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Préambule - Vorwort

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

1. Résumé - Zusammenfassung

L’'appréciation du taux de vieilissement des enro-
bés par la caractérisation du liant récupéré est de
plus en plus utilisé en technique routiére. Les man-
dats de recherches précédents, (FA 7/75 [1], FA
7177 [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].

La pré-norme européenne 12697-3 [5] de mars
1998 proposait I'utilisation d’un solvant unique, le
dichlorométhane (chlorure de méthyléne) 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 dinclure [I'utilisation
d’autres solvants dans la version définitive EN
12697-3 d’octobre 2000 [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 toluéne.
Ce travail a aussi mis en évidence I'imprécision de
la norme européenne.

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

Dieser Forschungsauftrag wurde durch das Labora-
toire des voies de circulation de 'EPFL a Lausanne
(LAVOC) und dem IMP Bautest AG, Institut fir Ma-
terialprifung in Oberbuchsiten gemeinsam durch-
gefuhrt.Aufgrund der grossen praktischen Bedeu-
tung der Ergebnisse fur die Strassenbaulabors,
wurde der Bericht zweisprachig erstellt. Im Unter-
schied zu den Schweizer Normen wurde anstatt
einer wortgetreuen, eine sinngemasse Ubersetzung
des Textes vorgenommen.

Die Beurteilung des Alterungsverhaltens bitumino-
ser Belage aufgrund der Eigenschaften der rick-
gewonnenen Bindemittel hat in den letzen Jahren
eine zunehmende Bedeutung erhalten. Die bisheri-
gen Forschungsauftrage (FA 7/75 [1], FA 7/77 [2]
sowie FA 16/88 [3]) erlaubten es, in der Schweiz
eine Prifmethode festzulegen, welche sowohl in
Bezug auf Einfachheit der Durchfuhrung als auch in
Bezug auf deren Prazision (Wiederholbarkeit, Re-
produzierbarkeit) befriedigt. Die Ergebnisse dieser
Forschungsarbeiten haben zur Publikation einer
Norm gefuhrt: SN 671 860 "Bitumindse Bindemittel,
Prufvorschriften; Ruckgewinnung aus Extraktions-
l[6sungen” [4].

Die europdische Vornorm 12697-3 [5] (Stand Méarz
1998) sah die Verwendung eines einzigen LO6-
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 Lander insbesondere der
Schweiz haben dazu gefiihrt, dass in der definitiven
Fassung EN 12697-3, Oktober 2000, mehrere L&-
sungsmittel zugelassen sind [6].

Das Ziel dieses Forschungsauftrages bestand dar-
in, die moglichen Unterschiede innerhalb der Euro-
norm aufzuzeigen, welche bei unterschiedlicher
Auslegung der EN-Norm entstehen kénnen. Zudem
sollen die Ergebnisse der geméass Schweizer Norm
rickgewonnenen Bindemitteln mit denjenigen, wel-
che gemass Euronorm rickgewonnen wurden,
verglichen werden.

Die Ergebnisse haben auch gezeigt, dass Probleme
entstehen, falls die Bindemittelriickgewinnung ge-
mass EN-Norm mit Toluol, anstatt mit Dichlor-
methan durchgefihrt wird. Die Versuchsbedingun-
gen der EN-Norm wurden fir Dichlormethan festge-
legt, trotzdem ist die Verwendung von Toluol zuge-
lassen. Die verschiedenen Lésungsmittel fuhren 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 trés différents (bitumes purs et Bmp).

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

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

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

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

Im Rahmen der Arbeit wurden an den gleichen
Mischgutproben Versuche in einem zeitlichen Ab-
stand durchgefuhrt. Obwohl diese Mischgutproben
bei konstant kilhler 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 Prufkdrper-
Herstellung eine langere Wartezeit von mehreren
Stunden (ca. 6 Stunden) erforderlich ist, um zuver-
lassige 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 Diese Forschungsarbeit soll die Einfuhrung der
la mise en application par les laboratoires suisses
de la norme européenne par un complément a la
préface de la norme ainsi que par la publication de
recommandations. Par le biais d'essais compara-
tifs, il doit étre également déterminé, si la norme
suisse substantiellement plus simple peut étre en-
core utilisée et la norme européenne introduite en
tant que méthode de référence.

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

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).

Comparaison et harmonisation des modes opé- -

ratoires des 2 laboratoires participants. Défini-
tion de tous les parameétres 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 a vides lors de la 1°° phase de distillation,
amélioration des piéges a vapeurs de solvant;
définition de la méthode de traitement des liants
récupérés, temps de repos des échantillons de
liant apres récupération.

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 toluéne
est utilisé pour la procédure SN, le dichloromé-
thane pour la procédure EN. La récupération re-
alisée sur les 3 bitumes de duretés différentes
permet dévaluer l'effet de la chaine d'essais
compléte, en prenant comme référence les ré-
sultats des essais de pénétration et de point de
ramollissement anneau et bille.

Comparaison des méthodes par récupération et
analyse du liant de 6 types d’enrobés différents.

Contréle de la répétabilité effectuée dans un
seul laboratoire au moyen des 2 méthodes sur 6
types d’enrobés différents.

Contrdle de la reproductibilité effectuée dans
deux laboratoire au moyen des 2 méthodes sur
6 types d’enrobés différents.

Incidence du temps de stockage des échantil-
lons d’enrobé sur les caractéristiques des liant
récupéres.

Euronorm fur die Bindemittelrickgewinnung verein-
fachen. Die Forschungsergebnisse sollen in das
nationale Vorwort bzw. den nationalen Anhang zur
Euronorm Eingang finden.
Untersuchungen soll auch abgeklart werden, ob mit
der wesentlich einfacheren Schweizer Norm weiter-
gearbeitet werden darf und die Euronorm als soge-
nannte Referenzmethode aufgefuhrt wird.

Durch vergleichende

Im Rahmen der Arbeit wurden folgende Schritte
durchgefihrt:

Aufzeigen der infolge verschiedener Bindemit-
telrickgewinnungen (SN und EN) erhaltenden
Unterschiede in den klassischen Prifungen
(Penetration, Ring und Kugel).

Gegeniberstellung und Harmonisierung der
beiden Arbeitsanleitung der beiden Labors.
Festlegung samtlicher Parameter: Vorwarmen
der Prufkorper, Temperatur und Dauer; Masse
der Prufkorper; Leistungsfahigkeit der Vakuum-
pumpen; Verbesserung der Kihlfalle; Harmoni-
sierung der Probenbehandlung nach der Binde-
mittelriickgewinnung; Wartezeiten bis zur Pri-
fung.

Vergleichende Vorversuche beider Normen (SN

671 860 sowie EN 12697) durch Ruckgewin-
nung von Bindemitteln mit bekannten Eigen-
schaften, welche vorgéangig in Losung gebracht
wurden. Fur das SN-Verfahren wurde Toluol
verwendet; fir das EN-Verfahren Dichlor-
methan. Diese an 3 Bindemitteln verschiedener
Harte durchgefuhrten Rickgewinnungen erlau-
ben es, den Einfluss einer Kette mehrere Priif-
verfahren (Bindemittelriickgewinnung und Pe-
netration bzw. EP RuK) zu untersuchen.

Vergleichende Untersuchungen an 6 verschie-
denen Mischgutsorten.

Die Wiederholbarkeit (innerhalb des gleichen
Labors) wurde abgeschatzt, indem fir jede
Prifmethode 6-fach Bestimmungen durchge-
fuhrt wurden.

Zur Abschétzung der Vergleichbarkeit zwischen
den beiden Labors wurden mit jeder Prufmetho-
de 6 verschiedene Mischgutsorten untersucht.

Einfluss der Lagerdauer von Mischgutproben
auf die Eigenschaften des rickgewonnenen
Bindemittels.
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3.
3.1

La nouvelle norme européenne EN 12697-3
d’octobre 2000 [6] propose des parametres d’essais
sensiblement différents de la norme appliquée en
Suisse actuellement. Nous reléverons principale-
ment:

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).

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

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

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

Une 2°™ phase (évaporation du solvant résiduel)
avec comme parameétres: 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 a 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 a la surface du liant ont disparues,
un maintien des conditions d’essais durant 10 min
supplémentaires. Si des bulles sont toujours appa-
rentes aprés les 1°*® 10 min, poursuivre avec la
3°™ phase.

Une 3°™ phase, si nécessaire, avec comme para-
métres: 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 a la surface du
liant ont disparues, un maintien des conditions
d’essais durant 10 min supplémentaires.

Lorsque une 3°" phase est nécessaire, le procés-
verbal doit contenir le temps requis pour cette 3°™°
phase (voir annexe 1).

Etude des parametres - Parameterstudie
Norme EN 12697 - Norm EN 12697

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

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

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

Als Losungsmittel schlagt die Norm die Verwen-
dung von Methylenchlorid oder eines anderen L§-
sungsmittels vor. Methylenchlorid hat einen Siede-
punkt von 40°C und verhélt sich deutlich anders als
andere Ldsungsmittel.

Wahrend der ersten Phase der Ruckgewinnung
sind die Versuchsparamter wie folgt festgelegt:
Temperatur des Olbades 115 + 5°C; Vakuum 85 *
5 kPa; Rotationsgeschwindigkeit 75 + 15 U/Min.

Wéhrend der zweiten Phase der Rickgewinnung
sind die Parameter wie folgt festgelegt: Temperatur
Olbad 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.

Bei einer allfalligen erforderlichen 3. Phase gelten
folgende Versuchsbedingungen: Temperatur Olbad
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.

Falls eine 3. Phase durchgefuhrt wird, ist der zeitli-
che Ablauf zu protokollieren (siehe Anhang 1).
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3.1.1

Comme déja cité, la norme européenne se différen-
cie également par le fait que les parameétres d’essai
ne sont pas définis de fagon aussi précise que par
la norme suisse actuelle. De ce fait, la norme euro-
péenne présente une grande marge de manoeuvres
qguant aux parametres d’essais.

Il a dO étre analysé, si les essais exécutés avec des
paramétres différents, lesquels remplissent les
conditions données par la norme, aboutissent & des
résultats discriminatoires. Pour cette raison, deux
conditions d’essai distinctes ont été déterminées,
avec lesquelles la marge de manceuvres de la
norme européenne a pu étre volontairement mise a
épreuve.

"EN mou" : (conditions légeres)

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 étre 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 :

Etude des paramétres extrémes - Bearbeitung der extremen Parameter

Wie bereits erwahnt unterscheidet sich die Euro-
norm von der bisherigen Schweizernorm unter an-
derem auch dadurch, dass die Prufbedingungen —
wendiger prazise umschrieben sind. Innerhalb der
in der Norm festgelegten Prifbedingungen besteht
ein grosser Spielraum.

Es sollte untersucht werden, ob unterschiedliche
Versuchsdurchfuhrungen, welche alle die Normbe-
dingungen erfullen zu unterschiedlichen Ergebnis-
sen fuhren. Aus diesem Grunde wurden 2 Prufbe-
dingungen festgelegt, wobei bewusst der Spielraum
der Euronorm ausgereizt wurde:

"EN weich": (Schonende Bedingungen)

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

"EN hart": (Harte Bedingungen)

Unter diesem Titel wurde eine zweite Arbeitsan-
leitung derart formuliert, dass die Bindemittel-
rickgewinnung zu einer moglichst grossen Alte-
rung des riickgewonnenen Bindemittels flhren
sollte.

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

Modes opératoires

Etapes Norme EN "EN mou" "EN dur"”
Prise d’essai 150-250 g 24049 150 ¢
Température au début 115+5°C 112 °C 120 °C
de I'essai

Pression au début de 85 + 5 kPa 85 kPa 85 kPa
'essai

Ajout du mélange "Continuellement”

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

Aussi rapide que possi-
ble

Augmentation de la Aucune indication quant

température de 115 a ala durée
150°C d’augmentation de la
température

Augmentation de la
température de 115 a
150°C a l'aide d’'un
thermoplongeur en 5
min.

Augmentation par
chauffage de
I'évaporateur rotatif,
temps nécessaire de 15
min.

Diminution de la pres-
sion jusqu'a 1.3 kPa

Aucune indication quant
a la durée de diminution
de la pression ¥

Diminution en 2 min. Diminution en 5 min.

Tableau 1 — Comparaison des modes opératoires

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

Arbeitsschritte EN-Norm "EN weich" "EN hart"
Einwaage 150-250 g 240 g 150 g
Temperatur bei Prufbe- 115+ 5°C 112°C 120°C
ginn

Druck bei Prifbeginn 85 + 5 kPa 85 kPa 85 kPa

Zufuhrung des Gemi- "kontinuierlich"

maoglichst rasch Vor Einsaugen der letz-

sches ten 50 ml Zufuhr abge-
stellt; 5 Min. destilliert;
danach Rest eingesaugt.

Temperaturerh6hung Keine Angabe wie rasch | Mit Hilfe eines Tauch- Erh6hung mit Heizung

von 115 auf 150°C Temperatur zu erhéhen

ist.

sieders Temperatur in-
nert 5 Min. von 115 auf
150°C erhoht.

des Rotationsverdamp-
fers benétigt 15 Min.

Druckabsenkung auf
1.3 kPa

Keine Angabe wie rasch
Druck zu reduzieren ist>.

Absenkung innert 2 Min. | Absenkung innert 5 Min.

Tabelle 1 — Vergleich der Arbeitsanleitungen

Le méme bitume B 80/100 a été dissous dans le
chlorure de méthyléne et récupéré en appliquant
deux différentes méthodes d’essais. Pour chacune
des méthodes d'essais, le méme 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 geldst und mit den obenstehenden beiden
Arbeitsanleitungen riickgewonnen. Bei jeder Prif-
methode wurde das gleiche Verfahren zweimal
durchgefihrt, in der untenstehenden Tabelle 2 sind
die Mittelwerte der Doppelbestimmungen aufge-
fahrt.

"EN mou" "EN dur"” Ecart
"EN weich" "EN hart" Differenz
EW . MW EW . MW
Penetration 25°C fomm] | 8o89 | 89 8381 | 82 7
EP RuK [°C] | 47.7/47.5 I 47.6 48.4/49.0 I 48.7 1.1
EW : valeur individuelle — Einzelwert MW :  valeur moyenne — Mittelwert

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

Des résultats de cette expérimentation, les conclu-

sions suivantes peuvent étre tirées :

- Les différences entre les valeurs individuelles
sont trés faibles; pour le méme 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

I'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 kénnen fol-

gende Schliisse 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
Prufmethode préaziser zu umschreiben.

b In der endgultigen Fassung der EN 12697-3 (Oktober 2000) ist die Zeit mit 5 Min. angegeben.
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3.2

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.

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

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

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

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

Une 2°™ phase (évaporation du solvant résiduel)
avec comme parameétres: 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 a 1.9 kPa) durant une période
de 2 min. Un maintien de ces conditions d’essais
durant 20 min + 30 secondes.

(voir annexe 2)

Norme SN 671 860 - Norm SN 671 860

Die Schweizer Norm SN 671 860 "Bitumindse Bin-
demittel, Prifvorschriften; Ruckgewinnung aus Ex-
traktionslésungen" [4] wurde aufgrund dreier For-
schungsauftrage festgelegt [1] [2] [3], die in den
Jahren 1976, 1987 und 1991 abgeschlossen wur-
den.

Die Bindemittelrickgewinnung wird anhand eines
Rotationsverdampfer durchgefiihrt, wobei folgende
Parameter festgelegt sind:

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

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

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

In einer zweiten Phase (Endphase der Destillation)
wird bei gleicher Temperatur und Umdrehzahl des
Kolbens ein Druck von 1.9 + 0.1 kPa wahrend 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

Lorsque les conditions spécifiées dans la norme SN
671 860 sont strictement appliquées, les caractéris-
tiques du liant récupéré aprés mise en solution
dans du toluéne (voir essais préliminaires) corres-
pondent aux caractéristiques du liant de base.
Ces parameétres sont validés pour une masse de
liant comprise entre 120 et 150 g. Lorsque l'on
augmente la masse de liant & 250 g, les résultats
montrent que la norme SN n'est pas adaptée a
cette masse importante (tableau 3). Il en est de
méme lorsque I'on applique une pression identique
de 1.3 kPa en lieu et place des 1.9 kPa habituel
pour la norme SN, les paramétres divergeant sont
alors, le solvant (toluéne 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).

Incidence de 'augmentation de la masse de liant — Einfluss der Vergrosserung der

Bindemittelmenge

Im Rahmen der Vorversuche konnte aufgezeigt
werden, dass sich die Eigenschaften der Bindemit-
tel durch das Auflésen in Toluol und anschliessen-
der Bindemittelrickgewinnung geméass SN 671 860
nicht verandern, sofern die Versuchsbedingungen
gemdss Norm strikte eingehalten  werden.
Diese Versuchsbedingungen wurden fir eine Bitu-
menmasse von 120 bis 150 g evaluiert. Wird nun
die Bindemittelmenge auf 250 g erhoht, 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, kénnen Ubereinstim-
mende Ergebnisse erhalten werden (Tabelle 5).

B 80/100 — N° 3

Pen 25 °C A+B / RuK IP

(107 mm] [°C] [
Liant de base
Basis Bindemittel 94 47.0 -0.4
Liant récupéré SN — Ruckgewonnenes 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 A+B/ RuK IP
[10™ mm] [°C] [-]
Liant de base - Basis Bindemittel 86 47.1 -0.6
Liant récupéré SN - Riickgewonnenes Bindemittel SN i
250 g, 1.3 kPa, 145 °C 9 464 05
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 A+B / RuK 1P

[10" mm] [°C] []
Liant de base - Basis Bindemittel 88 47.2 -0.5
Liant récupéré EN — Riickgewonnenes Bindemittel EN i
250 g, 1.3 kPa, 150 °C 88 46.9 06
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

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

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

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

La trompe a eau utilisée par le LAVOC uniquement
dans la 1°" phase de distillation pourrait étre rem-

placée par une pompe a vide primaire branchée
uniguement lors de cette 1

ere

phase.

Photo du systéeme LAVOC

Amélioration des conditions d’essais - Verbesserung der Versuchsbedin-

gungen

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

Um das Ol der Vakuumpumpe vor Loésungsmittel-
dampfen zu schitzen, werden bei IMP mit einer
nachgeschalteten Kiihlfalle die Dampfe aufgefan-
gen. Die Kuhlfalle wird mit einem Alkoholbad auf
ca. 0°C gekdhlt.

Beim LAVOC wurde ein anderes Verfahren ge-
wahlt. Der erforderliche Unterdruck wéahrend der
ersten Phase der Destillation (40 bis 50 kPa) wird
mit einer Wasserstrahlpumpe erzeugt. Fir die zwei-
te Phase der Rickgewinnung wird die Vakuum-
pumpe angeschlossen. Auch in diesem Fall wird
das Ol der Vakuumpumpe vor den Losungsmittel-
dampfen geschuitzt, denn die Dampfe fallen vorwie-
gend in der ersten Phase an.

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

Foto des Systems IMP
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3.4
34.1

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
chaine d’essais compléte 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 'ensemble des tests une masse de bitume de
150 g est fixée. Elle correspond a la masse maxi-
male prévue par la nhorme SN et & la masse mini-
male prévue par la norme prEN. Chaque échantil-
lon de bitume est préparé, caractérisé a l'origine,
mis en solution, récupéré puis caractérisé aprés
récupération selon le schéma suivant :

Prélevement 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 a la température du liant
(contenance du ballon 11)

Essais préliminaires sur bitumes -

Vorversuche

Validation des méthodologies - Validierung der Methode

Es mussten die Prifbedingungen prazise festgelegt
und zwischen den Labors harmonisiert werden.

Aus diesem Grunde mussten fur die Validierung der
Methode neben der Bindemittelriickgewinnung
auch nachgelagerte Priifungen der Eigenschaften
des Bindemittels (Penetration, EP RuKl) durchge-
fuhrt werden. Um den Einfluss der gesamten Pruf-
kette (Bindemittelrickgewinnung 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

Fur samtliche Prifungen wurde eine einheitliche
Bitumenmasse von 150 g festgelegt. Sie entspricht
der in der SN-Norm vorgesehenen maximal mogli-
chen Bindemittelmenge sowie der gemdass EN-
Norm minimal mdglichen Bindemittelmenge. Fur die
einzelnen Schritte (Bindemittelvorbereitung, Be-
stimmung der Eigenschaften im Anlieferungszu-
stand, Auflosen, Ruckgewinnung und anschlies-
sende Bestimmung der Eigenschaften) wurde fol-
gendes Schema eingehalten:

Préparation des échantillons pour
caractérisation du liant de base

Essai de Pénétration a 25 °C
Temps de repos 360 mm
y.c. 90 mm immersion a 25 °C (voir figure 1)
Point de ramollissement Anneau et Bille
conditions normalisées

Mise en solution avec toluene (méthode SN)
Introduire 500 ml de solvant dans le ballon de distillation
Bain d'huile chauffé a 100 °C, vitesse 60 t/min
durée environ 20 min.

Mise en solution avec dichlorométhane (méthode EN)
Introduire 500 ml de solvant dans le ballon de distillation
Bain d'huile chauffé a 70 °C, vitesse 75 t/min
durée environ 30 min.

l

Caractérisation du liant récupéré
Pénétration a 25 °C, Point de ramollissement Anneau et Bille, IP
Liant récupéré le matin, analyse aprés un temps de repos de 360 min
y.c. 90 min d'immersion & 25 °C (Pén)
Liant récupéré I'apres-midi, analyse apres un temps de repos
d'environ 17 heures y.c. 90 min d'immersion & 25 °C (Pén)

Schéma de traitement des échantillons de liant
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Probenahme und Erwérmung einer Bindemittelprobe
gemass EN 12594 Dez. 1999
Temperatur Ring und Kugel +90°C

Vorbereitung der Proben fir die Bestimmung
der Eigenschaften des Basisbindemittels

Penetration bei 25°C,

Verteilung des verfliissigten Bindemittels (150 g) Lagerungsdauer 360 Min. inkl. 90 Min.
in moglichst diinne Schicht auf % der Wand Wasserlagerung bei 25°C (siehe Abb. 1)
des Destillationskolbens (Kolbeninhalt 1000 ml) Erweichungspunkt Ring und Kugel

normierte Priifbedingungen

Aufldsung mit Toluol (SN-Methode) Auflésung mit Dichlormethan (EN-Methode)
500 ml Lésungsmittel in Destillationskolben einfullen 500 ml Lésungsmittel in Destillationskolben einfiillen
Olbad auf 100°C erwéarmen, Rotationsgeschwindigkeit Olbad auf 70°C erwarmen, Rotationsgeschwindigkeit
60 U/Min. Dauer ca. 20 Min. 75 U/Min. Dauer ca. 30 Min.

Bestimmung der Eigenschaften des riickgewonnenen Bindemittels
Penetration bei 25°C, EP Ring und Kugel, Penetrationsindex
Bindemittel riickgewonnen am Morgen, Versuch nach einer Lagerungsdauer
von 360 Min. inkl. 90 Min. Wasserlagerung bei 25°C (Pen)
Bindemittel riickgewonnen am Nachmittag, Versuch nach einer
Lagerungsdauer von ca. 17 Std. inkl. 90 Min. Wasserlagerung bei 25°C (Pen)

Schema fur die Behandlung von Bindemittelproben
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Lors d’essais réalisés en phase d'investigations il a
été constaté qu'aprés 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 méme 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 aprés
5 & 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 aprés 16 h
de repos a permis d’obtenir les mémes valeurs de
pénétration qu’aprés 450 min (voir figure 1).

Im Rahmen der Vorversuche an einem angeblase-
nen B 80/100 Cressier wurde festgestellt, dass die
Penetrationswerte nach Rickgewinnung zum Teil
deutlich héher waren als im Anlieferungszustand.
Es wurde eine zusétzliche Versuchsreihe mit unter-
schiedlichen Wartezeiten durchgefihrt. Dabei wur-
de das Bitumen B 80/100 Cressier im Anlieferungs-
zustand in 7 Penetrationsschalen abgefullt und mit
unterschiedlichen Wartezeiten geprift. Beim riick-
gewonnenen Bindemittel wurden 2 Penetrations-
schalen abgefiillt und untersucht. In beiden Fallen
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 Verdnderung der Penetrati-
on. Eine Wiederholung der Versuche am folgenden
Tag, das heisst nach 16 Std. Wartezeit, ergab &hn-
liche Werte wie nach 450 Min. (siehe Abbildung 1).
Eine Wartezeit von 360 Min. reicht offenbar aus, um
stabile Verhéltnisse zu erhalten.

105
- B 80/1 ressier B -Ech.n°1
103 2 g @ B 80/100 Cressier Base - Ec
B 80/100 Cressier récupéré - Ech. n° 2
101 F 100.7
= 9
E 99} 8 [ 99.2
) g
8 H
— 97 Temps de repos minimum conseillé 360 min
9 <
Q 95 F :
S .
c 1 @937 P o Eoss L9 g 933
S 93 F g ’ godets n® 93.0
§ 2@ 923 :
= 3@o915 g
2 91} :
K 4@ 90.2 :
o 5 @895:
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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 a I'aiguille & mis
en évidence, sur un échantillon de bitume semi-
soufflé B 80/100 de Cressier, une méme tendance
de comportement liée a des temps de repos diffé-
rents pour des seuils de températures de repos
admis entre 15 et 30 °C. Les résultats obtenus
montrent I'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 phénomeéne de stabilisation de
cet échantillon de bitume. Les valeurs de pénétra-
tion obtenues sont plus basses a 15 qu'a 30 °C, de
8 a 11 1/10 de mm fonction des températures et
des temps de repos (voir figure 2).

Eine Versuchsreihe mit der neuen EN-Norm 1426
fur 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).

98
96 + . g .
@52 ©30°CSN671740a @30 °C EN 1426:1999
T 94 oo & 945 ®21°CSN671740a  @21°C EN 1426:1999
£ [ | <K ®15°CSN671740a  ®15°C EN 1426:1999
".'O 92 +
=
90 + 90.3
9 89‘7‘ 89.3
o)
iﬁ 88 T @ss B
86.7
_E 86 T @ lsss ,
§ " s4.7¢ 84.7
o) T &8ss | ;
= @ 2o , 833
o 82T @& s1s i
80 + + 80.0
7 : : : : : : —
8% 360 1420
0 9o 200 40 600 800 1000 1200 1400 1600

Temps de repos [min]

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
'ensemble des tests réalisés sur les liants de base
récupérés aprés 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 I'aprés-midi et tes-
tés le lendemain matin, soit aprés environ 16 heu-
res de repos a l'abri de la lumiére et de la pous-
siére.

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 d0 a la mise en
solution puis récupération avec les solvants de type
toluéne ou dichlorométhane n’est mis en évidence.
Les caractéristigues des bitumes de bases ne sont

Im Rahmen der weiteren Untersuchungen - mit
rickgewonnenem Bindemittel sowie mit in Lo-
sungsmittel aufgeldstem 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 Ubereinstimmung mit Prif-
korpern festgestellt, welche am Nachmittag riick-
gewonnen und erst am folgenden Morgen, d.h.
nach ca. 16 h Lagerung untersucht wurden.

Die an 3 verschiedenen Bindemitteln durchgefihr-
ten Vorversuche haben aufgezeigt, dass bei einer
vergleichbaren Bitumenmasse die beiden Ruckge-
winnungsmethoden SN und EN eine sehr gute
Ubereinstimmung zeigen. Das Auflésen der Binde-
mittel in verschiedenen Lésungsmitteln (Toluol und
Dichlormethan) sowie die anschliessende Bindemit-
telrickgewinnung beeinflussen die gemessenen

pas modifiées dans le cadre des 2 essais réalisés
(voir tableau 6, figures 3 et 4).

Eigenschaften der beiden untersuchten Bindemit-
teln nicht (siehe Tabelle 6 sowie Abbildungen 3 und
4).

B 120/150 B 80/100 10/20
Pen25°C |[A+B| IP | Pen25°C |[A+B| IP | Pen25°C |A+B| IP
[10"mm] | [°)C] | [] | [10"mm] | [°C] | [] | [10"mm] | [°C] | []
Liant de base 150 | 424 |-03| 90 | 472 | -04| 17 645 | 0.4
Basis Bindemittel
Liant récuperé SN 149 | 423 |04 91 | 470|-05| 16 | 659 |-0.2
Riickgewonnene Bindemittel SN ' ' ' ' ' '
Liant récupéré EN
Riickgewonnene Bindemittel EN 153 431 | 0 89 472 | -05 17 64.8 | -0.3
Ecart - Unterschied 4 08 | 04 2 0.2 |01 1 14 | 0.2
Précision de la méthode d'essai selon SN resp. EN
Préazision der Prifmethode geméss SN bzw. EN
Concordance absolue SN ?
Absolute Ubereinstimmung SN 2 10.0 L i 7.6 L i 4.7 L i
Répétabilité EN ¥
Wiederholbarkeit EN ? 15.0 1.9 - 9.0 1.9 - 1.7 1.9 -

Tableau 6 — Synthése 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]

¥ Selon exigences EN 12697-3 [6]
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tration & 25 °C [10" mm]

ene
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B 80/100

Récupéré SN
Récupéré EN

Figure 3 — Détermination de la pénétrabilité a l'aiguille a 25 °C

Abbildung 3 — Bestimmung der Penetration im Anlieferungszustand
sowie nach Ruckgewinnung SN und EN

80

70

10/20

Ramollissement Anneau et Bille [°C]

B 80/100

B 120/150
Récupéré SN

Récupéré EN

Figure 4 — Détermination du point de ramollissement Anneau et Bille
Abbildung 4 — Bestimmung des Erweichungspunktes RuK im Anlieferungszustand
sowie nach Ruckgewinnung SN und EN
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3.5
35.1

Comme pour les essais préliminaires réalisés sur
les bitumes, la validation des méthodologies sur les
enrobés est réalisée au LAVOC par évaluation de
I'effet de la chaine d’essais compléte 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.

Essais préliminaires sur enrobés - Vorversuche an Mischgutproben

Validation des méthodologies - Validierung der Methoden

Analog den durchgefiihrten Vorversuchen an aufge-
|6sten Bindemitteln wurde die Methodenvalidierung
beim LAVOC durchgefiihrt. Zu diesem Zweck wur-
de der Einfluss des Gesamtablaufes verschiedener
Untersuchungen (Bindemittelriickgewinnung, 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 ausgewahlten
Mischgutproben sind in Tabelle 7 aufgefuhrt.

Type d’enrobé Type de liant Date de fabrication .Liant / enrobé Module de richesse
Mischgut-T Bindemittel-T Herstellungsdatum Bindemittelgehalt
gut-Typ yp g [Masse-%] [-]
AB 11N B 80/100 semi- 9.1998 6.20 3.9
soufflé Cressier
MR 11 Styrelf 13/80 (€las- 13.10.1998 5.25 3.2
tomere)
MR 11 BP Practiplast 14.10.1998 5.69 35
(plastomére)
HMT 22R B 400 20.10.1999 5.27 3.4
HMT 225 B 80/100 semi- 18.09.1997 3.94 25
soufflé Cressier
EME 2 Mixelf 10/20 19.09.1997 5.7 35

Tableau 7 — Caractéristiques des 6 enrobés analysés
Tabelle 7 — Kenndaten der 6 untersuchten Mischgut-Typen

Pour I'ensemble des tests la masse d’enrobé varie
de maniére a correspondre a une masse résiduelle
de bitume récupéré fixée & 150 g. Elle correspond a
la masse maximale prévue par la norme SN et a 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 aprées selon le schéma
suivant:

Die Menge des rickgewonnenen Mischgutes wurde
fur samtliche Untersuchungen derart gewahlt, dass
eine resultierende Bindemittelmasse von 150 g
sichergestellt werden konnte. Diese Menge ent-
spricht der maximalen Bindemittelmenge gemass
SN sowie der minimalen Bindemittelmenge geméass
EN. Jede Mischgutprobe wurde erwarmt, anhand
der Viertels-Methode reduziert, in Losung gebracht
und ruckgewonnen, wobei folgender Ablauf ein-
gehalten wurde:
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N N

. ; . N Réchauffage des enrobés en étuve
Subdiviser tous les échantillons primaires en Consigne maximale affichée de 110 °C
sous-échantillons d'environ 5 kg, en les réchauffant Durée du réchauffage = temps minimal
a la température minimale permettant le quartage
Réchauffage des enrobés
au four & micro-ondes
selon procédure LAVOC
Pour extraction du liant, réchauffer

I'échantillon d'enrobé a la température
maximale de 100 °C, puis égrener

IMP Bautest
Extraction a froid avec centrifugation simpl

&/

LAVOC

( Procédure d'extraction selon SN 671 955a
Extraction & chaud avec double centrifugati

NEI

4

Récupération du liant au toluéne
selon SN 671 860
Masse de liant 150 g et/ou 250 g+ 7 g

Récupération du liant au dichlorométhane
selon EN 12697-3
Masse de liant 150 g ou/et 2509+ 7 g
Température 115/150/175°C £ 1 °C
Dépression 1.3 KPa £0.2 KPa

Température 145°C £ 1 °C
Dépression 1.9 KPa + 0.1 KPa

N

Schéma de traitement des échantillons d’enrobé

. . . . Probenerw armung im Trockenschrank \
Unterteilung aller Basisproben in Teilproben von ca. 5 k bei maximal 110°C
durch Erw &rmung bei minimalster Temperatur, Erw drmungsdauer = minimal mégliche Zeit

die eine Probenteilung ermdglicht. -
Probenerw &rmung N

im Mikrow ellenofen

gemass Verfahren von LAVOC
Fir die Bindemittelriickgew innung die Probe J
bei maximaler Temperatur von 100°C erw armen,
danach entkernen

IMP Bautest AG
Kaltextraktion mit einfacher Zentrifugierung

N

( Extraktionsverfahren gemass SN 671 955a

LAVOC
Heissextraktion mit Doppelzentrifugierung

\&_/

Bindemittelriickgew innung mit Dichlormethan
gemass EN 12697-3
Bindemittelmenge 150 g und/oder 2509 + 7 g
Temperatur 115/150/175°C =1°C
Vakuum 1.3 kPa +0.2 kPa

Bindemittelriickgew innung mit Toluol
gemass SN 671 860
Bindemittelmenge 150 g und/oder 2509 + 7 g
Temperaturl45°C =+ 1°C
Vakuum 1.6 kPa + 0.1 kPa

e 3/

Schema fur die Behandlung von Mischgutproben
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Comme pour les essais préliminaires réalisés sur Analog den Vorversuchen die an Bindemittel
liants, les résultats des essais effectués sur les 6 durchgefiihrt wurden, konnte eine sehr gute Uber-
enrobés sélectionnés montrent pour un échantillon einstimmung der beiden Methoden SN und EN
de masse semblable (150 g), pour les 2 méthodes festgestellt werden (siehe Tabelle 8 sowie Abbil-
normalisées SN et EN, une trés bonne corrélation dungen 5 und 6).

(voir tableau 8, figures 5 et 6).

AB 11N MR 11 MR 11
B 80/100 Bmp élastomere Bmp plastomere
Pen125 °C |A+B| IP Pen125 °C|A+B| IP Pen125 °C|A+B| IP
[10"mm] | [°C] | [] | 10" mm] | [°C] | [] | [10"mm] | [°C] | []
Liant récupéré SN
Riickgewonnenes Bindemittel SN 40 56.7 | -0.1 38 585 | 0.1 33 67.2 | 14
Liant récupéré EN
Riickgewonnenes 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 21 | 0.2
Précision de la méthode d'essai selon SN resp. EN
Prazision der Prifmethode geméss SN bzw. EN
Concordance absolue SN ?
Absolute Ubereinstimmung SN 2 56 L i 55 L i 54 L i
Répétabilité EN ¥
Wiederholbarkeit EN ¥ 4 19 - 38 19| - 34 19 ) -
HMT 22 R HMT 22S EME 2
B 400 B 80/100 10/20
Pen125 °C |A+B| IP Pen125 °C|A+B| IP Pen125 °C|A+B| IP
[10"mm] | [°C] | [] | 10" mm] | [°C] | [[] | [10"mm] | [°C] | []
Liant récupéré SN
Riickgewonnenes Bindemittel SN 82 48.8 | -0.3 40 58.4 | 0.2 15 69.4 | 0.2
Liant récupéré EN
Riickgewonnenes 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
Prézision der Prifmethode geméss SN bzw. EN
Concordance absolue SN 2
Absolute Ubereinstimmung SN 2 7.3 L i 56 1 i 46 1 i
Répétabilité EN ¥
Wiederholbarkeit EN @ 8.2 1.9 - 4.1 1.9 - 1.5 1.9 -

Tableau 8 — Synthése 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]

¥ Selon exigences EN 12697-3 [6]
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Figure 5 — Détermination de la pénétrabilité a I'aiguille a 25 °C
Abbildung 5 — Penetration bei 25°C

Ramollissement Anneau et Bille [°C]
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Figure 6 — Détermination du point de ramollissement Anneau et Bille
Abbildung 6 — Erweichungspunkt RuK
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4.
4.1

La répétition des essais réalisée au LAVOC, en un
laps de temps limité permettant de minimiser le
vieillissement naturel, montre une trés 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 trés
bonne corrélation (voir tableau 9, figures 7 et 8).

Synthése des expérimentations — Zusammenfassung
Répétabilité sur enrobés - Wiederholbarkeit am Mischgut

Um den Einfluss der Alterung des Mischgutes zu
erfassen, wurden am LAVOC Doppelbestimmungen
innerhalb relativ kurzer Zeit durchgefiihrt. Die Er-
gebnisse zeigen eine sehr gute Ubereinstimmung
sowohl fur die Ruckgewinnung geméass SN- als
auch gemass EN-Norm. Analog den Vorversuchen
konnten die Untersuchungen am Mischgut eine
sehr gute Ubereinstimmung der beiden Normen EN
und SN aufzeigen, sofern die Masse des ruckge-
wonnenen Bindemittels mit 150 g gleich gewé&hlt
wurde (siehe Tabelle 9 sowie Abbildungen 7 und 8).

AB 11N MR 11 MR 11
B 80/100 Bmp élastomere Bmp plastomere

Pen25°C |[A+B| IP | Pen25°C |[A+B| IP | Pen25°C |A+B| IP

[10"mm] | [°)C] | [] | [10"mm] | [°C] | [] | [10"mm] | [°C] | []
Liant récupéré 1 SN
Ruckgewonnenes Bindemittel 1 SN 35 58.71 00 34 60.4 | 0.2 81 6951 16
Liant récupéré 2 SN
Ruckgewonnenes Bindemittel 2 SN 35 58.71 00 34 606 | 0.3 81 69.7 | 1.6
Liant récupéré 1 EN
Ruckgewonnenes Bindemittel 1 EN 34 597101 33 616 | 0.4 81 68.3 | 1.4
Liant récupéré 2 EN
Ruckgewonnenes Bindemittel 2 EN 35 58.8 0.0 82 6171 0.4 82 6771 1.4
Ecart - Unterschied 1 1.0 | 0.1 2 1.3 | 0.2 1 20 | 0.2
Précision de la méthode d'essai selon SN resp. EN
Préazision der Prifmethode geméss SN bzw. EN
Concordance absolue SN ?
Absolute Ubereinstimmung SN 2 5.4 L i 53 L i 5.0 L i
Reproductibilité absolue SN ?
Absolute Reproduzierbarkeit SN 2 6.8 2 i 6.7 2 i 5.9 2 i
Répétabilité EN ¥
Wiederholbarkeit EN ¥ 35 19 ) - 33 19| - 81 19 ) -
Reproductibilité EN ¥
Vergleichbarkeit EN ¥ 9.4 34 1 - 9 34 ) - 8.4 34| -

2 Selon exigences SN 671 740 et SN 671 743 [7] [8]
¥ Selon exigences EN 12697-3 [6]
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HMT 22 R HMT 22S EME 2
B 400 B 80/100 10/20

Pen25°C [A+B| IP | Pen25°C [A+B| IP | Pen25°C [A+B| IP
[10"mm] | [°C] | [] | [10"mm] | [°C] | [] | [10"mm] | [°)C] | []

Liant récupéré 1 SN

Rickgewonnenes Bindemittel 1 SN 1 50.3 |-0.2 87 59.6 | 0.3 14 70.21 0.2
E[e]‘glt(éi(\j:opnénrgnzessgindemittel 2 SN 4 49.5-0.3 39 58.8 | 0.2 14 703102
E[?(r:]lt(griwopnér:eénleslzgindemittel 1EN 1 493 1-05 36 59.8 1 0.2 14 70.71 03
E[e]‘glt(éi(\j:opnénrgnzeslzgindemittel 2EN 67 50.6 |-0.3 87 58.9 1 0.1 14 708103
Ecart - Unterschied 7 1.3 |03 3 1 0.2 0 06 | 0.1

Précision de la méthode d'essai selon SN resp. EN
Préazision der Priifmethode gemass SN bzw. EN

Concordance absolue SN 2

Absolute Ubereinstimmung SN ? 6.8 L ) 55 L ) 46 1 -

Reproductibilité absolue SN ?

Absolute Reproduzierbarkeit SN 2 9.7 2 i 7.0 2 ) 51 2 )

Répétabilité EN ¥

Wiederholbarkeit EN @ 7.1 1.9 - 3.7 1.9 - 1.4 1.9 -
s 3)

Reproductibilité EN 191 | 34 | - 101 | 34 | - 3.8 34 | -

Vergleichbarkeit EN ¥

Tableau 9 — Synthése 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]
¥ Selon exigences EN 12697-3 [6]
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Figure 7 — Répétabilité sur enrobés - Détermination de la pénétrabilité a I'aiguille & 25 °C
Abbildung 7 — Doppelbestimmung der Penetration nach Rickgewinnung der Bindemittel
gemass SN- bzw. EN-Norm.

Ramollissement Anneau et Bille [°C]
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Récupéré 1 EN
Récupéré 2 SN
Récupéré 1 SN

B 80/100 MR 11
Bmp MR 11

élastomeére Bmp HMT 22R

plastomere B 400 HMT 225
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10/20

Figure 8 — Répétabilité sur enrobés - Détermination du point de ramollissement Anneau et Bille
Abbildung 8 — Doppelbestimmung des EP RuK nach Ruckgewinnung der Bindemittel
gemass SN- bzw. EN-Norm
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L'essai Fraass réalisé & 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 gemass SN und EN rickgewonnenen Binde-
mittel stimmen recht gut Uberein. Der grosste Un-
terschied, der allerdings noch immer innerhalb der

Vergleichbarkeit

liegt,

besteht beim Bindemittel

Practiplast (siehe Tabelle 10 sowie Abbildung 9).

AB 11N Ng:ﬂ“ “gF:nll HMT 22R | HMT22S | EME 2
B 80/100 |, P P B 400 | B 80/100 10/20
élastomere |plastomere
Point de fragilité Fraass [°C] - Brechpunkt nach Fraass [°C]

Liant récupéré SN
Ruckgewonnenes Bindemittel SN

-15

-13

-14

-17

-15

-4

Liant récupéré EN
Ruckgewonnenes Bindemittel EN

-14

-15

-18

-17

-15

Ecart - Unterschied

1

2

4

0

0

Précision de la méthode d'essai selon SN resp. EN
Prazision der Prifmethode geméss SN bzw. EN

Concorda_r_wce absolue SN ¥
Absolute Ubereinstimmung SN *

Reproductibilité absolue SN ¥
Absolute Reproduzierbarkeit SN 4

Répétabilité EN
Wiederholbarkeit EN

Reproductibilité EN *
Vergleichbarkeit EN ®

Tableau 10 — Synthése des résultats d’essais Fraass; Comparaison des méthodes SN / EN
Tabelle 10 — Brechpunkt nach Fraass; Vergleich der Ruckgewinnungsmethoden SN bzw. EN

Point de fragilité Fraass [°C]

AB 11N
B 80/100 MR 11
Bmp

élastomére

MR 11
Bmp
plastomére

HMT 22R
B 400

HMT 22S

B 80/100

EM

E2

10/20

Récupéré SN - IMP

Figure 9 — Répétabilité sur enrobés — Point de fragilité Fraass
Abbildung 9 — Brechpunkt nach Fraass; Vergleich der Riickgewinnungsmethoden SN bzw. EN

“ Selon SN 671 755 [9]
% Selon EN 12593 [10]

Récupéré EN - IMP
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4.2

Les essais comparatifs réalisés dans les laboratoi-
res du LAVOC (résultats 1° essais répétabilité) et
d'IMP Bautest, en un laps de temps défini permet-
tant de minimiser le Vvieilissement et par
’harmonisation des méthodes opératoires concer-
nant toute la chaine de traitement a permis
d’obtenir une bonne reproductibilité autant pour la
méthode SN que pour la méthode EN (voir tableau
11, figures 10 & 19).

Reproductibilité sur enrobés — Reproduzierbarkeit am Mischgut

In den beiden Labors LAVOC und IMP wurden Ver-
gleichsuntersuchungen innerhalb einer relativ kur-
zen Zeitdauer durchgefiihrt, um die Alterung des
Asphaltes moglichst klein zu halten. Dank der Har-
monisierung der Prufverfahren 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 MR 11 MR 11
B 80/100 Bmp élastomere Bmp plastomere
Pen25°C |[A+B| IP | Pen25°C |[A+B| IP | Pen25°C |[A+B| IP
[10"mm] | [°C] | [] | [10"mm] | [’C] | [] | [20"mm] | [’C] | []
Liant récupéré 1 SN-LAVOC
Riickgewonnenes Bindemittel 1 SN-LAVOC 35 58.7 0.0 34 60.4 1 0.2 sl 69.5 ) 1.6
Liant récupéré SN-IMP
Riickgewonnenes Bindemittel SN-IMP 41 56.7|-0.3 34 58.51-0.1 32 63.6 | 0.7
Liant récupéré 1 EN-LAVOC
Riickgewonnenes Bindemittel 1 EN-LAVOC 34 59.71 01 33 61.6 | 0.4 sl 68.3 | 14
Liant récupéré EN-IMP
Riickgewonnenes Bindemittel EN -IMP 35 57.8 |-0.2 32 60.8 | 0.2 30 647108
Ecart - Unterschied 7 40 |04 2 31 |05 2 59 | 0.9
Précision de la méthode d'essai selon SN resp. EN
Prazision der Prifmethode geméss SN bzw. EN
Reproductibilité absolue SN ?
Absolute Reproduzierbarkeit SN 2 6.9 2 i 6.7 2 i 6.5 2 i
Reproductibilité EN ¥
Vergleichbarkeit EN ¥ 9.8 34 | - 9 34 | - 8.4 34 | -
HMT 22 R HMT 22S EME 2
B 400 B 80/100 10/20
Pen25°C |[A+B| IP | Pen25°C |[A+B| IP | Pen25°C |[A+B| IP
[10"mm] | [°C] | [ | [10"mm] | [’C] | [] | [10"mm] | [°C] | []
Liant récupéré 1 SN-LAVOC
Riickgewonnenes Bindemittel 1 SN-LAVOC 1 50.3 |-0.2 st 59.6 | 0.3 14 702102
Liant récupéré SN-IMP
Riickgewonnenes Bindemittel SN-IMP 76 48.3 | -06 st 57.9 1-01 14 69.11 01
Liant récupéré 1 EN-LAVOC
Riickgewonnenes Bindemittel 1 EN-LAVOC 1 49.3 1-05 36 59.8 | 0.2 14 70.71 03
Liant récupéré EN-IMP
Riickgewonnenes Bindemittel EN-IMP 1 50.0 |-0.3 35 59.5 101 13 700101
Ecart - Unterschied 5 2 0.4 2 19 |04 1 16 | 0.2
Précision de la méthode d'essai selon SN resp. EN
Prazision der Prifmethode geméss SN bzw. EN
Reproductibilité absolue SN ?
Absolute Reproduzierbarkeit SN 2 9.8 2 i 6.9 2 i 51 2 i
Reproductibilité EN ¥
Vergleichbarkeit EN 3) 195 34 - 9.8 34 - 3.7 34 -

Tableau 11 — Synthése 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]

¥ Selon exigences EN 12697-3 [6]
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100

Pénétration a 25 °C [10 ! mm]

I

AB 1IN Récupéré SN - IMP
B 80/100 MR 11 VR 11

oo sre Brp HMT 22R Récupéré 1 SN - LAVOC

plastomere B 400 HMT 225

B 80/100 EME2

10120

Figure 10 — Reproductibilité sur enrobés, méthode SN - Détermination de la pénétrabilité a I'aiguille &
25°C - Comparaison LAVOC / IMP
Abbildung 10 — Penetration nach Rickgewinnung des Bindemittels gemass SN; Vergleich der beiden
Labors LAVOC und IMP

Ramollissement Anneau et Bille [°C]

AB 1IN Récupéré SN - IMP
B 80/100 MR 11 R 1L
Bm| z Loz
dastomere Bmp HMT 22 R Récupéré 1 SN - LAVOC
plastomére B 400 HMT 22S
B 80/100 EME 2
10/20

Figure 11 — Reproductibilité sur enrobés, méthode SN - Détermination du point de ramollissement An-
neau et Bille - Comparaison LAVOC / IMP
Abbildung 11 — EP RuK nach Riuckgewinnung des Bindemittels geméass SN; Vergleich der beiden Labors
LAVOC und IMP
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100

90

o]
o

Pénétration a 25 °C [10'1 mm]

AB 1IN Récupéré EN - IMP
B 80/100 MR 11 VR 11
oo e Brp HMT 22R Récupéré 1 EN - LAVOC
plastomere B 400 HMT 225
B 80/100 EME2
10120

Figure 12 — Reproductibilité sur enrobés, méthode EN - Détermination de la pénétrabilité a I'aiguille &
25°C - Comparaison LAVOC / IMP
Abbildung 12 — Penetration nach Rickgewinnung des Bindemittels gemass EN; Vergleich der beiden
Labors LAVOC und IMP

Ramollissement Anneau et Bille [°C]

Récupéré EN - IMP
B 80/100 MR 11
é|asB::)n£ére “llaan:;I HMT 22 R Récupéré 1 EN - LAVOC

plastomére B 400 HMT 22S

B 80/100 EME 2
10/20

Figure 13 — Reproductibilité sur enrobés, méthode EN - Détermination du point de ramollissement An-
neau et Bille - Comparaison LAVOC / IMP
Abbildung 13 — EP RuK nach Riuckgewinnung des Bindemittels geméass EN; Vergleich der beiden Labors
LAVOC und IMP
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100

90

Pénétration a 25 °C [10'1 mm]

AB 1IN Récupéré 1 EN - LAVOC
B 80/100 MR 11 VR 11
oo e Brp HMT 22R Récupéré 1 SN - LAVOC
plastomere B 400 HMT 225
B 80/100 EME2
10120

Figure 14 — Reproductibilité sur enrobés, méthode SN/ EN - Détermination de la pénétrabilité a l'aiguille
a 25 °C - Comparaison LAVOC
Abbildung 14 — Penetration nach Riickgewinnung gemass SN bzw. EN im Labor LAVOC

100

90

71

Pénétration a 25 °C [10 ! mm]

AB 1IN Récupéré EN - IMP
B 80/100 MR 11

Bmp MR 11

élastomére Bmp HMT 22R RéCUpéré SN - IMP
plastomére B 400 HMT 22S

B 80/100 EME 2
10/20

Figure 15 — Reproductibilité sur enrobés, méthodes SN / EN - Détermination de la pénétrabilité a I'aiguille
a 25 °C - Comparaison IMP
Abbildung 15 — Penetration nach Rickgewinnung geméass SN bzw. EN im Labor IMP
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Ramollissement Anneau et Bille [°C]

AB 1IN Récupéré 1 EN - LAVOC
B 80/100 MR 11 R 11
Bm| z Loz
dlastomere Bmp HMT 22 R Récupéré 1 SN - LAVOC
plastomére B 400 HMT 22S
B 80/100 EME 2
10/20

Figure 16 — Reproductibilité sur enrobés, méthodes SN / EN - Détermination du point de ramollissement
Anneau et Bille - Comparaison LAVOC
Abbildung 16 — EP RuK nach Riickgewinnung geméss SN bzw. EN im Labor LAVOC

Ramollissement Anneau et Bille [°C]

Récupére EN - IMP
B 80/100 MR 11
Bm| MR 11 , L,
élasloraére Bmp HMT 22 R ReCUpere SN - IMP
plastomere B 400 HMT 22s
B 80/100 EME 2
10/20

Figure 17 — Reproductibilité sur enrobés, méthodes SN / EN - Détermination du point de ramollissement
Anneau et Bille - Comparaison IMP
Abbildung 17 — EP RuK nach Ruckgewinnung geméass SN bzw. EN im Labor IMP
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100

Pénétration a 25 °C [10 ! mm]

Récupéré EN - IMP
Récupéré 1 EN - LAVOC
Récupéré SN - IMP

AB 1IN

B 80/100 MR 11 . Loz
~ Bmp_ R HMIT 22 R Récupéré 1 SN - LAVOC
élastomere plastor?\ére B 400 HMT 225
B 80/100 EME 2

10/20

Figure 18 — Reproductibilité sur enrobés - Détermination de la pénétrabilité a l'aiguille a 25 °C
Abbildung 18 — Penetration nach Rickgewinnung geméass SN bzw. EN; Vergleich der Labors LAVOC/IMP

Ramollissement Anneau et Bille [°C]

Récupéré EN - IMP
Récupéré 1 EN - LAVOC
Récupéré SN - IMP
Récupéré 1 SN - LAVOC

B 80/100

slastome Bmp
clastomere plastomere B 400 HMT 225
B 80/100 EME 2

10/20

Figure 19 — Reproductibilité sur enrobés - Détermination du ramollissement Anneau et Bille
Abbildung 19 — EP RuK nach Ruckgewinnung gemass 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 Die verwendeten Mischgutproben stammten aus

des 2 laboratoires participants. lIs ont été conser- den beiden beteiligten Labors. Diese Proben wur-

vés dans des locaux de stockage, & température den bei konstanten, relativ tiefen Temperaturen in

stable et a I'abri de la lumiére. Ces matériaux ont einem dunklen Lagerraum aufbewahrt. Diese Pro-

déja été analysés dans le cadre d’autres mandats ben wurden bereits im Rahmen anderer Auftrage

de recherche et leur histoire thermique est connue. untersucht; die thermische Belastung der Proben
(Lagerung, Erwarmung etc.) ist bekannt.

Les résultats suivants montrent I'évolution du vieil- Die folgenden Untersuchungsergebnisse zeigen
lissement du bitume contenu dans I'enrobé conser- auf, dass sich die Bindemitteleigenschaften auch
vés dans des conditions de stockage optimales. bei optimalen Lagerungsbedingungen verandern.
Les résultats récapitulés concernent la méthode

SN.

AB 11N MR 11 MR 11
B 80/100 Bmp élastomere Bmp plastomere
Pen25°C |[A+B| IP | Pen25°C |[A+B| IP | Pen25°C |A+B| IP
[10"mm] | [°C] | [1 | [10"mm] | [°C] | [] | [10"mm] | [°C] | []
Date de fabrication
Herstellungsdatum 9.1998 10.1998 10.1998
Récupéré aprés fabrication i i i
Ruckgewonnen nach Herstellung 48 58.4 1 06 36 66.9 | 16
Récupéré en avril 2000
Riickgewonnen April 2000 40 56.7 | -0.1 38 585 | 0.1 33 67.2 | 14
Récupéré en mars 2001
Riickgewonnen Mérz 2001 35 58.7 | 0.0 34 60.4 | 0.2 31 69.5 | 1.6
HMT 22 R HMT 22S EME 2
B 400 B 80/100 10/20
Pen25°C |[A+B| IP | Pen25°C |[A+B| IP | Pen25°C |A+B| IP
[10"mm] | [°C] | [1 | [10"mm] | [°C] | [] | [10"mm] | [°C] | []
Date de fabrication
Herstellungsdatum 10.1999 09.1997 09.1997
Récupéré aprées fabrication i i
Riickgewonnen nach Herstellung ) 61 541103 17 64.6 | -0.3
Récupéré en avril 2000
Riickgewonnen April 2000 82 48.8 | -0.3 40 58.4 | 0.2 15 69.4 | 0.2
Récupéré en mars 2001
Riickgewonnen Mérz 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 - Synthese des résultats
Tabelle 12 — Alterung der rickgewonnenen Bindemittel; Zusammenfassung der Ergebnisse
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5.

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

Les parametres 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 ['utilisation du dichlorométhane est appli-
qué a tous les solvants (sans prendre en consi-
dération les différences considérables du point
d’ébullition de 110 °C pour le toluéne et de 40
°C pour le dichlorométhane).

- Masse de bitume résiduel non définie.

Les parametres imprécis sont :

- Passage a une température supérieure avec
intervalle de temps non défini (115 a 150°C puis
150 a 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 a I'expérience acquise,
nous proposons de fixer un temps de transition
a2min30+30s.

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 I'histoire thermique

a une incidence déterminante, les paramétres 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 a circulation d’air
forcée, consigne affichée 110°C et durée de ré-
chauffage minimale ou four & micro-ondes avec
cycles de réchauffage contrélé de min en min
jusqu'a 110°C.

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

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

- Harmonisation des procédures opératoires de
caractérisation du liant récupéré.

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

Conclusions et recommandations — Folgerungen und Empfe-

hlungen

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

Folgende Parameter sind in der EN nicht festge-

legt:

- Die Wahl des Lésungsmittel ist frei; "Punkt 6.1
— Dichloromethane (methylene chloride) or other
suitable solvent”.

- Die Versuchsbedingungen sind den verschie-
denen zugelassenen Lésungsmitteln nicht an-
gepasst. Die Bedingungen wurden fir Dichlor-
methan festgelegt und fir die anderen L&-
sungsmittel Ubernommen (ohne Berlcksichti-
gung der betrachtlichen Unterschiede in den
Siedetemperaturen von 110°C fur Dichlor-
methan und 40 °C fiir Toluol).

- Masse des verbleibenden Bindemittels

Parameter die zu wenig festgelegt sind:

- Beim Wechsel zu einer héheren 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.

Es konnte aufgezeigt werden, dass sehr gute

Ubereinstimmungen zwischen den Labors erzielt

werden, falls die Versuchsbedingungen prazise

festgelegt werden. Unter Berucksichtigung der
sthermischen Geschichte" der Prufkérper wurden
folgende Parameter festgelegt:

- Harmonisierung der Aufwarm-Bedingungen fur
die Ausgangsbitumen zur Herstellung von Teil-
proben; Vorwadrmen 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.

- Vorwarmen der Mischgutprobe zur Bindemittel-
rickgewinnung auf 100°C (Ofen oder Mikrowel-
le) mit anschliessender Probeteilung.

- Auflésen in Toluol (oder Dichlormethan) mit
anschliessender Kalt- oder Heissextraktion und
doppelter Zentrifugation (IMP hat kalt extrahiert,
LAVOC heiss).

- Harmonisierung der Prifverfahren zur Bestim-
mung der Eigenschaften der Bindemittel

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

Les conditions opératoires de la norme EN [6], note
2 point 7.3.20 (remarque 2), souléve le probléme de
la pollution de I'huile de la pompe a vide par les
vapeurs de solvant. Une bonne amélioration du
systeme de distillation peut étre obtenue par refroi-
dissement des vapeurs de solvant durant toute la
phase de distillation ou par utilisation d’'une trompe
a eau ou d'une pompe supplémentaire connectée
au systéme de vide uniqguement lors de la 1°°
phase de distillation.

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 &
la température de 175 °C pose un probléme de
Seécurité.

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

Problématique de I'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 I'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 & 90 min au mini-
mum. Ce temps de refroidissement est a contréler.
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 maniére significative en
quelques heures, pour finalement se stabiliser.
Pour cette raison il est recommandé de vérifier par
un contrdle systématique la sensibilité des bitumes
testés.

Unter Beriicksichtigung der obigen Einschrénkun-
gen wurde festgestellt, dass mit der bisherigen SN-
Norm [4] praktisch die gleichen Werte wie mit dem
EN-Verfahren [6] erreicht werden kénnen. 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. Selbstverstandlich gilt das
EN-Verfahren als Referenzmethode.

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

Arbeitssicherheit:

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

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

Offene Fragen zur Bestimmung der Penetration:
Die geltende EN sowie die bisherige SN schreiben
bei der Bestimmung der Penetration eine Abkuihl-
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 Abkuhldauer, definiert als Zeitraum zwischen
dem Giessen der Penetrationsschalen sowie der
Bestimmung der Penetration, ist zu uberprifen. Im
Verlaufe der Untersuchung wurde festgestellt, dass
bei einem Bitumen B 80/100 diese Abkuhldauer zu
kurz war. Die Penetrationswerte haben sich auch
nach Ablauf dieser 60 Minuten weiter veréndert.
Es wird daher eine systematische und umfassende
Uberpriifung dieses Sachverhaltes angeregt.
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6.

(1]
(2]

3]
[4]

(5]

(6]

[7]

(8]

9]
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7. Annexes — Anhang
7.1 Norme SN 671 860 novembre 1992
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Schwaizer Norm
Norme Suisse
Morma Svizzera

S

671 860

ERGETRAGENE HORL DER SCHWETERISCHEN RORUEN-VEREMIGLING

Bitumindse Bindemittel,
Priifvorschriften

Rlckgowlnnung aus Extraktionsldsungen

A, Aligemeines
1. Anwendungsbereich

Diase Norn gill flr Exiraktionslésungen, die Bitumen als
Bindemitial enthalten,

Sia isl anwandbar 10 Extraktionslisungan, gewonnan aus
Asphaltbaton und bituminbsem Mischgut.

Diese MNorm ist nichl chne wetteres anwendbar fOr poly-
mermodifizierts  Aspahite, teerhalige Produkie, Abdich-
{ungematerialien und Maturasphalte.

2. Gegenstand

Die Morm beschreibt das Verfahren, das bitumindse Bin-
demitiel aus einer festsiolfireien Extrakfionsisung gemass
[1] zurlickzugewinmean,

4. Zweck

Gewinnen aines Bindemitlels, dessen Eigenschaften denan
des Bindemittels vor der Extraktion entsprechen. Aus der
Analyse des rickgewonnenen Bindemittels allain kinnen
keina Rickschilisse auf die Eigenschaften des wrsprimglich
varwendeten Bindemittels gezogen wardan.

4. Begrifie

- Lbsung:
Extraktionsidsung mit bituimindsam Bindamittal

- Vakuumsdastiation:
Destillation untar varmindertam Druck

- Rotations- oder Dinnschichiverdampfung:
Verdampfung im rotierenden Kofben aus siner dinnen
Schicht

HORME ENREGISTREE DE L'ASSOCIATION SLRSSE DE RORMALIGATION

Liants bitumineux,
prescriptions d'essai

Récupération du Nant résiduel de solutions provenant
d'extractlons

A. Géndralités
1. Domaine d'appifcation

Cotte noma est valable pour des solutions d'extractio

contenant des lianis bitumineus.

Elle s'applique aux solufions dexdraction issues de béton
bitumineux et de matériaw: enrobés.

Catle norme n'est pas applicable sans résanva aux asphal-
tes modifiés aux polyméres, aux produits confenant du
goudran, aux matéraux d'étanchéité, ainsi gu'aux maté-
riaux contanant des asphaltes naturels.

2. Obfat

Calte norme décrit la procédé de récupdration du lant bi-
wmineux d'una solution d'exiraction exempie de matier
solide, cbienue selan [1).

3. Buwt

Cbtanir un kant bitumineux dont les propriétés soiant calles
du Hant avant Faxtraction.

Sur ia base de la seule analyse du lant récupénd, (I ne peut
pas #tre 1ird da conclusions quant aux proprietés du ant
d'ariging.

4. Définitions

= solution:
golution daxtraciion avec liant bituminewux

- distillation sous vide:
distillaticn sous prassion réduits

— évaporation par rotation ou évaporation an couche

raknce:
évaporafion d'une coucha minca dans un ballon en ro-
tation

Herausgebar:

Wareingung Schweizariecher Strassenfachiaute (VES)
Soafuldstrasse 9, 8008 Zorich

Boarbedlung: VSS-Kommission 271, BaustoMechnologie
Genahmigt: Novembar 1982

Edileur:
Union des professionnets sulsses de la route (V55)
Seefaldsiressa B, BO0B Zudch
Elsbomtion: Commission V83 271, Technologie des mabériaux
Adoplées: novambre 1892

£ 1092 by V55 Zurich
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B. Grundsiize B. Principas
5, Anforderungen an die Ldsung 5. Exigances quant a la solution
Dwrch Extrakiion ist sine méglichst feststofffrele Losung Par aextraction selon [1] on doit obtenir ume solutio
gaméss [1] harzustelian, axampte da matiare solide.
Als Lasamittel wird Tolusd verwandat. Die Masse an Bitu- Le solvant doit &tre du toludne. La masse de bitume dans |a
man in dar Lisung ist ainzuhalian. solution ast & respectar.

Die bitumindse Lisung darf nicht derm Sonnealicht ausge-
szt warden,

Die hergesteliie Lésung muss gleichentags verarbeibet wear-
dan.

8. Trannvanahren

Das Losemittel wird durch kontrolierte Vakuumdestilation
abgetrannt

7. Varfahrensparamatar

- Destillationsdauar

—  Doastlllationstemparalur

- Enddruck bei der Destillation

- Rotationsgeschwindigkeil

Diesa Parametar beainfiussen wasentlich das Ergabnils der
Vakuumdestillaton und sind deshalb genau einzuhaken.

C. Gerlite
8 Apparalur
Abbildung 1

8. Funkiionskontrolie

Durch regelmissige Prifung ist sicherzustalian, dass:
= dia Apparatur im edforderichen Vakuumbaraich dicht s,

- das Oibad auf 145 + 1°C geregalt werden kann,
— die Drehzahl auf 60 + 5 Ulmin eingshalten werden kann,

10, Toluol

Fiir die Extraktion des Bindemittels darf nur die Cruslitat
epurums oder schemisch reine verwendel werden, Ein
durch Destillation wiedergewonnenes Lisamiftel darf nicht
eingasetzl warden,

Kenndatan von Toluol

Sisdepunit 110,6°C

Campfdichte 3,2 (Luft=1)

Fhrnnql:mm 4,0°C

Explosionsgrenzen
Tobuol in Luft 1,27...7.0 Val-%

{ I O

i
i

La solution bitumineuse ne doil pas &tre exposée au solall
La solution chienue doit &tre uliisée ke jour méme.

6. Proceds de sdparation

Lo solvant est séparé de |a solution par une distillation sous
vide conirilee.

¥. Paramefres du procédd

duréa de distiltation

température de distillation
prassion finale lors de la distillation
vitessa da rotation

Cas paramétras influencent de fagon significative (e résuflat
de la distillation sous vide. De ce fait, s doivent &ire res-
peciés de manibne precise.

C. Apparells
8. Appareiliage
Figura 1

8. Contrfile du fonctionnemant

Far des contrdles réguliars, il 5'agit da s'assurar que:

- lapparsillage est dtanche dans la marge de vide neces-
saira,

= la régulation thermigue du bain dhuile s'opre & 145 +
1°C,

— la vitesse de rotation du ballon puisse &ire maintenue &
60 + 5 trimin,

10. Tolugne

Pour l'extraction du liant on n'uliisera que du tolugne de
qualité apurums ou schimiquamant purs. Un sohant rdou-
pénd par distilation ne paut pas dtre uliliss,

Donndes sphcifiques du oluéne

— point d'ébullition 110,6°C

— densité de vapeur 3,2 (gir= 1)

- point dinflammation 4,0°C

— seull d'explosion da mélangas
tolsbnalalr 1,.27...7,0 vol -%

- classe de franspor A

- valeur MAK 100 ppm

— classe da toxdclié 4
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4 13

Sy
16 15

1 Rotationsverdamplr
2 Stativ
3 Extraklionsisung
4 Rotationskolben 1000 mi
{Birmanform)
5 AuRfangkalben {rind)
& Oibad mit Temparaturragelung
T Temparaturragelgerit
8 Temperaturegelgeral PTR
9 Temperaturscnde, 2 Posstionen
10 Temperaturabnehmer
11 Thermostiat
12 Beliftungshahn
13 Manomater
14 Druckregier
15 Kiihifalla
16 Vakuumpumpe
17 An
18 Hahn Bindemittelidsung

Schema des Destlilatlonsgeriies
Abb. 1

D. Durchfiihrung

11. Aligemeines

Dbe Anwandung der Mom ist abgestimmt auf eine Masse
von richkgewonnanem Bindemittel zwischen 120...150 g.

Der Gehalt an Bindemittel in der Lisung muss somil be-
kannt sein, damit die bandligte Menge, wie oben angege-
i, srrakehil wird.

Der Versuch wird in zwai Phasen durchgeflhrt:
- grobes Abdestilieren des Losemittols unter laichiem

Wakuum
= Endphasa der Destifiation

/] \

3 Solution d'extraction

4 Ballon rotatif 1000 mi

(forme poira)

5 Ballon récaptawr (rond)

£ Bain d'hulle réglable en tempéraiure

7 Appareil ndguialaur de la tempdratura

B Apparsil régulateur de la températura PTR
% Sonde de tempdrature, 2 positions
10 Capteur da lempérature
11 Thermostat
12 Robinet égalisateur de pression
13 Manomeéire
14 Régulateur de pression
15 Piége & solvant
16 Pompa & vide
17 Tuyau d'aspiration
18 Robinet daspiration de la solution da bituma

Schéma de l'appareil de distillation
Fig. 1

D. Exécutlon

11, Géndralités

L'application de la noma est basde sur fa rdcupération
d'une massa de bilums résiduslle située antra 120...150 g.

Par conséquent, la taneur an llant dans la solufion doil &tre
connue afin doblenir la quaniité nécessaire indiguée ci-
dessus.

L'exécution de Messai comprand daiux phasas:

- distillation grossiére du solvant sous vide leger

- phasa finale de |a distillation
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12 Vorberelien der Ldsung

Die Extraktion des Bindemitiels wird gemiiss [1] durchge-
fahrt, wobei kalt oder warm extrahiert werden kann,

Die bitumenhattige Ldsung wird durch Zentrifugstion vom
uniéslichan Festatoff getrannt.

13. Manualles Varfahnen
a} Phase 1: Grobas Abdestiiieren das [ dsamiltals

= (ibad auf 145 + 1°C sinreguiiaran

- Kihtwasser anstallen

- Ansaugschiauch {(Abb. 1, Ziff. 17) in die Bitumenlbsung
eintauchen

= durch Anlegen aines leichian Vakuums ca. 500 mil der
Losung in den Rotationskolban ainsaugen

= HKolban mil 60 Uimin rotieran lassen

—  Druek schrittwelsa aul 400...500 mbar absenkan

— um Sledevarzige zu vermeiden, wind der Rotationskol-
ben nur leicht in das Oibad eingataucht

- Destillationsgeschwindighkei: 40...50 mi Destillatmin

- durch kontrolientes Offnen des Hahns (Abb. 1, ZIfi. 18)
wird komtinuarfich 2o viel Bindemitielidsung in den Kol-
ben gesaugt, wie abdestilliert wird

— st die gesamto Menge Bindemittelfsung im Rotetions-
kolpen, so wind der Hahn gaschicssen und so lange
weiterdastillierdt, bis an der Bindemitetoberliche nur
noch wanig Blasen entstehan und am Kiihler tropfweise
Destillat abfai

b) Endphase der Desliflation

~ um die Restmenge an Lisemitiel abzudestilieren, wird
der Kolban bis zur Hatte in das Olbad eingetaucht

- innert 2 Minuten wird der Druck kontinuerlich auf 18 +
1,0 mbar reduziar

- ab diesem Zelipunkt werden diese Bedingungen wéh-
rend 20 Minuten + 30 Sekunden singehaltan

- die Apparatur wird nun wieder bellfist, die Rofation ain-
gestelt und mittals Habevarnchtung der Kolban sus
dem Bad gehoben und vom Ol gereinigt

~ das rickgewonnana Bindamittel wird sofort in die zur
walteren Untersuchung vorbersiteten Formen und Ge-
fazsa alngefiit

14. Awtomatisches Verfahran

Aulomatische Gerdte sind zuldssig. Diese missen jedoch
die gleichen Badingungen wie das manuelle Verfahren er-
flllen.

Fir die Einstellung der geforderien Parameler am automa-
tischen Gerit sind die Anweisungen des Gerdlsharstallers
2U baachian.

12, Préparafion de la solution

L'extraction du lani sera effeciuée safon [1] & chau
comme 4 frold.

La solulion biluminevss sera saparés des matiéres solidas
non solubles par centrifugation.

13. Procédd manual
a) Phasa 1: Distifafion grossidne du solvant

- régler la tampératura du bain d'huie sur 145 + 1°C

falre circuler leau de refroldlssamant

- plonger le tuyau d'aspiration (fig. 1. ch. 17) dans la solu-
tion bituminausa

- introduire par succion sous vida léger environ 500 mi de
solution dans le balion rotatif

- mattre an rotation le ballon & raison de 60 tmin

- réduire progressivement la pression jusqu'a 400..500
miar

- pour &vitar toute &bulition excessive, ne plonger qua le-
phrament la balion rotatif dans @ bain d'hulle

= viteszs de distilkation: 40...50 ml de distillalimin

- par 'ouverture conirdiée du robinet {fig. 1, ch. 18), aspl-
rer continuellement dans le ballon autant de solution de
bitume qu'il a'en est distillée

- lorsque toute la quantité de solution de bifume est intro-
duite dans le ballon rotalif, le robinet sera fermé at |
distilfation poursuivie jusqu'a ce qu'il ne sa produisa que
pau de bulles & la surface du Rant et que dans le con-
danseur la distilal tombe goutie-a-goutia

b) Phase finaie de la distiliation

= afin de procéder & I'dlimination du solvanl résidual
planger la ballon jusqu'a mi-hauteur dans la bain d'hulle

= rmeduire prograssivemeant la prassion durant 2 minutes &
18 + 1,0 mbar

- dés cet instant, maintenir ces conditions pandant 20 mi-
nutes + 30 sacondes

— ansuite, rétablir Ia pression atmosphérique, arméter la
rotation et retirer I ballon du bein d'huile an Messuyant

- varser immédiatement la lant récupdrd dans des mou-
les el des récipients destinéds & des essals ulténeurs

1

14, Procédé sufomatique

Les appareils & régulation automatique sont autorisés.
Caux-¢l dolvent cependant remplir les mémes condition
que calles du procédé manuel.

Pour le réglage de l'apparsil automatique salon les para-
mitras exigés, il convient de sa référer aux Instructions du
fabricant.
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7.2 Extraits norme EN 12696-3 octobre 2000

(en vigueur lors de la présente recherche mais actuellement déja en révision)
(Glltig wahrend der Laufenden Forschung jedoch zur Zeit bereits in Revision)
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prEN 12697-36, Bifuminous mixlures - Test methods for hot mix asphalt - Part 36: Method
for the detarmination of the thickness of a bituminous pavemeant

prEN 12697-37, Bituminous mixtures - Test methods for hot mix asphalt - Part 37: Hot sand
test for the adhesivity of binder on precoated chippings for HRA

prEN 12697-38, Commaon equipment and calibration

The applicability of this European Standard is described in the product standards for
bituminous mixtures,

MNo existing European Standard is superseded,

WARNING The method described in this European Standard may require the use of
dichloromethans (msthylena chioride). This solvent is hazardous to health and is subject to
occupational exposure limits as described in relevant legislation and regulations.

Exposure levels are related to both handling procedures and ventilation provision and it is
emphasised that adequate training should be given to staff employed in the use of this
substances.

According to the CEN/CENELEC Internal Regulations, the national standands organizations
of the following countries are bound to implemant this European Standard: Austria, Balgium,
Czech Republic, Denmark, Finland, France, Germany, Greece, lceland, Ireland, Italy,
Luxembourg, Netherands, Norway, Portugal, Spain, Sweden, Switzerland and the United
Kingdom.

1 Scope

This Eurppean Standard describes a test method for the recovery of soluble bitumen from
bituminous pavement materials in a form suitable for further testing. The procedure is only
suitabla for the recovery of paving grade bitumens.

2 Normative references

This European Standard incorporates by dated or undated referance, provisions from other
publications. These normative references are cited at the appropriate places in the text and
the publications are listed hereafter, For datad references, subsequent amendments to or
revisions of any of these publications apply to this European Standard only when
incorporated in it by amendment or revision. For undated references the |atest adition of the
publication referred to applies (including amendments).

EN 12594, Biturnen and bituminous hinders — Preparation of iest samples.

EN 12697-1:2000, Bituminous mixtures — Test mathads for hot mix asphalt — Part 1. Soluble
binder content.

ISO 4259: 1992, Petrolsum products — Determination and application of precision dala in
relalion o methods of test,
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3 Terms and definitions

For the purposas of this European Standard, the terms and definitions given in
EN 12687-1:2000 and the following apply:

31
soluble binder content

by mass of extractable binder in an anhydrous sample determined by extracting
the bindar from the sample

NOTE Extraction may be followed by binder recovery.

3.2
insoluble binder content
percentage by mass of binder that adheres to the aggregate particles after extraction

33

precision

closeness of agreement between independent test results obtained under stipulated
conditions

MOTE 1 Precision depands only on the distribution of random emors and does not relate to
the true valua or the specified value.

NOTE 2 The measure of precision is usually expressed in terms of imprecision and
computed as a standard deviation of the test results. Less precision is indicated by a larger
standard deviation.

NOTE 3 "Independent tast results” means resulls obtained in a manner not influenced by
any previous rasult on the same or similar test sample. Quantitative measures of pracision
depend critically on the stipulated conditions. Repeatability and reproducibility conditions are
particular sets of extreme conditions,

3.4

repeatability . .
pracision under repeatability conditions

35

repeatability conditions

conditions in which independent test results are obtained with the same method on identical
test items in the same laboratory by the same operator using the same equipment within
short intervals of timea

3.6

repeatability limit .
value less than or equal to which the absolute difference batwean two test results obtained
under repeatability conditions may be expected to be with a probability of

95 %

MOTE The symbol used for repeatability limit is r.
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3.7
reproducibility
precision under reproducibility conditions
3B
reproducibility conditions

conditions in which test results are obtained with the same method on identical test items in
different laboratories with different operators using different equipment

3.9

reproducibility limit

value less than or equal to which the absolute difference between two test results obtained
under raproducibility conditions may be expected to be with a probability of 95 %

NOTE The symbal used for reproducibility limitis R.

310

single tast rasult

value obtained by applying the standard test method fully, once to a single spacimen may
be the mean of two or more observations or the result of a calculation from a set of
ohservations as specified by the standard test mathod

4  Principle

The bitumen is separated from the sample by dissolving in dichloromathane (or other
suitable solvent). After removal of undissolved solids from the bitumen solution, the bitumen
is recovered from it by vacuum distillation using a rotary evaporator. The bitumen is in
solution for less than 24 h,

5 Apparatus
51  Apparatus for the extraction of the soluble bitumen
52  Apparatus for the clarification of the bitumen solution

NOTE 1 For clarification of the bitumen solution, a sample tube centrifuge, a continuous
centrifuge or a fillration system may be used.

NOTE 2 Cenfrifuges are suitable for separation of solids from any bitumen solutions and
are the recommended apparatus for use with this method. The filtration apparatus may not
be suitable for the separation of solids from all types of bituminous solutions but it has been
included in this method because of the general availability of this equipment in asphalt
testing laboratories. If difficulties are experienced using a pressure filter the centrifuge
technique should be used.

5.2.1
Sample tube centrifuge, capable of developing an acceleration of at least 15 000 m/s® in
accordance with the formula:
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8=1,097x P xrx 107 (1)
where

a is the accaleration, exprassed in metres per squared second (m/s?);

n is the number of revolutions, expressed as revolutions per minute (rfmin);

r is the radius to the bottom of the tubes (intermal) when rotating, exprassed in
millimetres (mm).

The centrifuge tubas shall be fittad with effective closures.

NOTE 1 A typical centrifuge of this type, suitable for this method, camies four or six tubes of
200 ml or 500 ml capacity rotating at 3 000 rfmin at a radius (as defined above) of 250 mm.

NOTE 2 itis strongly recormmended that the speed of rotation should be regularly
calibrated to ensure that the centrifuge maintains its performance at all time. The centrifuge
should be maintained in accordance with this European Standard.

522

Continuous laboratory centrifuge, taking a continuous feed of material and giving a
continuous zdiﬁnhmga of solution and also capable of achieving an acceleration of

25 000 m/s".

523
Pressure filter, of appropriate size.

524
Aijr pump, for supplying oil-free air at about 200 kPa.

525
Supply of filter papers with a minimum retention size of 11 pm, to fit the pressure filter,

NOTE A pressure filter taking a paper of 270 mm diametar is suitable.

§3  Distillation apparatus

NOTE The distillation apparatus, a typical rotary evaporator, is shown in Figure 1.

531

Rotary evaporator, incorporating a rotating evaporating flask which can be operated under
vacuum.

NOTE Some models have an inclined condenser as shown in Figure 1, but other models
using vertical condensers may be used.

The apparatus shall:
a) accept a 1 | capacity evaporating flask;

b} have a drive motor and speed control capable of rotating the evaporating flask at
(75 % 15) rimin;

©) be capable of operating at 1.3 kPa pressure,
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d) have an evaporation capacity of dichloromethane (or other suitable solvant) at a
bath temperature of 120 "C of at least 1,5 l/h when the flask is rotated at
75 r'min,

5.3.2
A 1| evaporating flask, pressure resistant, capabie of heat-resistant glass fitted with a
ground-glass joint.

533
Qil bath for 1 | evaporating flask, capable of raising the temperature of the oil to 175° C.

NOTE A high temperature silicons oil is recommendad because many other oils may be
imeversibly damaged above 150 ° C.

534
Vacuum pump, capable of reducing the absolute pressure in a leak-proof system to
1,3 kPa.

NOTE An oil sealed vacuum pump, running in the gas ballast mode may be convenient,

5.35

Two prassura gauges, capable of indicating the level of reduced pressure in the distillation
apparatus; one with an absolute range from 0 kPa to 100 kPa with an accuracy of £ 5 kPa
0 mbar to {1000 + 50) mbar and one with an abzolute range from 0 kPa to 5 kPa with an
accuracy of + 0,1 kPa 0 mbar to (50 £ 1,0) mbar.

NOTE Altemnatively, a single gauge covering both required ranges with the specified
accuracy may be used.

536
Themmameter, capable of monitoring the temperature range 100 °C to 200 “Cto an
accuracy of + 0,5 °C.

537
A glass container, e.g. a flat-bottomed flask or Winchester bottle, of 21 or 3 | capacity.
6 Solvent and other materials

6.1
Dichloromethane (methylene chloride) or other suitable solvent.

6.2
Patroleum jelly or glycerol, to seal glass joints.

6.3
Silica gel, passing a 63 um sieve.
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7 Procedure

74 Extraction of the bitumen and removal of inscluble matter

744

Place a sample of the bituminous mixture large enough to provide sufficiant bitumen for
parforming binder test(s) in a sultable container and add about 1500 ml of dichloromethane
{or other suitable solvent) and sufficient silica gel to absorb any water presant in the sample.
Agitate the contants of the container until the mineral aggregate is clean and all the scluble
bitumen has visibly dissolved.

74.2

Allow the bitumen solution to stand for a minimum of 10 min, using either method a) or b} as
follows: decant the bitumen solution through a 63 pm sieve. Remove any remaining
insoluble material.

a) Separation by cenirifuging

Centrifuging the bitumen solution at an acceleration of at least 15 m/s ? for

{20 £ 5) min if using a sample tube centrifuge or by passing the solution through a
continuous centrifuge. If a continuous centrifuge is used the minimum acceleration
shall be 25 m/s” and the rate of discharge shall not exceed 150 mi/min.

b) Separation by filtration
Fit the pressure filter with filter paper. Pass the bitumen solution through the filter
paper under pressure not exceeding 200 kPa. Filter aids shall not be used,

MOTE 1 If difficulties are experienced in filtering the bitumen solution, the centrifuge
technique should be used.

NOTE 2 The ash content test in EN 12697-1:2000, C.2, should be carriad out occasionally
on recovered bitumens to ensure that excessive mineral matter is not present.

713

During separation of solids from bitumen solution make every effort to prevent any moisture
from entaring the bitumen solution. Pay particular attention to reducing any evaporation of
thea dichloromethane (or other suitable solvent) to a minimum, thereby limiting the risk of
condensation forming.

7.14
Transfer the bitumen solution fo a giass container and store it in the dark until the beginning
of the bitumen recovery distillation.

7.2  Assembling and checking the apparatus for air leaks

T7.21

Assemble the apparatus as shown in Figure 1, using the minimum amount of patroleum jelly
or glycerol to lubricate and seal the glass joints.

722
Attach clips to retain the evaporating and receiving flasks.
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723

With tha induction stopcock closed, reduce the pressure in the apparatus to (1.3 £ 0.2) kPa.
Isolate the apparatus from the vacuum system and check that the pressure in the apparatus
remains within the above limits for a minimum of 2 min.

7.3 Distillation procedurs

7.31
Pass cold water through the condenser.

7.3.2
Rotate the evaporating flask at (75 + 15) r/min and lower it into the oil bath.,

T7.3.3
Raise the temperature of the oil bath to (115 £5) “C.

7.34
Reduce the pressure in the apparatus o (85 £ 5) kPa.

735

Open the induction stopcock and allow the bitumen sclution to be drawn from the glass
container into the evaporating flask. Adjust the rate of flow of the sclution into the flask by
means of the stopcock, so that it is approximately equal to the rate at which distillate is
flowing into the receiving flask.

736
Ensure that the volume of the bitumen solution in the evaporating flask does not exceed
400 mi or that the pressure falls below 80 kPa.

T3.7

If moisture is sean on the surface of the bitumen solution, take care to prevent this being
drawn into the evaporating flask by positioning the inlet of the induction tubs as closa as
possible to the bottom of the container and stopping the flow, before any globules of water
are drawn up the tube. The last 20 mi to 30 ml of the bitumen solufion may need to be left in
the containers.

738
Empty the recaiving flask as necessary.

7.39

When all the bitumen solution has been transferred into the evaporating flask, raise the
temperature of the oil bath to (150 £ 2) U C, then isolate the vacuum pump and allow the
pressure to rise slowly to atmospheric,

NOTE This is best achieved by use of an auxiliary valve in the air line (see Figure 1) to
ensure that a jet of air is not directed onto the surface of the hot bitumen,

7.3.10
Continue distillation until the evaporation of solvent is complete and the bubbling of the
bitumen in the evaporating flask is finishad.

NOTE This is best cbserved by momentarily stopping the rotation of the evaporating flask.

Mandat de recherche 14/99 Page- Seite 48/52 Forschungsauftrag 14/99



mecuperauull ud ridlit DILUTneux provelialit u extacuorni LAVUGCU - CFr
Ruckgewinnung aus Extraktionslésungen IMP Bautest AG

Page 12
EN 12697-3:2000

7.3.11
Empty the distilied solvent out of the receiving flask.

7.3.12
Gradually reduce the pressure in the apparatus to (1,3 £ 0,2) kPa over a period of 5 min.

7.3.13
Maintain the temperature and pressure at (150 £ 1) ° C and (1,3 £0,2) kPa.

7314

if the bitumen is still bubbling after 10 min, which may be the case with some very hard
bitumens, maintain the pressure of (1,3 £ 0.2) kPa and raise the temperature to

{175 £ 1) °C. Maintain this temperature until all bubbling has ceased.

7.3.15

If this higher temperature is used, bring the bath to this temperature as quickly as possible.
When reporting results obtained on bitumens recovered at this higher temperature, record
the time required to raise the temperature to 175 °C together with the total time the flask
was at this temperature.

7.3.16
When bubbling ceases maintain the conditions of temperature and pressure specified in
7.3.13 or 7.3.14 for a further 10 min.

1347
Stop the rotation of the flask and allow the pressure inside the apparatus to rise slowly to
atmospheric pressure.

NOTE This is best achieved by use of an auxiliary valve in the air line
(see Figure 1) to ensure that a jet of air is not forcefully directed onto the surface of the hot
bitumen.

7.3.18
Raise the evaporating flask clear of the bath and wipe the outside clean.

7.3.19

Remove the evaporating flask from the apparatus. Quickly wipe the flask and the inside of
the flask's neck with a clean tissue and pour the contents into a suitable container, Cover
tha container with a loosaly fitting lid.

NOTE It will often be more conveniant to allow the flask to cool to a suitable tempearature
and then prepare the bitumen test sample as required in clauss 8.

7.3.20

In order to aveid the possibility of significant hardening of the bitumen by the
dichloromethane (or other sultable solvent), complete the total procedure {j.e. extraction and
recavery) within 24 h.

NOTE 1 The distillation procedure should not take longer than 2 h.
NOTE 2 It is advisable o keep the vacuum pump running for about 30 min after completion

of the recovery to ensure the removal of any dichloromethane (or other suitable solvent)
vapour from the oil.
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8 Preparation of the bitumen for testing
Prepare samples of bitumean in accordance with EN 12504,

9 Test report

9.1

The test report shall include details of the solvent used (including dichloromethane) and
shall state that recovery of the soluble bitumen was camied out in accordance with this
European Standard.

9.2

If a temperature higher than 150 °C was used for the evaporation this shall also be reported,
together with the times (see 7.3.15).

10  Precision

10.1

This method does not produce a result and has no precision. The precision of test mathods
for penetration and softening point applied to the recovered bitumen is as shown in Table 1,

Tahle 1 - Preclsion values

Method Repeatability Reproducibility
Penetration 0,010 x 0,027 x
0.1 mm
Softening point 1.8 34
*C

MNOTE x Is the average of results being compared

NOTE The precision exercise was camied out using the test procedures dascribed in
EN 1426 and EM 1427,

10.2

These precision values, as defined in 1SO 4259: 1992, have been obtained by a statistical
examination of interdaboratory results from 10 laboratories each examining four bituminous
samples having original bitumen penetrations in the range from 50 to 200 penstration units.

Mandat de recherche 14/99 Page- Seite 50/52 Forschungsauftrag 14/99



mecuperauull ud ridlit DILUTneux provelialit u extacuorni LAVUGCU - CFr
Ruckgewinnung aus Extraktionslésungen IMP Bautest AG

Page 14
EN 12687-3:2000

=10

Lo

Vacuum gauge

Induction stopcock
Condenser

Auxiliary air inlet
Change-over valve

Watar outlat

Water inlet

Rotary drive motor
Vacuum regulator

10 To vacuum pump

11 Screw clip

12 Spring clip

13 Ddelivery tube (End approximately 1/3 of way into flask)
14 Tharmometer

19 Qil bath

16 Receiving flask

17 Rotaling evaporating flask
18 Bitumen solution

@00~ & Ch -'h-mm-hg;

Figure 1— A typical rotary evaporator
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