die Unter-
schiede in den Ergebnissen, dass das Verfahren 
nicht geeignet ist (Tabelle 4). Wird allerdings das in 
der EN-Norm festgelegte Verfahren mit all seinen 
Parametern (250 g Bindemittel / 1.3 kPa / 150°C / 
Dichlormethan ) eingehalten, können übereinstim-
mende Ergebnisse erhalten werden (Tabelle  5).  

 
 B 80/100 – N° 3 

 Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A+B / RuK 
[°C] 

IP 
[-] 

Liant de base  
Basis Bindemittel  94 47.0 -0.4 

Liant récupéré SN – Rückgewonnenes Bindemittel SN 
250 g, 1.9 kPa, 145 °C 104 46.0 -0.3 

Ecart - Unterschied 10 1.0 0.1 
 

Tableau 3 – Méthode SN avec masse de liant 250 g 
Tabelle 3 - Methode SN mit einer Bindemittelmenge von 250 g 

 
 B 80/100 – N° 2 

 Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A+B / RuK 
[°C] 

IP 
[-] 

Liant de base - Basis Bindemittel 86 47.1 -0.6 

Liant récupéré SN - Rückgewonnenes Bindemittel SN 
250 g, 1.3 kPa, 145 °C 95 46.4 -0.5 

Ecart - Unterschied 9 0.7 0.1 
 

Tableau 4 – Méthodes SN et EN avec masse de liant 250 g, pression 1.3 kPa 
Tabelle 4 - Methoden SN und EN mit einer Bindemittelmenge von 250 g, Druck 1.3 kPa 

 
 B 80/100 – N° 1 

 Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A+B / RuK 
[°C] 

IP 
[-] 

Liant de base - Basis Bindemittel 88 47.2 -0.5 

Liant récupéré EN – Rückgewonnenes Bindemittel EN 
250 g, 1.3 kPa, 150 °C 88 46.9 -0.6 

Ecart - Unterschied 0 0.3 0.1 
 

Tableau 5 – Méthode EN avec masse de liant 250 g 
Tabelle 5 - Methode EN mit einer Bindemittelmenge von 250 g 
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3.3 Amélioration des conditions d’essais  -  Verbesserung der Versuchsbedin-
gungen 

L’expérience accumulée a montré que l’huile de la 
pompe à vide avait tendance a être polluée par les 
vapeurs de solvant distillé. Ce phénomène a pour 
conséquence une diminution des performances de 
la pompe à vide, jusqu’à ne plus pouvoir atteindre 
les valeurs de vides exigées lors de la 2ème phase, 
autant dans le cas de la norme SN (1.9 kPa) que de 
celui de la norme EN (1.3 kPa). Ce phénomène est 
très marqué dans le cas d’utilisation de dichloromé-
thane qui a un point d’ébullition extrêmement bas 
(40 °C). 

Aufgrund der bisherigen Erfahrungen wurde festge-
stellt, dass das Öl der Vakuumpumpe durch Lö-
sungsmitteldämpfe verunreinigt wird. Dies führt 
dazu, dass die Leistung der Vakuumpumpe derart 
reduziert wird, dass die angestrebten Drucke von 
1.9 bzw. 1.3 kPa nicht erreicht werden können. Bei 
der Verwendung von Dichlormethan mit einem Sie-
depunkt von 40°C tritt der Leistungsabfall der Va-
kuumpumpe wesentlich früher auf, als bei der Ver-
wendung von Toluol. 

 
De manière à protéger l’huile de la pompe à vide, 
IMP Bautest utilise un piège à vapeurs de solvant 
efficace qui a comme particularité d’abaisser la 
température des vapeurs de solvant, par circulation 
dans un bain d’alcool à basse température (environ 
0 °C). Les vapeurs condensent dans le piège à 
solvant, l’huile de la pompe est protégée. 

 
Um das Öl der Vakuumpumpe vor Lösungsmittel-
dämpfen zu schützen, werden bei IMP mit einer 
nachgeschalteten Kühlfalle die Dämpfe aufgefan-
gen. Die Kühlfalle wird mit einem Alkoholbad auf 
ca. 0°C gekühlt. 

 
Le LAVOC utilise un autre principe, le vide néces-
saire à la 1ère phase de distillation (40 à 50 kPa) est 
produit au moyen d’une trompe à eau. Pour la 2ème 
phase, le circuit est raccordé sur la pompe à vide 
qui est utilisée pour les basses pressions (schéma 
traditionnel), comme dans le cas d’IMP l’huile est 
protégée. 

 
Beim LAVOC wurde ein anderes Verfahren ge-
wählt. Der erforderliche Unterdruck während der 
ersten Phase der Destillation (40 bis 50 kPa) wird 
mit einer Wasserstrahlpumpe erzeugt. Für die zwei-
te Phase der Rückgewinnung wird die Vakuum-
pumpe angeschlossen. Auch in diesem Fall wird 
das Öl der Vakuumpumpe vor den Lösungsmittel-
dämpfen geschützt, denn die Dämpfe fallen vorwie-
gend in der ersten Phase an.  

 
La trompe à eau utilisée par le LAVOC uniquement 
dans la 1ère phase de distillation pourrait être rem-
placée par une pompe à vide primaire branchée 
uniquement lors de cette 1ère phase. 

 
Die verwendete Wasserstrahlpumpe könnte auch 
durch irgendeine Vakuumpumpe ersetzt werden, 
die nur in der ersten Phase eingesetzt wird. 

 

 
 
 Photo du système LAVOC 

 

 
 
 Foto des Systems IMP 
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3.4 Essais préliminaires sur bitumes  -  Vorversuche 
3.4.1 Validation des méthodologies  -  Validierung der Methode 

 
L’étude a permis de fixer  les conditions d’analyse 
des liants récupérés et de les harmoniser pour les 2 
laboratoires participants. Cette procédure de carac-
térisation des échantillons de liants récupérés a été 
validée au LAVOC par évaluation de l’effet de la 
chaîne d’essais complète sur les résultats de péné-
tration et d’anneau et bille en prenant comme pro-
duits de référence 3 bitumes purs de duretés diffé-
rentes : 
  
- 1 bitume mou B 120/150  
- 1 bitume moyen B 80/100 semi-soufflé de 

Cressier 
- 1 bitume dur Mixelf 10/20  

 
Pour l’ensemble des tests une masse de bitume de 
150 g est fixée. Elle correspond à la masse maxi-
male prévue par la norme SN et à la masse mini-
male prévue par la norme prEN. Chaque échantil-
lon de bitume est préparé, caractérisé à l’origine, 
mis en solution, récupéré puis caractérisé après 
récupération selon le schéma suivant : 
 

 
Es mussten die Prüfbedingungen präzise festgelegt 
und zwischen den Labors harmonisiert werden. 
Aus diesem Grunde mussten für die Validierung der 
Methode neben der Bindemittelrückgewinnung 
auch nachgelagerte Prüfungen der Eigenschaften 
des Bindemittels (Penetration, EP RuKl) durchge-
führt werden. Um den Einfluss der gesamten Prüf-
kette (Bindemittelrückgewinnung und Bestimmung 
der Eigenschaften) zu untersuchen, wurden am 
LAVOC 3 verschiedene Bindemittel untersucht: 
- ein weiches Bitumen B 120/150 
- ein mittleres Bitumen B 80/100 (Cressier) 
- ein hartes Bitumen Mixelf 10/20 
 
 
Für sämtliche Prüfungen wurde eine einheitliche 
Bitumenmasse von 150 g festgelegt. Sie entspricht 
der in der SN-Norm vorgesehenen maximal mögli-
chen Bindemittelmenge sowie der gemäss EN-
Norm minimal möglichen Bindemittelmenge. Für die 
einzelnen Schritte (Bindemittelvorbereitung, Be-
stimmung der Eigenschaften im Anlieferungszu-
stand, Auflösen, Rückgewinnung und anschlies-
sende Bestimmung der Eigenschaften) wurde fol-
gendes Schema eingehalten: 

 

 Prélèvement et réchauffage d'un échantillon de bitume
selon EN 12594 - déc. 1999

Température Anneau et Bille + 90 °C

Répartition en film mince de 150 g de liant liquéfié 
sur les 3/4 de la paroi intérieure du ballon de distillation

chauffé à la température du liant
(contenance du ballon 1 l)

Préparation des échantillons pour 
caractérisation du liant de base

Essai de Pénétration à 25 °C
Temps de repos 360 mm 

y.c. 90 mm immersion à 25 °C (voir figure 1) 
Point de ramollissement Anneau et Bille

conditions normalisées

Mise en solution avec dichlorométhane (méthode EN) 
Introduire 500 ml de solvant dans le ballon de distillation

Bain d'huile chauffé à 70 °C, vitesse 75 t/min
durée environ 30 min.

Mise en solution avec toluène (méthode SN) 
Introduire 500 ml de solvant dans le ballon de distillation

Bain d'huile chauffé à 100 °C, vitesse 60 t/min
durée environ 20 min.

Caractérisation du liant récupéré 
Pénétration à 25 °C, Point de ramollissement Anneau et Bille, IP

Liant récupéré le matin, analyse après un temps de repos de 360 min
y.c. 90 min d'immersion à 25 °C (Pén)

Liant récupéré l'après-midi, analyse après un temps de repos 
d'environ 17 heures y.c. 90 min d'immersion à 25 °C (Pén)  

 
 

Schéma de traitement des échantillons de liant 
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Probenahme und Erwärmung einer Bindemittelprobe 
gemäss EN 12594  Dez. 1999

Temperatur Ring und Kugel +90°C

Verteilung des verflüssigten Bindemittels (150 g) 
in möglichst dünne Schicht auf ¾ der Wand 

des Destillationskolbens (Kolbeninhalt 1000 ml)

Vorbereitung der Proben für die Bestimmung 
der Eigenschaften des Basisbindemittels

Penetration bei 25°C, 
Lagerungsdauer 360 Min. inkl. 90 Min. 

Wasserlagerung bei 25°C (siehe Abb. 1) 
Erweichungspunkt Ring und Kugel

normierte Prüfbedingungen

Auflösung mit Dichlormethan (EN-Methode) 
500 ml Lösungsmittel in Destillationskolben einfüllen
Ölbad auf 70°C erwärmen, Rotationsgeschwindigkeit 

75 U/Min.  Dauer ca. 30 Min. 

Auflösung mit Toluol (SN-Methode) 
500 ml Lösungsmittel in Destillationskolben einfüllen 

Ölbad auf 100°C erwärmen, Rotationsgeschwindigkeit 
60 U/Min. Dauer ca. 20 Min. 

Bestimmung der Eigenschaften des rückgewonnenen Bindemittels 
Penetration bei 25°C, EP Ring und Kugel, Penetrationsindex

Bindemittel rückgewonnen am Morgen, Versuch nach einer Lagerungsdauer 
von 360 Min. inkl. 90 Min. Wasserlagerung bei 25°C (Pen)

Bindemittel rückgewonnen am Nachmittag, Versuch nach einer 
Lagerungsdauer von ca. 17 Std. inkl. 90 Min. Wasserlagerung bei 25°C (Pen)

 
 
 

Schema für die Behandlung von Bindemittelproben  
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Lors d’essais réalisés en phase d’investigations il a 
été constaté qu’après récupération d’un liant semi-
soufflé B 80/100 de Cressier dans les conditions 
normalisées, les résultats obtenus montraient quel-
quefois des valeurs de pénétration notablement 
plus élevées que le bitume de base. Une expéri-
mentation complémentaire a été réalisée avec prise 
en compte de temps de repos différents. Pour le 
bitume de base, 7 godets du même échantillon de 
bitume B 80/100 semi-soufflé de Cressier ont été 
testés avec des temps de repos différents. Dans le 
cas du bitume récupéré, 2 échantillons ont été tes-
tés. Dans les 2 cas, les résultats montrent une évo-
lution de la pénétration avec une stabilisation après 
5 à 6 heures. Un temps de repos d’environ 360 min 
(y.c. 90 min d’immersion pour la pénétration) per-
met donc au bitume de se stabiliser. Une répétition 
des essais réalisés le lendemain matin après 16 h 
de repos a permis d’obtenir les mêmes valeurs de 
pénétration qu’après 450 min (voir figure 1). 

Im Rahmen der Vorversuche an einem angeblase-
nen B 80/100 Cressier wurde festgestellt, dass die 
Penetrationswerte nach Rückgewinnung zum Teil 
deutlich höher waren als im Anlieferungszustand. 
Es wurde eine zusätzliche Versuchsreihe mit unter-
schiedlichen Wartezeiten durchgeführt. Dabei wur-
de das Bitumen B 80/100 Cressier im Anlieferungs-
zustand in 7 Penetrationsschalen abgefüllt und mit 
unterschiedlichen Wartezeiten geprüft. Beim rück-
gewonnenen Bindemittel wurden 2 Penetrations-
schalen abgefüllt und untersucht. In beiden Fällen 
wurde eine deutliche Abnahme der Penetration 
festgestellt. Nach ca. 360 Min. (inkl. 90 Min. im 
Wasserbad) liegen die Werte auf gleichem Niveau; 
es erfolgt keine weitere Veränderung der Penetrati-
on. Eine Wiederholung der Versuche am folgenden 
Tag, das heisst nach 16 Std. Wartezeit, ergab ähn-
liche Werte wie nach 450 Min. (siehe Abbildung 1). 
Eine Wartezeit von 360 Min. reicht offenbar aus, um 
stabile Verhältnisse zu erhalten.  
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Figure 1 - Incidence du temps de repos sur B 80/100 semi-soufflé 
Abbildung 1 – Einfluss der Lagerungsdauer auf die Bestimmung der Penetration (B80/100) 
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D’autre part un test de la nouvelle norme EN 1426 
de détermination de la pénétrabilité à l’aiguille à mis 
en évidence, sur un échantillon de bitume semi-
soufflé B 80/100 de Cressier, une même tendance 
de comportement liée à des temps de repos diffé-
rents pour des seuils de températures de repos 
admis entre 15 et 30 °C. Les résultats obtenus 
montrent l’effet de la température du temps de re-
pos sur la pénétrabilité. Dans le cas de cet échantil-
lon, la température semble avoir une incidence 
significative sur le phénomène de stabilisation de 
cet échantillon de bitume. Les valeurs de pénétra-
tion obtenues sont plus basses à 15 qu’à 30 °C, de 
8 à 11 1/10 de mm fonction des températures et 
des temps de repos (voir figure 2).  

Eine Versuchsreihe mit der neuen EN-Norm 1426 
für die Bestimmung der Nadelpenetration mit einem 
angeblasenen Bitumen B 80/100 Cressier hat die 
gleiche Tendenz aufgezeigt. Die Ergebnisse der 
Bestimmung der Nadelpenetration werden durch 
die Lagerungsdauer bei verschiedenen Temperatu-
ren beeinflusst. Die Penetrationswerte (bestimmt 
bei 25°C) sind bei einer Lagerungstemperatur von 
15°C tiefer als bei einer Lagerungstemperatur von 
30°C. Die Unterschiede betragen 8 bis 11·1/10 mm 
(siehe Abbildung 2).  
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Figure 2 - Incidence de la température et du temps de repos sur B 80/100 semi-soufflé 

Abbildung 2 – Einfluss der Lagerungsdauer und -temperatur  
auf die Bestimmung der Penetration eines B 80/100 
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La méthodologie, avec un temps de repos minimum 
de 360 min, a été appliquée avec satisfaction pour 
l’ensemble des tests réalisés sur les liants de base 
récupérés après mise en solution et sur les liants 
récupérés des enrobés. Elle a permis d’obtenir 
d’excellentes valeurs de répétabilité et de reproduc-
tibilité. Une bonne correspondance a été trouvées 
avec les échantillons récupérés l’après-midi et tes-
tés le lendemain matin, soit après environ 16 heu-
res de repos à l’abri de la lumière et de la pous-
sière. 

Im Rahmen der weiteren Untersuchungen - mit 
rückgewonnenem Bindemittel sowie mit in Lö-
sungsmittel aufgelöstem Bindemittel - wurde die 
minimale Lagerungsdauer von 360 Min. mit Erfolg 
eingehalten. Diese Lagerungsdauer hat es erlaubt, 
sehr gute Wiederholbarkeiten zu erhalten. Zudem 
wurde eine sehr gute Übereinstimmung mit Prüf-
körpern festgestellt, welche am Nachmittag rück-
gewonnen und erst am folgenden Morgen, d.h. 
nach ca. 16 h Lagerung untersucht wurden.  

 
Les résultats des essais préliminaires réalisés sur 
les 3 bitumes sélectionnés montrent pour un échan-
tillon de masse semblable (150 g), pour les 2 mé-
thodes normalisées SN et EN, une corrélation quasi 
parfaite. D’autre part aucun effet dû à la mise en 
solution puis récupération avec les solvants de type 
toluène ou dichlorométhane n’est mis en évidence. 
Les caractéristiques des bitumes de bases ne sont 
pas modifiées dans le cadre des 2 essais réalisés 
(voir tableau 6, figures 3 et 4). 

Die an 3 verschiedenen Bindemitteln durchgeführ-
ten Vorversuche haben aufgezeigt, dass bei einer 
vergleichbaren Bitumenmasse die beiden Rückge-
winnungsmethoden SN und EN eine sehr gute 
Übereinstimmung zeigen. Das Auflösen der Binde-
mittel in verschiedenen Lösungsmitteln (Toluol und 
Dichlormethan) sowie die anschliessende Bindemit-
telrückgewinnung beeinflussen die gemessenen 
Eigenschaften der beiden untersuchten Bindemit-
teln nicht (siehe Tabelle 6 sowie Abbildungen 3 und 
4). 

 
 

 B 120/150 B 80/100 10/20 

 Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Liant de base 
Basis Bindemittel 150 42.4 -0.3 90 47.2 -0.4 17 64.5 -0.4 

Liant récupéré SN 
Rückgewonnene Bindemittel SN 149 42.3 -0.4 91 47.0 -0.5 16 65.9 -0.2 

Liant récupéré EN 
Rückgewonnene Bindemittel EN 153 43.1 0 89 47.2 -0.5 17 64.8 -0.3 

Ecart - Unterschied 4 0.8 0.4 2 0.2 0.1 1 1.4 0.2 

Précision de la méthode d'essai selon SN resp. EN 
Präzision der Prüfmethode gemäss SN bzw. EN 

Concordance absolue SN 2) 
Absolute Übereinstimmung SN 2) 10.0 1 - 7.6 1 - 4.7 1 - 

Répétabilité EN 3) 
Wiederholbarkeit EN 3) 15.0 1.9 - 9.0 1.9 - 1.7 1.9 - 

 
Tableau 6 – Synthèse des résultats des essais préliminaires sur les liants 

Tabelle 6 – Zusammenfassung der Vorversuche  

                                                      
2) Selon exigences SN 671 740 et SN 671 743 [7] [8] 
3) Selon exigences EN 12697-3 [6] 
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Figure 3 – Détermination de la pénétrabilité à l’aiguille à 25 °C 

Abbildung 3 – Bestimmung der Penetration im Anlieferungszustand  
sowie nach Rückgewinnung SN und EN 
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Figure 4 – Détermination du point de ramollissement Anneau et Bille 

Abbildung 4 – Bestimmung des Erweichungspunktes RuK im Anlieferungszustand  
sowie nach Rückgewinnung SN und EN 

 
 



Récupération du liant bitumineux provenant d’extraction  LAVOC - EPFL  
Rückgewinnung aus Extraktionslösungen  IMP Bautest AG 
 
 

 

 
 

Mandat de recherche 14/99 Page- Seite 17/52 Forschungsauftrag 14/99 
 

3.5 Essais préliminaires sur enrobés - Vorversuche an Mischgutproben  
3.5.1 Validation des méthodologies - Validierung der Methoden  

Comme pour les essais préliminaires réalisés sur 
les bitumes, la validation des méthodologies sur les 
enrobés est réalisée au LAVOC par évaluation de 
l’effet de la chaîne d’essais complète sur les résul-
tats de Pénétration et d’Anneau et Bille en prenant 
comme produits de référence 6 enrobés de compo-
sition différente. Leurs principales caractéristiques 
sont indiquées ci-dessous dans le tableau 7. 

Analog den durchgeführten Vorversuchen an aufge-
lösten Bindemitteln wurde die Methodenvalidierung 
beim LAVOC durchgeführt. Zu diesem Zweck wur-
de der Einfluss des Gesamtablaufes verschiedener 
Untersuchungen (Bindemittelrückgewinnung, Pe-
netration und Ring und Kugel) auf die Ergebnisse 
der Versuche Penetration und EP RuK an 6 ver-
schiedenen Mischgutproben untersucht.  
Die wesentlichen Kennwerte der 6 ausgewählten 
Mischgutproben sind in Tabelle 7 aufgeführt. 
 

 
 

Type d’enrobé 
Mischgut-Typ 

Type de liant 
Bindemittel-Typ 

Date de fabrication 
Herstellungsdatum  

Liant / enrobé 
Bindemittelgehalt 

[Masse-%] 

Module de richesse 
 

[-] 

AB 11N B 80/100 semi-
soufflé Cressier 9.1998 6.20 3.9 

MR 11 Styrelf 13/80 (élas-
tomère) 13.10.1998 5.25 3.2 

MR 11 BP Practiplast 
(plastomère) 14.10.1998 5.69 3.5 

HMT 22R B 400 20.10.1999 5.27 3.4 

HMT 22S B 80/100 semi-
soufflé Cressier 18.09.1997 3.94 2.5 

EME 2 Mixelf 10/20 19.09.1997 5.7 3.5 

 
Tableau 7 – Caractéristiques des 6 enrobés analysés  

Tabelle 7 – Kenndaten der 6 untersuchten Mischgut-Typen 
 

 
 
 
Pour l’ensemble des tests la masse d’enrobé varie 
de manière à correspondre à une masse résiduelle 
de bitume récupéré fixée à 150 g. Elle correspond à 
la masse maximale prévue par la norme SN et à la 
masse minimale prévue par la prénorme EN. Cha-
que échantillon d’enrobé est réchauffé, quarté, le 
liant est extrait par mise en solution dans le solvant 
puis récupéré et caractérisé après selon le schéma 
suivant: 

Die Menge des rückgewonnenen Mischgutes wurde 
für sämtliche Untersuchungen derart gewählt, dass 
eine resultierende Bindemittelmasse von 150 g 
sichergestellt werden konnte. Diese Menge ent-
spricht der maximalen Bindemittelmenge gemäss 
SN sowie der minimalen Bindemittelmenge gemäss 
EN. Jede Mischgutprobe wurde erwärmt, anhand 
der Viertels-Methode reduziert, in Lösung gebracht 
und rückgewonnen, wobei folgender Ablauf ein-
gehalten wurde: 
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Subdiviser tous les échantillons primaires en  
sous-échantillons d'environ 5 kg, en les réchauffant  
à la température minimale permettant le quartage 

Pour extraction du liant, réchauffer 
l'échantillon d'enrobé à la température  

maximale de 100 °C, puis égrener 

Réchauffage des enrobés en étuve 
Consigne maximale affichée de 110 °C 
Durée du réchauffage = temps minimal 

IMP Bautest 
Extraction à froid avec centrifugation simple

Procédure d'extraction selon SN 671 955a 

Réchauffage des enrobés  
au four à micro-ondes 

selon procédure LAVOC 

LAVOC 
Extraction à chaud avec double centrifugation

Récupération du liant au dichlorométhane 
selon EN 12697-3 

Masse de liant 150 g ou/et 250 g   ±  7 g 
Température 115/150/175 °C  ±  1 °C 

Dépression 1.3 KPa  ±  0.2 KPa 

Récupération du liant au toluène 
selon SN 671 860 

Masse de liant 150 g et/ou 250 g  ±  7 g 
Température 145 °C  ±  1 °C 

Dépression 1.9 KPa  ±  0.1 KPa 
 

 
Schéma de traitement des échantillons d’enrobé 

 
 

 
Unterteilung aller Basisproben in Teilproben von ca. 5 kg  

durch Erw ärmung bei minimalster Temperatur,  
die eine Probenteilung ermöglicht. 

Für die Bindemittelrückgew innung die Probe  
bei maximaler Temperatur von 100°C erw ärmen,  

danach entke r nen  

Probenerw ärmung im Trockenschrank  
bei maximal 110°C 

Erw ärmungsdauer = minimal mögliche Zeit 

IMP Bautest AG 
Kaltextraktion mit einfacher Zentrifugierung  

Extraktionsverfahren gemäss SN 671 955a 

Probenerw ärmung  
im Mikrow ellenofen  

gemäss Verfahren von LAVOC 

LAVOC 
Heissextraktion mit Doppelzentrifugierung  

Bindemittelrückgew innung mit Dichlormethan  
gemäss  EN 12697-3 

Bindemittelmenge 150 g und/oder 250 g    ±   7 g 
Temperatur 115/150/175°C    ±   1°C 

Vakuum 1.3 kPa      ±   0.2 kPa 

Bindemittelrückgew innung mit Toluol  
gemäss SN 671 860 

Bindemittelmenge  150 g und/oder 250 g    ±   7 g 
Temperatur 145°C      ±   1°C 

Vakuum  1.6 kPa  ±    0.1 kPa 
 

 
 
 

Schema für die Behandlung von Mischgutproben  
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Comme pour les essais préliminaires réalisés sur 
liants, les résultats des essais effectués sur les 6 
enrobés sélectionnés montrent pour un échantillon 
de masse semblable (150 g), pour les 2 méthodes 
normalisées SN et EN, une très bonne corrélation 
(voir tableau 8, figures 5 et 6). 

Analog den Vorversuchen die an Bindemittel 
durchgeführt wurden, konnte eine sehr gute Über-
einstimmung der beiden Methoden SN und EN 
festgestellt werden (siehe Tabelle 8 sowie Abbil-
dungen 5 und 6). 

 
 

 AB 11N  
B 80/100 

MR 11  
Bmp élastomère 

MR 11 
Bmp plastomère 

 Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Liant récupéré SN 
Rückgewonnenes Bindemittel SN 40 56.7 -0.1 38 58.5 0.1 33 67.2 1.4 

Liant récupéré EN 
Rückgewonnenes Bindemittel EN 40 56.4 -0.2 37 59.5 0.2 35 65.1 1.2 

Ecart - Unterschied  0 0.3 0.1 1 1 0.1 2 2.1 0.2 

Précision de la méthode d'essai selon SN resp. EN 
Präzision der Prüfmethode gemäss SN bzw. EN 

Concordance absolue SN 2) 
Absolute Übereinstimmung SN 2) 5.6 1 - 5.5 1 - 5.4 1 - 

Répétabilité EN 3) 

Wiederholbarkeit EN 3) 4 1.9 - 3.8 1.9 - 3.4 1.9 - 

 
 

 HMT 22 R 
B 400 

HMT 22S 
B 80/100  

EME 2 
10/20 

 Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Liant récupéré SN 
Rückgewonnenes Bindemittel SN 82 48.8 -0.3 40 58.4 0.2 15 69.4 0.2 

Liant récupéré EN 
Rückgewonnenes Bindemittel EN 81 48.8 -0.3 41 58.0 0.2 15 69.6 0.2 

Ecart - Unterschied 1 0 0 1 0.4 0 0 0.2 0.0 

Précision de la méthode d'essai selon SN resp. EN 
Präzision der Prüfmethode gemäss SN bzw. EN 

Concordance absolue SN  2) 

Absolute Übereinstimmung SN 2) 7.3 1 - 5.6 1 - 4.6 1 - 

Répétabilité EN 3) 
Wiederholbarkeit EN 3) 8.2 1.9 - 4.1 1.9 - 1.5 1.9 - 

 
Tableau 8 – Synthèse des résultats des essais préliminaires sur les enrobés 

Tabelle 8 – Zusammenfassung der Ergebnisse aus den Vorversuchen mit Mischgut 
 
 
 

                                                      
2) Selon exigences SN 671 740 et SN 671 743 [7] [8] 
3) Selon exigences EN 12697-3 [6] 
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Figure 5 – Détermination de la pénétrabilité à l’aiguille à 25 °C 
Abbildung 5 – Penetration bei 25°C 
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Figure 6 – Détermination du point de ramollissement Anneau et Bille 

Abbildung 6 – Erweichungspunkt RuK 
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4. Synthèse des expérimentations  –  Zusammenfassung  
4.1 Répétabilité sur enrobés  - Wiederholbarkeit am Mischgut 
 
La répétition des essais réalisée au LAVOC, en un 
laps de temps limité permettant de minimiser le 
vieillissement naturel, montre une très bonne répé-
tabilité autant pour la méthode SN que pour la mé-
thode EN. Comme pour les essais préliminaires 
réalisés sur enrobés, les résultats des essais obte-
nus sur les 6 enrobés sélectionnés montrent pour 
un échantillon de masse semblable (150 g) et pour 
les 2 méthodes normalisées SN et EN, une très 
bonne corrélation (voir tableau 9, figures 7 et 8). 

Um den Einfluss der Alterung des Mischgutes zu 
erfassen, wurden am LAVOC Doppelbestimmungen 
innerhalb relativ kurzer Zeit durchgeführt. Die Er-
gebnisse zeigen eine sehr gute Übereinstimmung 
sowohl für die Rückgewinnung gemäss SN- als 
auch gemäss EN-Norm. Analog den Vorversuchen 
konnten die Untersuchungen am Mischgut eine 
sehr gute Übereinstimmung der beiden Normen EN 
und SN aufzeigen, sofern die Masse des rückge-
wonnenen Bindemittels mit 150 g gleich gewählt 
wurde (siehe Tabelle 9 sowie Abbildungen 7 und 8).  

 
 
 

 AB 11N  
B 80/100 

MR 11  
Bmp élastomère 

MR 11 
Bmp plastomère 

 Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Liant récupéré 1 SN 
Rückgewonnenes Bindemittel 1 SN 35 58.7 0.0 34 60.4 0.2 31 69.5 1.6 

Liant récupéré 2 SN 
Rückgewonnenes Bindemittel 2 SN 35 58.7 0.0 34 60.6 0.3 31 69.7 1.6 

Liant récupéré 1 EN 
Rückgewonnenes Bindemittel 1 EN 34 59.7 0.1 33 61.6 0.4 31 68.3 1.4 

Liant récupéré 2 EN 
Rückgewonnenes Bindemittel 2 EN 35 58.8 0.0 32 61.7 0.4 32 67.7 1.4 

Ecart - Unterschied 1 1.0 0.1 2 1.3 0.2 1 2.0 0.2 

Précision de la méthode d'essai selon SN resp. EN  
Präzision der Prüfmethode gemäss SN bzw. EN 

Concordance absolue SN 2) 
Absolute Übereinstimmung SN 2) 5.4 1 - 5.3 1 - 5.0 1 - 

Reproductibilité absolue SN 2) 

Absolute Reproduzierbarkeit SN 2) 6.8 2 - 6.7 2 - 5.9 2 - 

Répétabilité EN 3) 
Wiederholbarkeit EN 3) 3.5 1.9 - 3.3 1.9 - 3.1 1.9 - 

Reproductibilité EN 3) 

Vergleichbarkeit EN 3) 9.4 3.4 - 9 3.4 - 8.4 3.4 - 

 

                                                      
2) Selon exigences SN 671 740 et SN 671 743 [7] [8] 
3) Selon exigences EN 12697-3 [6] 
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 HMT 22 R 
B 400 

HMT 22S 
B 80/100 

EME 2 
10/20 

 Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Liant récupéré 1 SN 
Rückgewonnenes Bindemittel 1 SN 71 50.3 -0.2 37 59.6 0.3 14 70.2 0.2 

Liant récupéré 2 SN 
Rückgewonnenes Bindemittel 2 SN 74 49.5 -0.3 39 58.8 0.2 14 70.3 0.2 

Liant récupéré 1 EN 
Rückgewonnenes Bindemittel 1 EN 71 49.3 -0.5 36 59.8 0.2 14 70.7 0.3 

Liant récupéré 2 EN 
Rückgewonnenes Bindemittel 2 EN 67 50.6 -0.3 37 58.9 0.1 14 70.8 0.3 

Ecart - Unterschied 7 1.3 0.3 3 1 0.2 0 0.6 0.1 

Précision de la méthode d'essai selon SN resp. EN 
Präzision der Prüfmethode gemäss SN bzw. EN 

Concordance absolue SN 2) 
Absolute Übereinstimmung SN 2) 6.8 1 - 5.5 1 - 4.6 1 - 

Reproductibilité absolue SN 2) 

Absolute Reproduzierbarkeit SN 2) 9.7 2 - 7.0 2 - 5.1 2 - 

Répétabilité EN 3) 
Wiederholbarkeit EN 3) 7.1 1.9 - 3.7 1.9 - 1.4 1.9 - 

Reproductibilité EN 3) 

Vergleichbarkeit EN 3) 19.1 3.4 - 10.1 3.4 - 3.8 3.4 - 

 
Tableau 9 – Synthèse des résultats des essais de répétabilité sur les enrobés 

Tabelle 9 – Zusammenfassung der Resultate wiederholbarkeit Versuche auf Mischgut 
 
 

                                                      
2) Selon exigences SN 671 740 et SN 671 743 [7] [8] 
3) Selon exigences EN 12697-3 [6] 



Récupération du liant bitumineux provenant d’extraction  LAVOC - EPFL  
Rückgewinnung aus Extraktionslösungen  IMP Bautest AG 
 
 

 

 
 

Mandat de recherche 14/99 Page- Seite 23/52 Forschungsauftrag 14/99 
 

 
 
 
 

AB 11N
B 80/100 MR 11

Bmp
élastomère

MR 11
Bmp 

plastomère

HMT 22R 
B 400 HMT 22S

B 80/100 EME 2
10/20

Récupéré 1 SN

Récupéré 2 SN
Récupéré 1 EN

Récupéré 2 EN

35
32 32

67

37

14

34
33

31

71

36

14

35
34

31

74

39

14

35
34

31

71

37

140

10

20

30

40

50

60

70

80

90

100

P
én

ét
ra

ti
o

n
 à

 2
5 

°C
  [

10
-1

 m
m

]

 
 

Figure 7 – Répétabilité sur enrobés - Détermination de la pénétrabilité à l’aiguille à 25 °C  
Abbildung 7 – Doppelbestimmung der Penetration nach Rückgewinnung der Bindemittel  

gemäss SN- bzw. EN-Norm.  
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Figure 8 – Répétabilité sur enrobés - Détermination du point de ramollissement Anneau et Bille  

Abbildung 8 – Doppelbestimmung des EP RuK nach Rückgewinnung der Bindemittel  
gemäss SN- bzw. EN-Norm 
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L’essai Fraass réalisé à IMP sur le liant récupéré 
des enrobés montre une bonne concordance entre 
les résultats des méthodes SN et EN. L’écart le 
plus élevé (mais conforme aux exigences) est ob-
tenu sur le Bmp BP Practiplast (voir tableau 10, 
figure 9).  

Die Ergebnisse des Brechpunktes nach Fraass an 
den gemäss SN und EN rückgewonnenen Binde-
mittel stimmen recht gut überein. Der grösste Un-
terschied, der allerdings noch immer innerhalb der 
Vergleichbarkeit liegt, besteht beim Bindemittel 
Practiplast (siehe Tabelle 10 sowie Abbildung 9).  

 
 

 
AB 11N  
B 80/100 

MR 11  
Bmp  

élastomère 

MR 11 
Bmp  

plastomère 

HMT 22 R 
B 400 

HMT 22S 
B 80/100 

EME 2 
10/20 

 Point de fragilité Fraass [°C] - Brechpunkt nach Fraass [°C] 

Liant récupéré SN 
Rückgewonnenes Bindemittel SN -15 -13 -14 -17 -15 -4 

Liant récupéré EN 
Rückgewonnenes Bindemittel EN -14 -15 -18 -17 -15 -3 

Ecart - Unterschied  1 2 4 0 0 1 

Précision de la méthode d'essai selon SN resp. EN 
Präzision der Prüfmethode gemäss SN bzw. EN 

Concordance absolue SN 4) 
Absolute Übereinstimmung SN 4) 4 

Reproductibilité absolue SN 4) 

Absolute Reproduzierbarkeit SN 4) 6 

Répétabilité EN 5) 
Wiederholbarkeit EN 5) 3 

Reproductibilité EN 5) 

Vergleichbarkeit EN 5) 6 

 
Tableau 10 – Synthèse des résultats d’essais Fraass; Comparaison des méthodes SN / EN 

Tabelle 10 – Brechpunkt nach Fraass; Vergleich der Rückgewinnungsmethoden SN bzw. EN 
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Figure 9 – Répétabilité sur enrobés – Point de fragilité Fraass 

Abbildung 9 – Brechpunkt nach Fraass; Vergleich der Rückgewinnungsmethoden SN bzw. EN 

                                                      
4) Selon SN 671 755 [9] 
5) Selon EN 12593 [10] 
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4.2 Reproductibilité sur enrobés  – Reproduzierbarkeit am Mischgut 
Les essais comparatifs réalisés dans les laboratoi-
res du LAVOC (résultats 1er essais répétabilité) et 
d’IMP Bautest, en un laps de temps défini permet-
tant de minimiser le vieillissement et par 
l’harmonisation des méthodes opératoires concer-
nant toute la chaîne de traitement a permis 
d’obtenir une bonne reproductibilité autant pour la 
méthode SN que pour la méthode EN (voir tableau 
11, figures 10 à 19). 
 
 

In den beiden Labors LAVOC und IMP wurden Ver-
gleichsuntersuchungen innerhalb einer relativ kur-
zen Zeitdauer durchgeführt, um die Alterung des 
Asphaltes möglichst klein zu halten. Dank der Har-
monisierung der Prüfverfahren konnte eine ausge-
zeichnete Wiederholbarkeit sowohl mit der Methode 
SN als auch mit der Methode EN festgestellt wer-
den. (siehe Tabelle 11 sowie Abbildungen 10 bis 
19). 

 

 AB 11N  
B 80/100 

MR 11  
Bmp élastomère 

MR 11 
Bmp plastomère 

 Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Liant récupéré 1 SN-LAVOC 
Rückgewonnenes Bindemittel 1 SN-LAVOC 35 58.7 0.0 34 60.4 0.2 31 69.5 1.6 

Liant récupéré SN-IMP 
Rückgewonnenes Bindemittel SN-IMP 41 55.7 -0.3 34 58.5 -0.1 32 63.6 0.7 

Liant récupéré 1 EN-LAVOC 
Rückgewonnenes Bindemittel 1 EN-LAVOC 34 59.7 0.1 33 61.6 0.4 31 68.3 1.4 

Liant récupéré EN-IMP 
Rückgewonnenes Bindemittel EN -IMP 35 57.8 -0.2 32 60.8 0.2 30 64.7 0.8 

Ecart - Unterschied  7 4.0 0.4 2 3.1 0.5 2 5.9 0.9 

Précision de la méthode d'essai selon SN resp. EN 
Präzision der Prüfmethode gemäss SN bzw. EN 

Reproductibilité absolue SN 2) 
Absolute Reproduzierbarkeit SN 2) 6.9 2 - 6.7 2 - 6.5 2 - 

Reproductibilité EN 3) 
Vergleichbarkeit EN 3) 9.8 3.4 - 9 3.4 - 8.4 3.4 - 

 

 HMT 22 R 
B 400 

HMT 22S 
B 80/100 

EME 2 
10/20 

 Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Liant récupéré 1 SN-LAVOC 
Rückgewonnenes Bindemittel 1 SN-LAVOC 71 50.3 -0.2 37 59.6 0.3 14 70.2 0.2 

Liant récupéré SN-IMP 
Rückgewonnenes Bindemittel SN-IMP 76 48.3 -0.6 37 57.9 -0.1 14 69.1 0.1 

Liant récupéré 1 EN-LAVOC 
Rückgewonnenes Bindemittel 1 EN-LAVOC 71 49.3 -0.5 36 59.8 0.2 14 70.7 0.3 

Liant récupéré EN-IMP 
Rückgewonnenes Bindemittel EN-IMP 71 50.0 -0.3 35 59.5 0.1 13 70.0 0.1 

Ecart - Unterschied  5 2 0.4 2 1.9 0.4 1 1.6 0.2 

Précision de la méthode d'essai selon SN resp. EN 
Präzision der Prüfmethode gemäss SN bzw. EN 

Reproductibilité absolue SN 2) 

Absolute Reproduzierbarkeit SN 2)  9.8 2 - 6.9 2 - 5.1 2 - 

Reproductibilité EN 3) 

Vergleichbarkeit EN 3) 19.5 3.4 - 9.8 3.4 - 3.7 3.4 - 

 

Tableau 11 – Synthèse des résultats des essais de reproductibilité sur les enrobés 
Tabelle 11 – Zusammenfassung der Ergebnisse der Vergleichsuntersuchung zwischen  

beiden Labors LAVOC und IMP 
 

                                                      
2) Selon exigences SN 671 740 et SN 671 743 [7] [8] 
3) Selon exigences EN 12697-3 [6] 
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Figure 10 – Reproductibilité sur enrobés, méthode SN - Détermination de la pénétrabilité à l’aiguille à 

25°C - Comparaison LAVOC / IMP 
Abbildung 10 – Penetration nach Rückgewinnung des Bindemittels gemäss SN; Vergleich der beiden 

Labors LAVOC und IMP 
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Figure 11 – Reproductibilité sur enrobés, méthode SN - Détermination du point de ramollissement An-
neau et Bille - Comparaison LAVOC / IMP 

Abbildung 11 – EP RuK nach Rückgewinnung des Bindemittels gemäss SN; Vergleich der beiden Labors 
LAVOC und IMP 
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Figure 12 – Reproductibilité sur enrobés, méthode EN - Détermination de la pénétrabilité à l’aiguille à 

25°C - Comparaison LAVOC / IMP 
Abbildung 12 – Penetration nach Rückgewinnung des Bindemittels gemäss EN; Vergleich der beiden 

Labors LAVOC und IMP  
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Figure 13 – Reproductibilité sur enrobés, méthode EN - Détermination du point de ramollissement An-

neau et Bille - Comparaison LAVOC / IMP 
Abbildung 13 – EP RuK nach Rückgewinnung des Bindemittels gemäss EN; Vergleich der beiden Labors 

LAVOC und IMP 
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Figure 14 – Reproductibilité sur enrobés, méthode SN / EN  - Détermination de la pénétrabilité à l’aiguille 

à 25 °C - Comparaison LAVOC 
Abbildung 14 – Penetration nach Rückgewinnung gemäss SN bzw. EN im Labor LAVOC 
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Figure 15 – Reproductibilité sur enrobés, méthodes SN / EN - Détermination de la pénétrabilité à l’aiguille 

à 25 °C - Comparaison IMP 
Abbildung 15 – Penetration nach Rückgewinnung gemäss SN bzw. EN im Labor IMP 
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Figure 16 – Reproductibilité sur enrobés, méthodes SN / EN - Détermination du point de ramollissement 

Anneau et Bille - Comparaison LAVOC 
Abbildung 16 – EP RuK nach Rückgewinnung gemäss SN bzw. EN im Labor LAVOC 

 
 
 

AB 11N
B 80/100 MR 11

Bmp
élastomère

MR 11
Bmp 

plastomère
HMT 22 R

B 400 HMT 22S
B 80/100 EME 2

10/20

Récupéré SN - IMP

Récupéré EN - IMP

57.8 60.8
64.7

50.0

59.5

70.0

55.7 58.5
63.6

48.3

57.9

69.1

0

10

20

30

40

50

60

70

80

90

R
am

o
lli

ss
em

en
t A

n
n

ea
u

 e
t B

ill
e 

 [°
C

]

 
Figure 17 – Reproductibilité sur enrobés, méthodes SN / EN - Détermination du point de ramollissement 

Anneau et Bille - Comparaison IMP  
Abbildung 17 – EP RuK nach Rückgewinnung gemäss SN bzw. EN im Labor IMP 
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Figure 18 – Reproductibilité sur enrobés - Détermination de la pénétrabilité à l’aiguille à 25 °C 

Abbildung 18 – Penetration nach Rückgewinnung gemäss SN bzw. EN; Vergleich der Labors LAVOC/IMP 
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Figure 19 – Reproductibilité sur enrobés - Détermination du ramollissement Anneau et Bille 

Abbildung 19 – EP RuK nach Rückgewinnung gemäss SN bzw. EN; Vergleich der Labors LAVOC/IMP 
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4.3 Vieillissement des enrobés stockés –  Alterung des eingelagerten Mischgu-
tes  

Les enrobés utilisés lors de cette étude proviennent 
des 2 laboratoires participants. Ils ont été conser-
vés dans des locaux de stockage, à température 
stable et à l’abri de la lumière. Ces matériaux ont 
déjà été analysés dans le cadre d’autres mandats 
de recherche et leur histoire thermique est connue.  
 

Die verwendeten Mischgutproben stammten aus 
den beiden beteiligten Labors. Diese Proben wur-
den bei konstanten, relativ tiefen Temperaturen in 
einem dunklen Lagerraum aufbewahrt. Diese Pro-
ben wurden bereits im Rahmen anderer Aufträge 
untersucht; die thermische Belastung der Proben 
(Lagerung, Erwärmung etc.) ist bekannt. 
  

Les résultats suivants montrent l’évolution du vieil-
lissement du bitume contenu dans l’enrobé conser-
vés dans des conditions de stockage optimales. 
Les résultats récapitulés concernent la méthode 
SN. 

Die folgenden Untersuchungsergebnisse zeigen 
auf, dass sich die Bindemitteleigenschaften auch 
bei optimalen Lagerungsbedingungen verändern. 

 
 
 

 AB 11N  
B 80/100 

MR 11  
Bmp élastomère 

MR 11 
Bmp plastomère 

 Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Date de fabrication 
Herstellungsdatum 

9.1998 10.1998 10.1998 

Récupéré après fabrication 
Rückgewonnen nach Herstellung  - - - 48 58.4 0.6 36 66.9 1.6 

Récupéré en avril 2000 
Rückgewonnen April 2000 40 56.7 -0.1 38 58.5 0.1 33 67.2 1.4 

Récupéré en mars 2001 
Rückgewonnen März 2001 35 58.7 0.0 34 60.4 0.2 31 69.5 1.6 

 
 

 HMT 22 R 
B 400 

HMT 22S 
B 80/100 

EME 2 
10/20 

 Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Pen 25 °C 
[10-1 mm] 

A + B 
[°C] 

IP 
[-] 

Date de fabrication 
Herstellungsdatum 

10.1999 09.1997 09.1997 

Récupéré après fabrication 
Rückgewonnen nach Herstellung 

 
- 
 

- - 61 54.1 0.3 17 64.6 -0.3 

Récupéré en avril 2000 
Rückgewonnen April 2000 82 48.8 -0.3 40 58.4 0.2 15 69.4 0.2 

Récupéré en mars 2001 
Rückgewonnen März 2001 71 50.3 -0.2 37 59.6 0.3 14 70.2 0.2 

 
Tableau 12 – Vieillissement du liant récupéré des enrobés stockés - Synthèse des résultats 
Tabelle 12 – Alterung der rückgewonnenen Bindemittel; Zusammenfassung der Ergebnisse  
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5. Conclusions et recommandations – Folgerungen und Empfe-
hlungen 

Les conditions d’essai préconisées par la norme EN 
12697-3-Octobre 2000 [6] présentent une marge 
de manœuvre trop grande. 
 

Der Spielraum innerhalb der im Oktober 2000 pub-
lizierten Norm EN 12697-3 [6] ist zu gross. 
 

Les paramètres non définis dans la norme EN 
sont : 
- Choix du solvant non précisé "6.1 – Dichloro-

methane (methylene chloride) or other suitable 
solvent". 

- Mode opératoire pas adapté aux divers sol-
vants utilisables ; le mode opératoire qui est ba-
sé sur l’utilisation du dichlorométhane est appli-
qué à tous les solvants (sans prendre en consi-
dération les différences considérables du point 
d’ébullition de 110 °C pour le toluène et de 40 
°C pour le dichlorométhane). 

- Masse de bitume résiduel non définie. 

Folgende Parameter sind in der EN nicht festge-
legt: 
-  Die Wahl des Lösungsmittel ist frei; "Punkt 6.1 

– Dichloromethane (methylene chloride) or other 
suitable solvent". 

- Die Versuchsbedingungen sind den verschie-
denen zugelassenen Lösungsmitteln nicht an-
gepasst. Die Bedingungen wurden für Dichlor-
methan festgelegt und für die anderen Lö-
sungsmittel übernommen (ohne Berücksichti-
gung der beträchtlichen Unterschiede in den 
Siedetemperaturen von 110°C für Dichlor-
methan und 40 °C für Toluol). 

- Masse des verbleibenden Bindemittels 
 

Les paramètres imprécis sont : 
- Passage à une température supérieure avec 

intervalle de temps non défini (115 à 150°C puis 
150 à 175°C) 

- Au point 7.3.12 de la EN "Gradually reduce the 
pressure in the apparatus to (1.3 ± 0.2) kPa over 
a period of 5 min". On constate que le tolérance 
n’est pas définie. Suite à l’expérience acquise, 
nous proposons de fixer un temps de transition 
à 2 min 30 ± 30 s.  

 

Parameter die zu wenig festgelegt sind: 
- Beim Wechsel zu einer höheren Temperatur 

(115 / 150 und 150 / 175°C) ist nicht festgelegt, 
innerhalb welcher Zeit dies geschehen soll 

- Beim Punkt 7.3.12 "Gradually reduce the pres-
sure in the apparatus to (1.3 ± 0.2) kPa over a 
period of 5 min". ist die Toleranz der Zeitangabe 
nicht festgelegt. Aufgrund unserer Erfahrungen 
schlagen wir 2 Min. ± 30 s. 

 

On a pu démontrer que si les conditions d’essais 
sont parfaitement définies, on peut obtenir une 
bonne concordance autant en répétabilité qu’en 
reproductibilité. En sachant que l’histoire thermique 
a une incidence déterminante, les paramètres sui-
vants ont été fixés : 
- Harmonisation des conditions de réchauffage 

des échantillons primaires pour subdivisions en 
sous-échantillons, avec possibilité de réchauf-
fage au moyen d’une étuve à circulation d’air 
forcée, consigne affichée 110°C et durée de ré-
chauffage minimale ou four à micro-ondes avec 
cycles de réchauffage contrôlé de min en min 
jusqu’à 110°C. 

- Réchauffage de l’échantillon d’enrobé soumis à 
la récupération à la température maximale de 
100°C (étuve ou four micro-ondes), puis égre-
nage. 

- Mise en solution dans le solvant (toluène ou 
dichlorométhane) avec procédure d’extraction à 
chaud ou à froid avec double centrifugation de la 
solution en fin d’essai (IMP a testé tous les 
échantillons à froid, le LAVOC à chaud). 

- Harmonisation des procédures opératoires de 
caractérisation du liant récupéré. 

 

Es konnte aufgezeigt werden, dass sehr gute 
Übereinstimmungen zwischen den Labors erzielt 
werden, falls die Versuchsbedingungen präzise 
festgelegt werden. Unter Berücksichtigung der 
„thermischen Geschichte“ der Prüfkörper wurden 
folgende Parameter festgelegt: 
- Harmonisierung der Aufwärm-Bedingungen für 

die Ausgangsbitumen zur Herstellung von Teil-
proben; Vorwärmen im Ofen mit Umluft bei 
110°C und anschliessender Erhitzung im Mikro-
wellenofen, wobei die Temperatur nach jeder 
Verweildauer von einer Minute kontrolliert wur-
de. 

 
- Vorwärmen der Mischgutprobe zur Bindemittel-

rückgewinnung auf 100°C (Ofen oder Mikrowel-
le) mit anschliessender Probeteilung. 

 
- Auflösen in Toluol (oder Dichlormethan) mit 

anschliessender Kalt- oder Heissextraktion und 
doppelter Zentrifugation (IMP hat kalt extrahiert, 
LAVOC heiss). 

 
- Harmonisierung der Prüfverfahren zur Bestim-

mung der Eigenschaften der Bindemittel 

Pour obtenir des résultats avec la norme EN, sem-
blables à ceux obtenus  avec la norme SN, la 
masse du bitume résiduel doit être fixée à 150 g. 

Um mit der Euronorm ähnliche Ergebnisse wie mit 
der Schweizernorm zu erhalten, ist die Masse des 
verbleibenden Bindemittels auf 150 g zu be-
schränken. 
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En considération des restrictions appliquées, on a 
pu établir qu'avec l'ancienne norme SN [4] on pou-
vait pratiquement obtenir les mêmes valeurs 
qu’avec le procédé EN [6]. A l'élaboration de l'an-
nexe nationale à l'EN 12697-3 [6], il est nécessaire 
d’attirer l'attention sur la possibilité d’offrir une mé-
thode alternative pour l'EN, en admettant aussi 
l'ancienne méthode SN qui est très performante. 
Naturellement le procédé EN sera considéré 
comme méthode recommandée. 
 

Unter Berücksichtigung der obigen Einschränkun-
gen wurde festgestellt, dass mit der bisherigen SN-
Norm [4] praktisch die gleichen Werte wie mit dem 
EN-Verfahren [6] erreicht werden können. Bei der 
Erarbeitung des nationalen Anhangs zur EN 12697-
3 [6] ist darauf hinzuweisen, dass als alternative 
Methode zur EN auch die bisherige SN-Methode 
zugelassen sein kann. Selbstverständlich gilt das 
EN-Verfahren als Referenzmethode. 

Les conditions opératoires de la norme EN [6], note 
2 point 7.3.20 (remarque 2), soulève le problème de 
la pollution de l’huile de la pompe à vide par les 
vapeurs de solvant. Une bonne amélioration du 
système de distillation peut être obtenue par refroi-
dissement des vapeurs de solvant durant toute la 
phase de distillation ou par utilisation d’une trompe 
à eau ou d’une pompe supplémentaire connectée 
au système de vide uniquement lors de la 1ère 
phase de distillation. 
 

Die EN [6] weist im Punkt 7.3.20 (Bemerkung 2) 
darauf hin, dass das Oel der Vakuumpumpe 
durch Lösungsmitteldämpfe verschmutzt wer-
den kann. Eine markante Verbesserung kann er-
reicht werden, indem die Lösungsmitteldämpfe 
während der Destillation gekühlt werden, oder in-
dem eine zweite Vakuumpumpe ( zBeisp. Wasser-
strahlpumpe) während der ersten Phase Rückge-
winnung vorgelagert wird. 

Sécurité de travail : 
La température finale du bain d’huile est plus éle-
vée qu’en début d’essai. Lors de la réalisation de 
plusieurs essais consécutifs, il est nécessaire de 
réduire cette température. La manipulation d’huile à 
la température de 175 °C pose un problème de 
sécurité. 

Arbeitssicherheit: 
Die Oelbad-Temperatur liegt am Ende des Versu-
ches höher als zu Beginn. Bei der Durchführung 
mehrerer, hintereinanderfolgender Versuche muss 
die Temperatur abgesenkt werden. Das Hantieren 
mit 175-gradigem Oel stellt ein Problem hinsichtlich 
der Arbeitssicherheit dar. 
 

En fixant une température unique adaptée à une 
masse définie selon SN [4] la sécurité est garantie, 
d’autre part l’efficacité est augmentée. 

Indem eine auf die Bindemittelmenge angepasste, 
einzige Temperatur gem. SN [4] festgelegt wird, ist 
die Arbeitssicherheit gewährleistet und zudem die 
Effizienz der Arbeit gesteigert. 
 

Problématique de l’essai de pénétration : 
La norme EN en vigueur prescrit un temps de re-
froidissement des échantillons d’au minimum 60 
min puis un temps équivalant de mise en tempéra-
ture dans l’eau avant détermination de la pénétra-
tion. L’ancienne norme SN prescrivait des temps 
équivalant de refroidissement et de mise en tempé-
rature dans l’eau fixés chacun à 90 min au mini-
mum. Ce temps de refroidissement est à contrôler. 
Au cours des essais préliminaires on a pu établir 
que pour un bitume B 80/100 de type semi-soufflé, 
ce temps d'attente était trop court. Les valeurs de 
pénétration ont évolué de manière significative en 
quelques heures, pour finalement se stabiliser. 
Pour cette raison il est recommandé de vérifier par 
un contrôle systématique la sensibilité des bitumes 
testés. 

Offene Fragen zur Bestimmung der Penetration: 
Die geltende EN sowie die bisherige SN schreiben 
bei der Bestimmung der Penetration eine Abkühl-
dauer von mindestens 60 Min. , sowie eine gleich 
lange Wasserlagerung vor, bevor die Penetration 
bestimmt wird. Die alte SN-Norm schrieb entspre-
chende Zeiten von je 90 Min. vor. 
Diese Abkühldauer, definiert als Zeitraum zwischen 
dem Giessen der Penetrationsschalen sowie der 
Bestimmung der Penetration, ist zu überprüfen. Im 
Verlaufe der Untersuchung wurde festgestellt, dass 
bei einem Bitumen B 80/100 diese Abkühldauer zu 
kurz war. Die Penetrationswerte haben sich auch 
nach Ablauf dieser 60 Minuten weiter verändert.  
Es wird daher eine systematische und umfassende 
Überprüfung dieses Sachverhaltes angeregt. 
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7. Annexes – Anhang 
7.1 Norme SN 671 860 novembre 1992 
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7.2 Extraits norme EN 12696-3 octobre 2000 
(en vigueur lors de la présente recherche mais actuellement déjà en révision) 
(Gültig während der Laufenden Forschung jedoch zur Zeit bereits in Revision) 
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