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Introduction générale

Limportance des problemes écologiques provoquéd'getivité humaine, ainsi que
la réduction des énergies fossiles ont entrainé pris® de conscience mondiale sur la
nécessité de réduire les émissions de gaz a effetmle et d’économiser I'énergie. En grande
partie responsables de la production de,d€s secteurs de l'industrie et de la construction
mettent au coceur de leurs recherches ces préoamupanvironnementales en intégrant la
notion de développement durable a leurs innovatiensnologiques et en mettant au point
des modes de production économes. Le secteur dmnstruction routiere ne fait pas
exception a la regle et essaie d’'apporter sa ¢aioin a la réduction de la consommation

d’énergie et des émanations polluantes.

Les matériaux bitumineux, majoritaires dans lescstres de chaussées en France et
dans le monde, sont dans la plupart des cas coésidd®mme de gros consommateurs
d’énergie lors de leurs processus de fabricatiantelchnique dite des enrobés bitumineux a
chaud, technique tres utilisée pour les revétememtsiers, nécessite un chauffage des
constituants (liant, granulats, filler) a des terapdéres comprises entre 130 et 180°C selon le
liant bitumineux utilisé. Mais la signature du modle de Kyoto en décembre 1997 a marqué
le début d’'une nouvelle ere dans la fabricatiorlaeiise en ceuvre des enrobés a haute
température. En effet, depuis le début des anr#e3; [2s grandes entreprises routieres axent
leurs recherches sur I'abaissement des températartzdrication et de mise en ceuvre de ces
enrobés a chaud (de 30 a 50°C), avec le souhailedgas impacter leurs caractéristiques
performantielles. Ces nouveaux enrobés, appeli@siest» ou « semi-tiedes » [GNET 2015]
selon que leur température de fabrication est seynér ou inférieure a 100°C, représentent
une étape importante et irréversible dans leur démeade développement durable. lls se
fabriquent a des températures plus basses quadebés a chaud par un chauffage moins
important des granulats (représentant environ 9%#sique du mélange) mais en gardant en

général les mémes températures du liant bitumirglan les techniques.

De nombreux procédés « tiedes » (terme valable lesuredes et les semi-tiedes) ont

ainsi été développés en visant en général troectif§ communs :

e Economique : utilisation d’'un matériel existant r{tale de fabrication,

matériel de mise en ceuvre...) avec éventuellemeradhgstations,
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 Technique: garantie de performances, immédiatesaetiong terme,
équivalentes a celles des enrobés a chaud

* Environnemental : gain énergétique et réduction gaz a effet de serre
chiffrables).

Pour étre viables, ces procédés doivent s'appliguertout type d’enrobés, tant pour les
assises de chaussées que pour les couches decsufmtierement remplacées, fabriqués
avec des liants de différentes natures (purs ouifié®y et pouvant intégrer ou non des
agrégats d’enrobés (provenant du fraisage de ceudberoulement et du concassage de
plagues d’enrobé ou de déchets). Les procédéstaadeellement proposés permettent d’agir
soit sur le liant (utilisation d’additifs réducteude viscosité, double enrobage...) soit sur
l'interface liant-granulat (additifs tensioactiisiatériaux granulaires humides ou mousse de
bitume ...) et permettraient ainsi d’assurer un eagabsatisfaisant et un enrobé suffisamment
maniable a une température de fabrication et de erisceuvre plus basse, tout en garantissant

les propriétés classiques (compacité visée, sdibsidil'’eau, tenue a I'orniérage).

Si I'intérét que représente le développement desbés tiedes est en grande partie
energeétique, ils présentent également un intén@t les ouvriers en termes de confort grace a
des émanations moindres de fumée. Pourtant, malgrdéveloppement de plus en plus
important en France, les retours de chantier montnee grande réticence de ces ouvriers lors
de la mise en ceuvre de ces enrobés tiedes. En kdfsissement des températures de
fabrication ont fait apparaitre sur les chantierdiers des problématiques qui n’existaient pas
dans le cas des enrobés classiques a chaud, & des@roblématiques de maniabilité lors de
la mise en ceuvre mécanisée, mais surtout manaeiess en grande partie aux propriétés
visqueuses des liants bitumineux et a leur therasoeptibilité. Ce travail de thése s’inscrit
dans une démarche de constructibilité en anticipastdifficultés liées a la mise en ceuvre.
Dans cette thématique de la maniabilité des enrbli@mineux tiedes, il vise a étudier leur
comportement aux températures de mise en ceuvre dg#valopper une démarche de
caractérisation et d’évaluation de la maniabilé¢aluation que ne permet aucun des essais
classiques de formulation pratiqués en France esirehrobés a chaud. Actuellement les
propriétés de compactibilité des enrobés sont uhiiées en laboratoire par des essais a la
Presse a Cisaillement Giratoire, outil indispersatalur la formulation des enrobés. Cet essai
est sensible au squelette granulaire et a la tesreliant mais non sensible aux abaissements
de températures et /ou nature du liant bitumindwax détermination de la maniabilité des

enrobés, utile notamment pour développer les pexéddes, en fonction de la température
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nécessite donc un autre outil ou une autre approche

D'un point de vue expérimental, le travail sur dé#® nécessite des moyens
importants, notamment en quantité de matériaux.afaurs il est démontré que les liants
bitumineux jouent un réle primordial dans le contporent de I'enrobé lors de sa mise en
ceuvre; une approche du comportement de celui-ci aux températugdalarication et mise en
ceuvre peut donc sembler intéressante, en s'étudiaiftérentes échelles, a savoir le liant
bitumineux, le mastic (mélange de fines et de JiabtI'enrobé (mélange de gravillons, de
sable, de fines et de liant). Enfin, la thermo-spsbilité des liants bitumineux, ainsi que la
nécessité de les manipuler a des températureseslenandent leur utilisation en laboratoire
compliquée (régulation maitrisée de la températureidence du vieillissement di a des
réchauffages répétés, etc...). C'est pourquoi ungoapp avec des matériaux modeles
remplacant le liant bitumineux, tels que des hudessilicone manipulables a température
ambiante avec des viscosités comparables a celiesitdme a des hautes températures
ciblées, a été utilisée pour multiplier les essaisliant, mastic et enrobé, tout en retirant la

contrainte température.

Le chapitre | du manuscrit est destiné a définicdere général de notre travail. Il
consiste en une étude bibliographique sur les @ésrdditumineux, leur formulation et leur
mise en ceuvre, sur les enrobés bitumineux tiedeses propriétés rhéologiques des liants et
des mastics bitumineux, ainsi que sur les méthatescaractérisation des enrobés aux
températures de mise en ceuvre. Cette étude biltibgiue nous permettra en fin de chapitre

de définir et présenter la démarche expérimentaleate de la thése.

Le chapitre Il sera consacré a la définition ddfdints matériaux de base choisis
dans ce travail (bitumineux, granulaires, modéles)leurs identifications faites, aux
formulations retenues pour les mastics et les @madinsi qu’aux procedeés de fabrication en

laboratoires.

Ensuite, le chapitre Il décrira les études rhéimjogs menés sur les liants et les
mastics, «réels et modeles », depuis la mise aceplles protocoles de mesures jusqu’a

'analyse des comportements.

Pour finir, le chapitre 1V se propose d’analyserspect maniabilité en commencant
par une étude de I'outil retenu (le maniabilimégegn continuant par I'analyse de I'influence

de différents parametres sur cette maniabilitéededr corrélation avec la rhéologie.
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Chapitre | : Etude bibliographique

1. Introduction

Ce premier chapitre a pour objectif de faire un é&al’art sur la problématique de ce
travail de thése, dans le but de poser les basgsramtaires, techniques et scientifiques de
notre sujet de recherche, permettant de proposedémarche expérimentale cohérente et la

plus compléte possible.

Dans un premier temps, nous nous intéresseronsagdriau enrobé, en rappelant des
généralités sur ses constituants, sa méthode ohiliation francaise, ainsi que le principe de
mise en ceuvre sur chantier. Dans cette premietie paous présenterons également I'enrobé

tiede, son développement, ainsi que les avantddiesites que cette nouvelle technique.

Dans un second temps, nous étudierons les prapii@fgortantes a maitriser lorsque

I'on traite de la mise en ceuvre des matériaux biteox, a savoir :

» Les propriétés rhéologiques des liants et des ozagtiélange du liant et des
fines) bitumineux, aux températures de mise en esuvr

* Les propriétés de maniabilité a I'échelle de I'drrditumineux.

Pour cela, la deuxieme partie présentera un étéardeles recherches publiées dans la
littérature sur les propriétés rhéologiques destdiat mastics bitumineux, ainsi que sur la

mesure de leur viscosité.

Puis dans une troisieme partie, nous synthétisdemgssais utilisés classiqguement

pour caractériser I'enrobé aux températures de emseuvre.

2. Généralités sur les matériaux bitumineux

2.1. Les enrobés bitumineux

Les matériaux bitumineux sont des matériaux vissiglues thermo-susceptibles
ayant des propriétés adhésives et cohésives, palronent utilisés dans la construction et
l'entretien des chaussées. Ces matériaux sont c@ap@rincipalement dun liant

hydrocarboné issu du raffinage du pétrole (générate un bitume pur ou modifié) et de
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fractions minérales de différentes tailles (fillegble, gravillons). Les caractéristiques et les
propriétés mécaniques des mélanges varient selmmaosition volumétrique du mélange et
dépendent de la taille du grain maximal, de la deren liant et de la teneur en vide du
mélange. Pour les matériaux de chaussées fabrapexs un liant bitumineux, le bitume
représente en moyenne 5% de sa composition magsigienviron 13% volumique), alors
gue le squelette granulaire représente environ @%b volumique). Grace a ses propriétés
viscoélastiques, de cohésion et d’adhésion, lertatpermet de lier durablement les granulats
entre eux et de donner ainsi a la chaussée unditéiget une portance suffisante pour
supporter les charges générées par le trafic raeities contraintes climatiques (températures,

rayons UV, pluie, ...).

2.1.1. Les composants minéraux

Le squelette granulaire de l'enrobé est constites d¢omposants minéraux. lIs
représentent environ 95% en poids de I'enrobé &®87% en volume. Leur choix, tant en
nature qu’en proportion, est important et affedtealement les caractéristiques mécaniques
et autres performances visées du mélange bitumineoxfonction du type d’enrobé
(propriétés acoustiques, d’adhérence, de tenueaa,lfatigue, module ...). Ces composants
minéraux peuvent étre classés selon leur provenpéttegraphique en trois familles qui

conviennent en général pour les usages routierd_E)2003] :

* Les roches éruptives qui proviennent de la sotidifon de la matiere en fusion
(granite, basalte, ..;)

* Les roches sédimentaires qui sont issues de la $apterposition des dépots et dont la
qualité est variable, parmi lesquelles les rociiegases (sables, gres, ;..)

* Les roches métamorphiques qui résultent du changede la nature des roches

sédimentaires sous I'effet de la pression et dertgérature.
Les méthodes d’obtention des composants minérauvepé varier :

» Extraction a partir d’'une roche mere compacte enéra. Il s'agit alors de matériaux
concasses.
» Creusage d'un gisement de type graviere, alluviovidle ou lacustre. On parle dans

ce cas de matériaux roulés ou semi-concassés.

Une fois extraits, les matériaux pierreux sont essés et criblés afin de les fractionner en
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coupures granulométriques. Ils sont ensuite lavés dans le but de les rendre propres et de

maitriser la teneur en ¢léments fins (filler).

Les granulats sont classifiés en différentes classes granulaires selon la taille des
¢léments. Une classe granulaire (d/D) est répertori€e par la taille en millimetre du plus petit
grain d et du plus gros grain D qui la composent. On peut distinguer les classes granulaires

suivantes, exprimées en mm :

e Filler < 0,063
e Sables 0/2 ou 0/4
e Gravillons 2/4, 2/6, 4/6, 6/10, 10/14, 10/20, 14/20

Le filler est constitué des éléments trés fins, de diamétre inférieur a 63 microns. Il
provient du dépoussiérage de granulats ou de production industrielle par mouture de roche. Le
filler a une surface spécifique tres élevée et il absorbe une part importante du liant. Le
mélange du filler avec le liant constitue le mastic qui confére sa stabilit¢ a I’enrobé.
L’¢épaisseur du film de mastic est caractérisée par le module de richesse. La propreté du filler,
en particulier sa faible teneur en argile, est primordiale afin de garantir un bon comportement

mécanique [Di Benedetto et Corté, 2005a].

L’arrangement des différentes classes granulaires forme la courbe granulométrique
d’un mélange bitumineux. La Figure 1 donne a titre d’exemple les fuseaux granulométriques
maxi et mini de béton bitumineux semi-grenu (BBSG) 0/14 et 0/10, le BBSG 0/10 étant la

formule de référence d’enrobé qui sera utilisée dans ce travail de thése (cf Chapitre II).

Passant tamis en Valeurs habituelles Valeurs habituelles
mm D=14 mm D=10 mm
Mini Visée Maxi Mini Visée Maxi
10 78 97
6.3 47 52 58 45 57 68
4 47 52
2 25 31 35 27 34 39
0,063 6,3 6,8 7,2 6,3 6,7 72

Figure 1 : Courbes granulométriques de BBSG 0/14 et 0/10 [Delorme et al., 2007]
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Différentes caractéristiques et performances desujats peuvent étre évaluées selon les

exigences :

» Caractéristiques intrinseques (liées a la natusemkériaux) :
0 Résistance a la fragmentation
0 Reésistance a l'usure
0 Résistance au polissage
0 Résistance a I'altération
o Caractéristiques de  fabrication (liees aux outilsur s le site
d’extraction/transformation) :
o Granularité
o Angularité
o Forme des granulats
0

Propreté

Les granulats (sable et gravillons) doivent présenies caractéristiques et performances

spécifiques selon leur emploi.

2.1.2. Le liant hydrocarboné

Le bitume est un mélange d’hydrocarbures natunelsyoogénés, liquide, semi-solide
ou solide, plus ou moins thixotrope, et complétenmesoluble dans I'eau. Ces hydrocarbures
peuvent provenir d’asphaltes naturels, mais ilsviprment principalement du raffinage du
pétrole brut. Les asphaltes naturels sont des mesade bitume et de matiéres minérales en
guantités plus ou moins importantes. lls ne soilisés qu’en faible quantité dans la
construction routiere. On privilégie plutét lesumites issus des résidus de la distillation du
pétrole brut [Shell, 1991].

Le bitume est un matériau thermoplastique et thesuszeptible (Figure 2), c’est-a-
dire qu’il conserve ses propriétés réversiblessaphauffage, malgré un certain vieillissement
(rigidification du bitume) et que sa consistanceesavec la température (il se ramollit s’il est
chauffé au-dessus d’une certaine températuregevient dur au-dessous). Cette modification
de la consistance sur une large gamme de tempesagat particulierement exploitée dans la
construction routiére. Liquides viscoélastiquegmpérature ambiante, les liants bitumineux
doivent étre chauffés pour étre fluidifiés pourmettre un enrobage des granulats lors de la

fabrication et une bonne maniabilité du mélange t& la mise en ceuvre de I'enrobé (Figure
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Figure 2 : Classes de comportement des liants bitumineux [Di Benedetto et Corté,

2005a]

Une autre propriété fondamentale d’un liant bitumineux est son pouvoir adhésif en présence

d’un granulat minéral, obtenue apres chauffage et séchage du granulat.

Les principaux constituants du bitume sont le carbone (80 a 88%) et ’hydrogene (8 a
12%). On note également la présence de faibles quantités de soufre (0 & 9%), d’oxygene (0 a
2%) et d’azote (0 a 2%), ainsi que des traces de nombreux métaux (fer, vanadium, nickel, ...)
[Lesueur, 2009]. Un bitume est un matériau complexe ayant une structure colloidale et est
compos¢ de deux fractions définies selon leur solubilit¢ dans un hydrocarbure léger

(classiquement heptane ou hexane) en grand exces :

* Les asphalténes : Fraction précipitée par le solvant. La teneur en asphalténe varie entre
5 et 25% du bitume total.

e Les malténes : Fraction soluble.

La chromatographie sur gel de silice ou d’alumine permet de séparer les malténes en trois
sous-familles en fonction de leur polarité : résines (propriétés adhésives trés fortes), huiles
saturées, huiles aromatiques. Ils se comportent comme un fluide parfaitement visqueux (fluide

newtonien). La présence des asphalténes confére au bitume des propriétés caractéristiques de
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I'état colloidal. Les asphalténes ont tendancesarber la fraction aromatique la plus lourde
de maltenes (les résines) et forment ainsi deusorpes complexes (les micelles) qui sont en
suspension dans une phase continue formée pardisnes de bas poids moléculaire (les
huiles) Si les malténes contiennent suffisamment d’araqnas, alors les forces d’adsorption
des asphaltenes sont saturées et les micelles@mpiétement mobiles au milieu de la phase
dispersante (elles sont peptisées). La solutioraless a I'état de « sol ». S’il n"a pas
suffisamment d’aromatiques dans les maltenes, #grsnicelles s’attirent mutuellement et
deviennent moins mobile&lles forment un réseau au milieu de la phasermtellaire. La
solution est alors a I'état de « gel », la struetoonfere au bitume des propriétés élastiques.
L'équilibre entre les états de « sol » ou « gelépahd en particulier de la proportion en
asphaltenes et de I'aromaticité des maltenes (l@a&t la masse molaire) qui détermine le

pouvoir de solvant des phases huileuses.

Il est important de rappeler les caractéristiquesldmentales d’'un liant bitumineux
qui permettront la mise en ceuvre du matériau eplepriétés d’'usage associées [USIRF,
2003] :

» La viscoélasticité : Il possede des propriétés mi@cas de rigidité, et en méme temps
de souplesse aux températures de service, et @aseepux sollicitations dépend de la
température et du temps de chargement. Aux tempésatl’enrobage des enrobés a
chaud, il se comporte pratiguement comme un ligo&letonien, garantissant ainsi un
bon enrobage des granulats. Avec I'abaissementeiepératures de fabrication se
pose la question du mouillage du bitume sur lesdeds et de la qualité d’enrobage.

» Ladhésivité : L'adhésivité mécanique est la fopae unité de surface nécessaire pour
rompre I'assemblage liant-granulat. Une bonne aditésst capitale car elle permet
d’enrober les granulats et de les lier. Ce phénengsh relatif a la notion de tension
superficielle. Si 'adhésivité n’est pas suffisantie peut étre améliorée notamment
par l'utilisation d’'un adjuvant appelé « dope >ndi@-actif ayant une partie hydrophile
et une partie hydrophobe. Elle dépend du couplet/jeanulat mais aussi de la
température [Somé, 2012]. L'adhésivité liant/gratwdst effective a deux niveaux :
'adhésivité active, lors de I'enrobage (granutatsitume), et I'adhésivité passive, en
présence d’eau, pour résister au désenrobage.

» La cohésivité : La cohésivité est une qualité ingoate qui empéche le bitume de se
désunir trop facilement sous l'effet des sollicdas subies. C’est une caractéristique

du liant indépendante du granulat et qui dépeni dempérature. On peut la mesurer
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a I’aide de I’essai au mouton pendule (Figure 3) pour des températures comprises entre
10 et 50°C. Lappareil est constitu¢ d’un balancier pesant qui vient heurter
I’assemblage d’un cube métallique strié¢ et collé sur un support rigide par un film de
bitume de 1mm d’épaisseur : ce dispositif simule le granulat collé a la chaussée. A
partir de la hauteur de chute et de la masse du balancier, on déduit I’énergie dissipée
par la rupture, qui divisée par la surface de 1’échantillon donne la cohésivité (Figure
4). Cet essai est principalement utilisé¢ pour la qualification des liants bitumineux pour
les techniques d’enduits superficiels d’usure (technique d’entretien de surface par

répandage du liant suivi de gravillonnage).

Position de départ 5.
1\

Liane =" ---

Point de chioc -+~

Figure 3 : Dispositif de I’essai au mouton pendule [Di Benedetto et Corté, 2005a]
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Figure 4 : Courbe de cohésivité [Di Benedetto et Corté, 2005a]
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Le grade du bitume est défini en France, et enfeupar les essais de caractérisation

conventionnels suivants :

» Pénétrabilité a 25 °C : Elle caractérise la coasist du liant & température ambiante
par la mesure de I'enfoncement d’une aiguille pehda temps défini, en 1/10 mm
(NF EN 1426).

* Point de ramollissement Bille et Anneau : Lessainpet d’évaluer la température a
laquelle le liant se ramollit pour une montée angérature définie et sous la charge
d’une bille donnée (NF EN 1427).

Les bitumes sont classifiés par grade dont I'exgioes est donnée par un intervalle de
pénétrabilité (un bitume de grade 35/50 aura umétpgbilité a 25°C comprise entre 35 et 50
1/10 mm, qui correspond a I'épaisseur d’enfoncerderitaiguille de pénétrabilité). A chaque

intervalle de pénétrabilité correspond un inteevale température de ramollissement bille et

anneau (TBA).

Malgré une teneur en bitume d’environ 5% en masass tlenrobé (13% en volume),
les caractéristiques du liant influencent largemientomportement thermomécanique du

meélange constitué de granulats et de liant [Di Bette et Corté, 2005a].

2.1.3. Formulation et propriétés mécaniques

La formulation des enrobés bitumineux consiste mm@mjustement de la composition,
ajustements qualitatifs et quantitatifs des grasué du liant, qui permet d’optimiser les
performances par rapport a un référentiel donnér pme famille d’enrobé donné.
L'ajustement de la composition de I'enrobé pourdéfinir une formule est résumée dans le

langage courant par le terme de formulation d’eé@rdgitumineux.

2.1.3.1.  Teneur en liant optimale

L'un des objectifs de I'épreuve de formulation et définir une teneur en liant
optimale afin d’assurer la cohésion du mélangeeebhdn enrobage de tous les grains du
mélange par un film mince de bitume, et ce, toutrémimisant des problemes de fluage et
d’orniérage trop prononcés aux températures éle(@8¥< environ). Pour déterminer cette
teneur en liant optimale, on introduit la notionsileface spécifique des granulats, ngtéet

exprimée en kg, c’est-a-dire la surface développée qu’aurdesigranulats assimilés a des
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sphéres. Pour un mélange granulométrique donni@riaule suivante permet d’avoir une

approximation de la surface spécifigue
100X = 0,25G + 2,35 + 12s + 150f
avec : G : pourcentage de gravillogs>(6,3 mm)
S : pourcentage de gros sable (0,250 mpn<6,3 mm)
S : pourcentage de sable fin (0,063 mg < 0,250 mm)
f : pourcentage de fille< 0,063 mm)

On peut remarquer que le pourcentage de filler gaids important dans le calcul de la
surface spécifique, et donc de la teneur en liptitnale, par rapport aux autres granulats. La
teneur en liant optimale, fonction de la surfacécdmue des granulats, est donnée par la

formule empirique suivante :

p= aks\/f
avec : p:teneur en liant (%)
a : facteur dépendant du type de granulats (2,65&nassmique des granulats)
2 : surface spécifique des granulats/km)

k : module de richesse (k variant de 2,75 pourele®bés donnant le maximude
résistance a la déformation, a 3,5 pour les enrd®plus souples). Le module de
richesse est défini comme une grandeur proportinad’épaisseur conventionnelle

du film de liant enrobant le granulat [Delorme ket 2007].

2.1.3.2.  Mise au point du mélange « prototype » et épreuve de formulation

Une fois les constituants de I'enrobé choisis (reaties granulats et des fines, type de
liant, présence d’additifs, de dopes), il est ngaes de concevoir le mélange hydrocarboné,
en déterminant la dimension maximale du mélangewugae, la combinaison de ses
différentes fractions (et donc sa courbe granulamét), ainsi que la teneur en liant a partir
d’'un module de richesse minimal souvent imposél@daype d’enrobé voulu. Ensuite, ce
meélange « prototype » subit ce que I'on appellprééve de formulation. Cette épreuve
correspond a la réalisation d’'une série d’essasn bgfinis, dans un ordre bien défini, pour

établir les caractéristiques du mélange hydroca¥bemnvérifier si celles-ci répondent aux

26



prescriptions des normes, en fonction de la futtitesation sur chantier du mélange (couche

de roulement ou de base, ...).

Il est possible de distinguer 4 niveaux d’essairp@preuve de formulation [USIRF,
2003]. Le niveau 1 comprend I'étude du pourcentdgevides a la Presse a Cisaillement
Giratoire (PCG) (NF EN 12697-31) et de la sengibif I'eau par I'essai Duriez (NF EN
12697-12) : l'essai a la PCG tient compte de laimgaket de I'angularité des granulats et
permet de valider la composition granulométriquentitlange vis-a-vis de la compactibilité
(c’est-a-dire vérifier que sur le chantier il spssible d’obtenir la compacité souhaitée avec
la formulation retenue), tandis que I'essai Dupermet d’évaluer la résistance du mélange a
I'action de I'eau et peut indiquer une limite badseteneur en liant. Dans certains cas (trafics
faibles ou moyens), le niveau 1 suffit & validerrnélange. Le niveau 2 correspond a l'essai
d’orniérage realisé classiquement a 60°C (NF ENOIZ&2+A1). Celui-ci permet de valider
la nature du liant choisi et de donner une limitp&ieure a sa teneur, et de vérifier I'effet des
additifs vis-a-vis des déformations permanentesnttériau. Le niveau 3 introduit la
détermination du module complexe (NF EN 12697-28hsddes conditions fixées, et le
niveau 4 ajoute la prise en compte de la résistanadissuration par fatigue (NF EN 12697-

24). Ces deux derniers essais sont indispensatiedgdimensionnement des chausseées.

Cette épreuve de formulation, qui est la méthodfeulation développée et utilisée
en France, permet de valider un mélange hydrocarbartermes de compactibilité, de tenue
a l'eau, de tenue a l'orniérage, de module de it@gidt de résistance a la fatigue. Mais il
apparait que la notion de maniabilité du mélangs lde la mise en ceuvre n’est pas
mentionnée, a savoir son aptitude a étre mis areptaécaniguement ou manuellement, sans
hétérogénéité. Si les problématiques de manial@kistaient peu dans le cas des enrobés
bitumineux fabriqués et mis en place a chaud, sallsont apparues sur les chantiers avec le
développement de procédés économes en énergigueles enrobés tiedes. Ces propriétés
de maniabilité nécessitent donc une méthode d’'étialu et de caractérisation qui pourrait
étre a intégrer dans la méthode de formulationetesbés bitumineux tiedes, comme cela a

éte fait pour les matériaux a I'émulsion.

2.1.4. Mise en ceuvre

Apres la fabrication des enrobés en centrale dlge, ceux-ci sont transportés sur le

chantier par camion, baché ou pas, puis mis eneauvtrois étapes : I'application, la finition
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et le compactage. L'étape d’application, ou répgeddes enrobés, peut se faire de deux
maniéres différentes selon les configurations dantibr : on parle de mise en ceuvre
mécanisée, le plus souvent a I'aide d’un finisg&és rarement avec une niveleuse), ou bien

de mise en ceuvre manuelle (déversement a la beatettalement manuel).

Lors de la mise en ceuvre mécanisée, qui n’est ldesgue si les chantiers sont
accessibles par 'ensemble finisseur/camion, cag dppareils avancent ensemble. Au fur et
a mesure de l'avancement, le camion vide sa beans th trémie du finisseur qui étale
'enrobé a l'aide d’'une vis de répartition et le2qmompacte a l'aide d’'une table flottante

ajustée a la largeur de la voie.

Figure 5 : Mise en ceuvre mécanisée a l'aide d'misgeur (Chantier Colas)

Dans certains cas de figures, la mise en ceuvremséean’est pas possible, comme
par exemple pour le répandage d’enrobés sur disitsode faible largeur ou pour le travail
autour des ouvrages singuliers que I'on trouve @mezurbaine (tampons, bouches a clés,
caniveau, ...). Dans ces cas-la, la mise en ceuvifaitsenanuellement : les compagnons
transportent I'enrobé a la brouette et le répandetd pelle et a la raclette. En général,
'enrobé déversé de la brouette et qui va étre puddi manuellement a une compacité
foisonnée qui avoisine les 60% (ce qui signifievetlume 40% de vide, 52% de matériaux

granulaires et 8% de liant).
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Figure 6 : Mise en ceuvre manuelle autour d’un kk¢@hantier Eurovia)

Figure 7 : Mise en ceuvre manuelle aprés déverseiraritrouette (Chantier Colas)

En ce qui concerne I'étape de finition, celle-d &aijours manuelle. Elle intervient
par exemple au niveau d’un raccordement entre deies apres le passage du finisseur, pour
éviter des bourrelets visibles, ou bien au nivealadimite entre la voie qui vient d’étre mise
en ceuvre et le trottoir, pour rendre celle-ci lasphette possible. Lors des finitions qui
interviennent aprés le passage du finisseur, I@mmanipulé manuellement a une compacité
qui avoisine les 80% en raison du pré-compactada thble du finisseur (ce qui signifie en

volume 20% de vide, 70% de matériaux granulaird9%i de liant).
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Figure 8 : Finitions manuelles aprés le passagdiseur (Chantier Eurovia)

La derniére étape de mise en ceuvre est celle dpamiaye elle intervient peu aprés
le répandage et les finitions, pour compacter lache d’enrobé mise en place a la compacité
définie au préalable et en assurer une bonne épaisSette étape est primordiale pour
garantir en partie les performances de I'enrob& tatemps.

Figure 9 : Compactage (Chantier Eurovia)
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C’est au niveau des deux premiéres étapes dersisteen ceuvre qu’interviennent les
propriétés de maniabilité des enrobés bitumineuss Enrobés bitumineux a chaud ont
toujours été fabriqués a des températures suffisarhdlevées, permettant de garantir une
maniabilité satisfaisante pour étre mis en ceuvreectement, sans trop de difficulté pour les
compagnons, et donc ils ne nécessitaient pas detéasation de cette maniabilité. Les
abaissements de température liés au développenesnertobés tiedes ont naturellement
incité les chercheurs et les industriels a s'yragéer, surtout si I'on veut conserver les mémes
meéthodes d’application et limiter d’éventuels défade mise en ceuvre et d’éventuelles

pathologies pour les ouvriers.

2.2. Les enrobés tiedes

Les enrobés tiedes ont connu un essor importaRtance, et en Europe, au cours des
années 2000, I'objectif principal étant de réporamug exigences de développement durable
croissantes, par la réduction des émissions deageffet de serre et de la consommation
énergétique. Dans ce processus, la signature docpie de Kyoto en 1997 a sans aucun
doute joué un réle majeur pour de nombreux paysp&@ns. Un autre facteur ayant favorisé
I'émergence de ces procédés en Europe est le qmissant de I'énergie, et en particulier du

pétrole, ainsi que les exigences environnementetsnales trés strictes.

2.2.1. Définition

On peut définir de maniére générale les enrobésildles impacts comme des
mélanges bitumineux dont la température de faloicagst inférieure a celle des enrobés a
chaud traditionnels. Les enrobés a chaud ont umpéemture de production qui se situe
généralement entre 140 et 180 °C selon le gradstdione utilisé. La dénomination d'enrobés
a faibles impacts comprend : les enrobés tiedesi-ts&des, ainsi que les enrobés a froid que
nous n'aborderons pas dans cette these. lls sasséd en fonction des températures

d’enrobage de la maniére suivante :

 Enrobés a chaud : 140 a 180 °C
« Enrobés tiedes : 100 a 140 °C
 Enrobés semi-tiedes : 85 a 100 °C

« Enrobés a froid : 20 a 60 °C
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Ces différents enrobés ont pour objectif d’abaidssrtempératures de fabrication, tout en
conservant une maniabilité suffisante pour la nmese ceuvre et le compactage, et en
garantissant les mémes performances mécaniquetesjuarobés a chaud. Dans le guide
Abaissement de température des meélanges bitumtheBNET [GNET 2015], il est spécifié

gue les performances exigées pour les enrobéssti@gdgroupant enrobés tiedes et semi-
tiedes) sont les mémes que pour les enrobés a chmsd que les essais normalisés réalisés

en laboratoire. De plus, I'exécution des travauit éive menée de maniére analogue.

2.2.2. Les procédés développés

Dans le processus d’élaboration d’'un enrobé tiddsemble alors indispensable de
garantir un bon mouillage du liant sur le granides de la fabrication pour obtenir une bonne
gualité d’enrobage, et ainsi garantir une bonneésidin liant/granulat et une mise en ceuvre
correcte pour avoir les propriétés d’'usage finalmshaitées apres refroidissement. Différents
procédés tiedes ont alors été mis au point avec gljactif de permettre un bon enrobage et
une bonne compactibilité. Ces procédés peuventktseés de la maniere suivante :

* Procédés recourant a une modification de la séguelenrobage ou enrobage
séquentiel ; sans modification des éléments du mélange ;

* Procédés basés sur l'introduction d'eau ou la iseitie la teneur en eau afin d'obtenir
un moussage in-situ du bitume (appelé moussahilité)

» Procédés basés sur la modification du liant oadersion superficielle entre liant et

granulat, par I'ajout d’additifs.

De nombreux additifs (réducteurs de viscosité msiteactifs) se sont développés et ont fait
'objet de nombreuses études mettant en avant oulear capacité a garantir un bon
enrobage, une bonne maniabilité et une bonne cdibpiae : le Sasobit [Banerjee et Prozzi,
2012] [Hurley et Prowell, 2005a] [Silva et al., 2)0I'Evotherm [Banerjee et Prozzi, 2012]
[Hurley et Prowell, 2006] [Mazé et al., 2009], lediset [Banerjee et Prozzi, 2012], I'Aspha-
Min [Hurley et Prowell, 2005b], le Cecabase [Baeergt Prozzi, 2012], [Grampe et al., 2008]
[Gonzalez Leon et al., 2009], I'Oléoflux [Durand ak, 2010] [Beduneau et al., 2009]
[Romier et al., 2006] [Olard et Gaudefroy, 2011¢s@tudes ou travaux de recherche relatifs a
des procédeés tiedes sont axés soit sur les ligntsibeux seuls, soit sur les enrobés seuls,
soit sur les deux, en utilisant des outils de ¢éreation en laboratoire et/ou des échantillons

de chantier. En général, les recherches menéesentilogiquement les mémes référentiels et
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les mémes méthodes que pour les enrobés a chaud.

2.2.3. « Potentiels avantages » des enrobés tiedes

Le développement des enrobés tiedes s’est accompd@ivantages potentiels

largement décrits dans divers travaux [Bueche, P[BLieche et Dumont, 2009] :

Diminution de la consommation d’énergie (et desteatnergétiques) a la centrale
d’enrobage de I'ordre de 10% a 30%, parfois 50%.

Diminution des émissions a la centrale d’enrobagecades impacts positifs sur
'environnement et la santé des travailleurs. Lmidution des émissions (nocives et
non nocives) est de I'ordre de 30 a 40% pour le &3, 50% pour les COV, 10 a

30% pour le CO.

Réduction de la viscosité du mélange, amélioramaaiabilité et compactibilite.

De plus, Bueche fait part d’autres avantages pietsntparfois mentionnés, pouvant étre

discutables et pour la plupart non généralisallssyoir :

Temps de stockage plus important, distance depoanplus élevée tout en conservant
une bonne maniabilité.

Pose a des températures de lair plus basses que ges enrobés a chaud

traditionnels.

Diminution de la géne pour les ouvriers et desuesq(risque de brdlure, sensation de
chaleur, diminution/disparition des fumées, dimimntdisparition des odeurs).

Energie de compactage plus faible que pour lesedexca chaud.

Possibilité d'insérer un taux plus important d’agité d’enrobés que pour des enrobés

a chaud.

Possibilité de remise sous circulation plus rapide.

Préservation des qualités mécaniques.

Meilleur potentiel de recyclabilité qu'un enrobélaud.

Diminution de la teneur en liant (effet de I'adfiét substitution d’'une partie du liant).

Réduction des salissures sur le matériel.

Bon nombre des avantages cités précédemment vob¢néontre des retours

d’'informations chantiers sur l'utilisation des ebés tiedes, confirmées par les réticences des

ouvriers a manipuler ces enrobés tiedes.
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2.2.4. Limites et mise en garde vis-a-vis des enrobés tiedes

L'abaissement des températures de fabrication éfwobé bitumineux ne peut se faire
sans précaution, et il est important de rappelaoyes regles appliguées communément.
Lors de la fabrication d’'un enrobé bitumineux auwthalassique, la nature du liant bitumineux
(classe de dureté, bitume pur ou modifié, etc...)asepla température a laquelle il doit étre
chauffé, pour avoir une viscosité suffisamment l&ipour garantir le bon enrobage des
granulats. Ainsi sont préconisées des températuseelles d’enrobage (fabrication de
'enrobé) et des températures minimales de répan(tage en ceuvre de I'enrobé) (NF P98-
150-1). Plus un bitume est dur, plus la tempéraderehauffe garantissant une viscosité faible
sera élevée. Il est a noter gqu’'une viscosité iatég ou égale a 0,2 Pa.s est requise pour
assurer un bon enrobage du squelette granulaiteufvdonnée par la représentation de

Heukelom, ne tenant compte que du liant, et noredeobé) [Di Benedetto et Corté, 2005a].

La maitrise de la viscosité du liant lors de lariizdtion d’'un enrobé est primordiale
pour assurer le bon enrobage des granulats, pssdi la mise en ceuvre pour assurer les
performances visées (adhérence, pourcentage deg videet la réegularité de I'épaisseur et de
la qualité de la couche, ce qui implique une bomamiabilité de I'enrobé. Pour les enrobés
bitumineux tiédes, la température de chauffe dasudats et du filler est abaissée par rapport
a la technique a chaud, et celle du liant bitumineaste la méme que pour les enrobés a
chaud (déterminée en fonction de sa nature et degsade). Or le liant ne représente
gu’environ 5% massique de l'enrobé, et donc le legige granulaire en représente 95%
massique. Le phénomeéne décrit par Massé [Mass@] 20(Bomé [Somé, 2012] s’explique
alors aisément, a savoir un équilibre thermiquesgaant un refroidissement de la surface
du liant chaud mis au contact des granulats tiédimsc une augmentation de sa viscosité) et

un emprisonnement de bulles d’air dans les rugodiéé granulats (Figure 10).
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Bitume

Lame d'air Granulat

Figure 10 : Schéma emprisonnement bulles d’air lors de I’enrobage [Somé¢, 2012]

De plus, si I’on reprend un des avantages potentiels cités dans le 2.2.3, a savoir
I’amélioration de la maniabilité, engendrée par la réduction de la viscosité du liant bitumineux
du mélange, cette réduction de viscosité n’est garantiec que dans le cas ou le procédé tiede
utilisé est un additif chimique agissant sur le liant (un réducteur de viscosité). Pour les autres
procédés tiedes, I’amélioration de la maniabilité n’est pas une évidence et nécessite d’étre

¢valuée par une méthode de caractérisation de cette maniabilité.

3. Comportement rhéologique des matériaux bitumineux

3.1. Propriétés rhéologiques des bitumes

En France, et de manicre générale en Europe, les bitumes ont toujours été caractérisés
et classifiés a D’aide d’essais de consistance (pénétrabilit¢é a 25°C, température de
ramollissement bille-anneau), technologiques et conventionnels qui présentent 1’avantage
d’étre simples, mais 1’inconvénient d’étre restrictifs. En effet, ils ne traduisent le
comportement du liant bitumineux qu’a deux températures dans des conditions spécifiques de
chargement et non son comportement intrinseque li¢ a son caractere viscoélastique. L’étude
des propriétés rhéologiques des bitumes permet d’évaluer en partie la durabilité des

chaussées, mais également leur facilit¢ de mise en ceuvre [Lesueur, 2002].
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3.1.1. Généralites

Le bitume routier idéal doit répondre a des exigsrie mise en ceuvre et de durabilité
aux températures de service : il doit ainsi étrmypable et maniable a température élevée
(supérieure a 150°C), donc suffisamment fluide,rgmermettre la fabrication et la mise en
ceuvre de I'enrobé. Il doit étre suffisamment rigaaex températures élevées de service (de 40
a 60°C) pour maintenir le squelette granulaireiritér le phénoméne d’orniérage, mais
suffisamment mou aux basses températures de sédace0 a 25-30°C) pour résister a la
fissuration par fatigue ou de retrait thermiqueglieur, 2002]. Toutes ces propriétés sont
difficilement conciliables en un seul bitume’est pourquoi il existe plusieurs grades de
bitumes, utilisables dans des conditions de tegtfide climat différentes, et que des polyméres

peuvent étre utilisés et ajoutés au bitume powsrobtes propriétés.

Les propriétés rhéologiques des bitumes sont détées par la mesure de grandeurs
physiques comme le module, la complaisance, laosigea partir d’essais rhéologiques plus
ou moins simples (essais de fluage, essais deat@laxessais a sollicitations périodiques, ...)
[USIRF, 2003]. En général, les bitumes ne sontesi sblides élastiques idéaux répondant a la
loi de Hooke, ni des liquides visqueux idéaux newgns, mais combinent les deux propriétés

en fonction du temps de chargement et de la terypéremposeée par I'essai :

* Pour une charge appliquée rapidement et a basggtatare, il se comporte
comme un solide élastique : la déformation est grtognnelle a la charge
appliguée et le retour a I'état initial est total

* Pour une contrainte appliquée lentement et a lauatpérature, il se comporte
comme un liquide visqueux: la déformation est twd, le taux de
déformation est proportionnel a la charge appliqeéeune déformation
rémanente subsiste.

e Pour un temps de charge et une température inta@ir&dil a un
comportement viscoélastique, généralement caraétggar un module de
rigidité complexe et un angle de phase qui tralduretard de la déformation

sur la contrainte lorsque I'effort appliqué est momstant.

Ce travail de thése est axé sur la maniabilitéedegbés bitumineux lors de la mise en
ceuvre, c’est-a-dire pour des températures €levéesom de service nous ne nous
intéresserons donc pas au comportement puremestigék, ni viscoélastiqgue du bitume. La
grandeur rhéologique que nous avons retenue estcasité.
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3.1.2. Viscosité des liants bitumineux

L'apparition des mélanges bitumineux tiedes posejuastion du maintien d’'une
viscosité suffisamment faible pour les étapes apé&aiure réduite de fabrication,
d’application et de compactage. De plus, le maindie cette viscosité suffisamment basse ne
doit pas aux températures de service empécher rintga des bonnes performances de
I'enrobé, notamment pour la tenue a I'orniéragemniaitrise de la viscosité du liant, et comme
nous le verrons plus tard du mastic (mélange de &ade fines) est donc un parameétre clef

dans la formulation des enrobés tiedes.

La viscosité d'un matériau exprime la dépendanteexa vitesse de déformation et la
contrainte a laquelle il est soumis [Oswald, 20@HE caractérise la résistance de ce matériau
a I'écoulement. Lorsqu’il est soumis a une contgiril peut présenter deux types de
comportements idéaux : un comportement élastiguenaomportement visqueux. Ce dernier
est celui du bitume a haute température et dong qal va nous intéresser. Dans le cas de ce
comportement visqueux, le matériau (ou fluide) sguen une contrainte va se déformer
continuellement dans le temps. La réponse seraenmsible et dépendra du temps
d’application de la contrainte. La loi de Newtorfini¢ la résistance a I'écoulement d’un

fluide visqueux par :
T=MXYy
avec :
T = la contrainte appliquée [Pa]
n = la viscosité dynamique [Pa.s]
y = le taux de cisaillement %

Un comportement newtonien correspond a un fluidet ¢k viscosité dynamique est
constante (indépendante du niveau de contrainte da vitesse de déformation). Ceci est
pratiguement le cas des bitumes routiers a haotpéeture (150-160°C). A des températures
plus basses, ils restent newtoniens a des tauisaidleament plus ou moins grands : la largeur

du domaine sur lequel le bitume est newtonien aunggr&vec la température (Figure 11).
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Figure 11 : Evolution de la viscosité du bitume selon la température [Di Benedetto et

Corté, 2005a]

On peut relier la viscosité du bitume a sa composition colloidale. Ainsi Storm et al
[Storm et al., 1991] ont montré que la viscosité newtonienne d’un bitume no est reliée a celle
des malténes no,m et & la proportion volumique effective desr de fraction solide (asphalténes

peptisés) :

berr. _
No = No,m X (1—_8 )25
bm

ou ¢m est la fraction d’empilement maximum des asphalténes. Cette relation permet de

quantifier I’effet viscosifiant des asphalténes.

La viscosité dynamique peut se mesurer a 1’aide de différents viscosimetres qui
imposent une contrainte de cisaillement et mesurent un taux de cisaillement, ou inversement,
pour différentes géométries comme par exemple les cylindres coaxiaux, le cone-plan ou les
plans paralleles. Deux normes d’essai définissent le protocole de mesure de la viscosité
dynamique sur bitumes modifiés a I’aide de la géométrie cone-plan (NF EN 13702) et sur
liants bitumineux (modifiés ou non) a I’aide d’un viscosimetre tournant (NF EN 13302). 11 est
a noter que malgré 1’intérét de cette grandeur pour la mise en ceuvre des produits bitumineux,

aucune spécification reliée a la viscosité des liants bitumineux n’existe actuellement en
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France et en Europe.

En matiére de recherche, peu de travaux sur lesbésrtiedes sont axés sur des
mesures de viscosité effectuées sur liants bituminet a fortiori sur mastic bitumineux. A
titre d’'exemple, on peut citer I'étude de BenndBennert et al., 2010] dans laquelle des
mesures de viscosité réalisées a I'aide d’'un visgatse rotationnel sur des liants de référence
et des liants additivées avec différents addititsdéis sont utilisées pour déterminer les
températures de malaxage et compactage des entigloies fabriqués avec ces liants

additivés.

3.2. Propriétés rhéologiques des mastics

3.2.1. Définition d’'un mastic bitumineux

Le mastic bitumineux est constitué du mélange dut Ibitumineux et du filler (ou «

fines »), c’'est-a-dire les particules passantes3aur. Ainsi, le mastic, composé par la

suspension des fines dans le bitume, devient lgabér liant au sein d’'un squelette
granulaire : les granulats d’'un enrobé ne sonepasbés par le liant seul mais par le mélange
liant-filler. Le mastic bitumineux peut étre corgid comme une suspension qui est régie par
des lois connues sur les suspensions, sous réagaeves particules minérales n’entrent pas en
contact. Ceci impose que la fraction volumique dlerf reste inférieure a la fraction
d’empilement maximum. Dans le cas contraire, lesppétés rhéologiques du mastic
s’apparentent a celles des enrobés bitumineux, meenment un module limite élastique a
haute température plutét qu'un écoulement Newtoffkeamond et al., 1999]. Le fait que le
mastic bitumineux soit considéré comme une susperaors que le bitume est lui-méme une

suspension colloidale est di a la difféerence die tantre les asphaltenes (quelques nm) et les

fines minérales (quelquesn) ; cela conduit a faire I’hypothése que le bitume est un milieu
homogene vis-a-vis du filler [Lesueur, 2002].

Le comportement de la phase mastic d’'un enrobé Isgjmier un réle trés important
dans le comportement de celui-ci [Anderson etl&92] [Shenoy et al., 2003] [Chen et al.,
2008]. Des études américaines ont montré que laosit® du mastic avait un effet
prédominant sur les propriétés de maniabilité desb® [Gudimettla et al., 2004] et que

prendre uniquement en compte la viscosité du panir définir les températures d’enrobage
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et de compactage d’'un enrobé pouvait donner de amatgsultats [Bennert et al., 2010].

Pour étudier les propriétés de maniabilité et dd¥mment des enrobés bitumineux, il
semble alors trés important d’avoir une connaissaas précise des propriétés rhéologiques
des mastics, sans se limiter au liant uniquemeotr Rela, il est nécessaire d’adapter le
matériel permettant la caractérisation des liantslie des mastics. Dans ce travail de thése,

nous nous intéresserons a la mesure des propiligtéscosité des mastics bitumineux.

3.2.2. Viscosité des mastics bitumineux

S'’il existe deux normes d’essai pour les mesuresgisi®sité sur liant bitumineux, il
n'en existe aucune pour la mesure de cette vigcasit mastic bitumineux. De plus, plus
encore que pour les liants bitumineux, peu d’astéomt état de cette mesure de viscosité sur
mastic. On peut citer le travail de these N. Bugéhmche, 2011] dans lequel il effectue des
mesures rhéologiques (module complexe, angle dsephéscosité) sur mastic a l'aide d’'un
rhéometre a plans paralléles. Pour se faire, lisatie méme protocole d’essai que sur les
liants bitumineux. S’il semble intéressant d’adapie matériel existant pour les liants
bitumineux aux mastics, il apparait que mesureviszosité des mastics bitumineux est
beaucoup plus délicat que de mesurer celle dessliin effet, beaucoup de parametres
supplémentaires sont a prendre en compte commeepample les phénomenes de
sédimentation ou bien de migration des particulegpgquvent jouer sur les mesures réalisées,

et donc sur la répétabilité des essais.

D’une maniere générale [Guazzelli et Morris, 20X, nombreuses caractéristiques
des particules en suspension peuvent influer sucdeportement rhéologique de la
suspension il est possible de citer la nature des fines, leur forme, leur dispersion de taille,
ainsi que leur fraction volumique. Prenons I'exeengké la différence de taille des particules :
celle-ci va induire des mouvements différents an de la suspension. En effet, des particules
de « grosse taille » vont avoir tendance a sédienetaindis que celles de « petite taille » étre
sujettes a des phénoménes de migration. La grampersion de taille des particules
contenues dans les mastics bitumineux rend défiCivaluation de ces phénomenes de
sédimentation et migration, et donc rend diffici'e modélisation de leur comportement
rhéologique, en se basant sur des suspensions e@sodehtenant des sphéres de tailles
identiques.

Plusieurs études s'intéressent a l'influence dedture du filler sur les propriétés
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rhéologiques des mastics [Durand et al., 1997] §Eldagano et al., 1997] [Silva et al., 2002]
[Wortelboer et al., 1996], mais se concentrent uament sur les températures de service de

la chaussée et non sur le comportement aux terpésale mises en ceuvre.

Dans son travail de these [Hesami, 2014], Hesannli€tla caractérisation et la
modélisation du comportement des mastics bitumiredwde leur impact sur la maniabilité de
I'enrobé. Pour cela, il met au point un protocoéendesure expérimentale de la viscosité des
mastics, en adaptant le protocole de mesure qtilisai pour les liants bitumineux (en
géomeétrie cylindres coaxiaux et cylindre/ailettdsutefois, il ne balaye pas le comportement
de ses mastics en température, puisqu’il se plawguement a 100°C, pour limiter les
phénomeénes de sédimentation qu'’il pourrait y aglairs un liant trop fluide. Dans la suite de
cette thése nous reviendrons sur les travaux dearflesn comparaison de nos résultats

expérimentaux.

4. Evaluation des enrobés aux températures de mise esuvre

Le développement des enrobés tiedes, et donc $sdmment de leurs températures de
fabrication et de mise en ceuvre ont poussé leserelobs vers la caractérisation de la
maniabilité de ces enrobés, soit en utilisant datriels existant déja dans les laboratoires,
soit en développant de nouveaux outils. Il estr@ggant de noter un travail publié en 2011
par le NCHRP (National Cooperative Highway ResedPcbgram) avec entre autres une
synthese des différentes évaluations de la maité@biés enrobés tiedes [Bonaquist, 2011].
Un certain nombre de ces évaluations sont détsilliéms cette partie. Par ailleurs, certaines
entreprises routieres francaises développent lpwpres outils de caractérisation de la

maniabilité des enrobés. La liste des essais pesar n'est pas exhaustive.

Il est possible de distinguer différents types sk@s des essais pratiqués sur I'enrobé
bitumineux et des essais pratiqués sur le lianinfiteux. Parmi les essais pratiqués sur
enrobés pour évaluer la maniabilité, certains samtfait des mesures de compactibilité,
d’autres font appel a des mesures de couples,stapudi d’autres effectuent des mesures de

forces de cisaillement.
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4.1. Mesures de compacité sur enrobé

Il est important de noter qu’il faut faire la différence entre les propriétés de maniabilité
et les propriétés de compactibilit¢ des enrobés bitumineux. Ces deux propriétés peuvent
souvent étre confondues, mais si elles sont liées, elles n’en restent pas moins en tres
différentes. Au démarrage des enrobés tiedes, les deux propriétés étaient trés souvent
assimilées, sachant que la compactibilité sur enrobé est une caractéristique bien mesurée et
fait partie de leur formulation alors que la maniabilité n’est a ce jour pas encore inclue dans la

formulation des enrobés.

La presse a Cisaillement Giratoire (PCG) (Figure 12) est aujourd’hui [’outil
indispensable pour la formulation des enrobés a chaud et pour la détermination de leur
compactibilité, parce qu’il est sensible au squelette granulaire et a la teneur en liant [Delorme
et al., 2007]. Le principe de cet essai est le suivant : une masse d’enrob¢ a chaud est introduite
dans un moule qui est lui-méme placé dans la presse. Une force est appliquée sur I’échantillon
d’enrobé qui subit une rotation autour d’un axe incliné d’un certain angle. Au fur et a mesure
de I’essai, la hauteur de 1’échantillon d’enrobé diminue et sa compacité augmente. L’évolution
de cette compacité en fonction du nombre de girations permet d’évaluer la compactibilité que

I’enrobé aura sur chantier.

Schéma de principe

Point fixe

Nmin : hauteur minimale pour 0% de vide
h : hauteur apparente pour N girations

F : force axiale

Fc : force de cisaillement

o : angle d'inclinaison

Figure 12 : Presse a cisaillement giratoire et schéma de principe

Des ¢études ont décrit que ces essais de PCG sont insensibles aux abaissements de

température. Ainsi Dony [Dony et al., 2010] montre sur des enrobés a chaud BBSG 0/10
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(fabriqués a 165°C) et des enrobés tiedes BBSG&/&0 et sans additif (fabriqués a 110°C)
gue les compacités évaluées a l'aide d’'essais RDGidentiques ou quasiment identiques
pour les trois fabrications. Sans remettre en chimérét de la PCG dans la formulation des
enrobés, cette étude démontre que la PCG validguelette granulaire et la teneur en liant

dans I'enrobé, mais pas la température du matériau.

Une deuxiéme étude, américaine cette fois-ci, mgra@eBennert [Bennert et al.,
2010], comparant différentes formulations d’enrgbéschaud et tiédes, avec différents
additifs, a I'aide d’essais PCG, donne des conahsscomparables : la presse a cisaillement

giratoire est insensible aux changements de teryvérde fabrication et de compactage.

En France, I'approche classique des essais de R@Giste en I'exploitation du
pourcentage de vide en fonction du nombre de gmatet donc de I'évolution de la
compacité, parametre permettant d’évaluer la cotiiplité. Dans une étude publiée en 2007
[Kanitpong et al., 2007], Kanitpong fait état d’'uaetre approche, initi€e par Bahia [Bahia et
al., 1998], qui introduit la notion d’énergie reg@ipour compacter I'échantillon d’enrobé
bitumineux a travers deux paramétres : le Compadipergy Index (CEI) qui représente
l'aire sous la courbe de la compacité en fonctianndmbre de giration, comprise entre la
premiere giration et la giration correspondant & wompacité de 92%, et le Traffic
Densification Index (TDI) qui représente I'aire qomnse entre 92% et 98% de compacité,
considérant la méme courbe. Un troisieme paranagipelé Construction Force Index (CFI)
[Hanz et al., 2011] requiert I'exploitation, et a@oma mesure préalable, de la force de
cisaillement exercée par la presse sur I'échantida fonction du nombre de giration, et
représente l'aire sous cette courbe comprise &nfyeemiere giration et celle correspondant a
une compacité de 92%.

Une deuxieme méthode de compactage, peu utiliségate mais trés développée
hors de France, est le compactage Marshall quiagepfr impact, contrairement au
compactage par PCG. Cette méthode Marshall indwétermination d’'une teneur en bitume
optimum a l'aide de deux caractéristiques prin@palun critére volumétrique et un essai de

stabilité.

L'étude mentionnée précédemment et menée par Cdogyf et al., 2010] a été faite
en partenariat avec I'Université de Sdo Paulo aiésiBrou le compactage Marshall est trés

utilisé pour la formulation des enrobés. Les essamisés au Brésil, a l'aide de ce
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compactage, sur une formulation classique d’eneobkaud et sur une formulation d’enrobé

tiede avec additif montrent des différences coméeke significatives entre le chaud et le tiede.

Au contraire, I'étude menée par Bennert [Benneralet2010] montre des résultats
différents pour les essais de compactage Marshalbrf été réalisés. Plusieurs formulations
d’enrobés tiedes (différents additifs avec diffésemosages) ont été comparées a une
formulation a chaud (méme assortiment granulairen@me liant bitumineux), pour trois
températures de compactage (149°C, 124°C et 102°T)9 et 124°C, certaines formulations
tiedes montrent des propriétés de compactage mreifleque celles de I'enrobé a chaud et a
102°C toutes les formulations tiedes présentemheifieur compactage que I'enrobé a chaud,
illustrant ainsi selon l'auteur une meilleure comtzlité des enrobés tiedes pour des
températures inférieures a celles de fabricatioteatise en ceuvre classiques des enrobés a

chaud.

4.2. Mesures de couple sur enrobé
Ces différents essais se réalisent sur des enfoisésnés apres la fabrication.

L'Asphalt Workability Device (AWD) (Figure 13) estn essai développé par
'Université du Massachusetts (Dartmouth), basélasumesure du couple exercé dans un
échantillon d’enrobé par une certaine géométrie d¢ourne a vitesse constante.
Simultanément, la température de surface, ainsilguempérature interne de I'échantillon

sont mesurées.
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Figure 13 : Asphalt Workability Device développé pdniversité du Massachusetts
(Dartmouth) [Bennert et al., 2010]

Dans I'étude de Bennert [Bennert et al., 2010]elesais AWD ont été réalisés sur une
formulation d’enrobé a chaud et sur plusieurs fdatons d’enrobés tiedes (différents
additifs et différents dosages en additif). Deuxxje’essais ont été faits. Pour le premier, les
différents enrobés ont été fabriqués a 160°C editionnés deux heures a 149°C, puis I'essai
AWD a été lanceé. Pour le second, la fabricatiostSfaite a 132°C et le conditionnement de
deux heures a 127°C, puis I'essai AWD a été ladee.fur et a mesure de l'essai, la
température des échantillons d’enrobés diminue ebliple exercé augmente. Pour le premier
jeu d’essai, a partir de 115°C, le couple augmphis vite dans I'enrobé a chaud que dans les
différents enrobés tiédes. Pour le second jeu alessest a partir de 110°C que cette

augmentation plus rapide est observée pour I'enaoti@aud.

Ces résultats semblent montrer que les procéddsstigstés permettent aux enrobés
de garder une meilleure maniabilité que les enrabéshaud, au fur et a mesure de

'abaissement des températures.

Un essai relativement similaire a été développé lantreprise francaise Malet
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[Béghin et Peyronnet, 2014]. Le principe est le suivant : I’enrobé est fabriqué a chaud, mis en
place dans la cuve du maniabilimétre, puis on le laisse refroidir a 1’air libre tout en mesurant
le couple exercé par la géométrie pour tourner dans cet enrobé. La encore, on montre une
augmentation logique du couple lors de la descente de température. Différentes natures de
granulats sont testées avec une formulation d’enrobé a chaud et une formulation d’enrobé
tiede, semblant montrer que le procédé tiede utilis¢ améliore la maniabilité par rapport a

I’enrobé a chaud.

4.3. Mesure de force de cisaillement sur enrobé

Ces derniers types d’essais font appel a un matériel spécifique et a une préparation du

matériau apres fabrication.

A Torigine développé pour les enrobés froids a I1’émulsion de bitume, le
maniabilimétre (anciennement Nynas) (Figure 14) est un appareil qui permet de caractériser la
maniabilité ou encore I’aptitude au répandage de I’enrobé en simulant 1’action d’une poutre de
finisseur ou d’une lame de niveleuse sur chantier [Brion et al., 1999]. Le principe de I’essai
est le suivant : une certaine masse d’enrobé est placée dans un moule et est étalée a 1’aide
d’un vérin et d’une lame de poussée. Un capteur de force mesure la force exercée par le vérin
pour étaler 1’échantillon tout au long de I’essai, et donc la force nécessaire a la décohésion de
I’enrobé. Cette force appliquée par le vérin de poussée est utilisée comme parameétre de

maniabilité de celui-ci.

lame de poussée D
capteur de force f ~— Ccontencur

verin de poussee

\

g 5"%’ 00N
support 02 o @D 815),3:{;
0 Qt o olY0d=

Figure 14 : Schéma du maniabilimétre Nynas [Brion et al., 1999]

Le CEREMA (Centre d’études et d’expertise sur les risques, 1’environnement, la
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mobilité et 'aménagement) a mis au point une nethdessai [Odie et al., 2011] pour
l'utilisation du maniabilimétre Nynas comme outé chesure de la montée en cohésion d’'un
enrobé a I'’émulsion de bitume. Cette méthode digesavoit I'utilisation d’'un moule d’un
volume utile de 6600 chdans lequel une masse d’enrobé a froid d’envifd kst déversée

a l'aide d’'une goulotte de remplissage et d’'un demie L'échantillon est ensuite arasé pour
obtenir le volume utile (6600 cn L'essai est alors réalisé a I'aide du vérin etlalame de

poussée a une vitesse de 1 cm/s.

Eckmann et al avait décrit une méthode d’'essailairmi utilisée dans le projet
européen OPTEL sur les émulsions cationiques lgrdas la construction et la maintenance
des chaussées et plus particulierement pour latéaisation de la maniabilité et montée en

cohésion des enrobés a froid [Eckmann et al., 2002]

Une norme francaise NF EN 98-258-1, élaborée depeis vise a déterminer la
montée en cohésion d’'un mélange bitumineux, mass am domaine d’application plus large
gue les simples enrobés a froid. Il s'applique guaves émulsions, bétons bitumineux a froid,
enrobés tiedes et semi-tiedes, et enrobés a chantdlal maniabilité varie en fonction du

temps.

Si ce maniabilimetre est maintenant normalisé, @mstate jusqu’a présent tres peu
d’articles faisant état d’essais sur enrobés ticdaspeut citer a titre d’exemple I'étude menée
par Olard [Olard et Gaudefroy, 2011] dans laqueks essais au maniabilimétre ont été
réalisés en parallele d’essais PCG sur des forrontat’enrobés a chaud et semi tiedes. Les
enrobés semi-tiedes semblent avoir une manialift&fieure a celle des enrobés a chaud,

illustrée par une force de poussée nécessairdéctihésion de I'échantillon supérieure.

Le travail de thése présenté ici sera réalisé andgr partie avec cet outil, avec une
procédure d'essai plus complete que celle normeletela variation de bon nombre de

parametres (cf Chapitre V).

Le groupe Colas a, quant a lui, congu son propparagi de mesure de la maniabilité
d'un enrobé, le tribologue [Pellevoisin et al., @DIFigure 15), pour évaluer les efforts
développés par les compagnons pour niveler debésrd une température donnée, a l'aide

de raclettes et de rateaux.
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F(piston supérieur)

Surface cisaillée

F'(piston inférieur)

Figure 15 : Schéma du tribologue du Laboratoire Principal de Montlhéry, Colas Ile de

France-Normandie [Pellevoisin et al., 2010]

Le principe n’est pas tellement différent de celui du maniabilimétre : on mesure la
force nécessaire pour cisailler un échantillon d’enrobé. Pourtant, il y a tout de méme quelques
différences. En effet, ’échantillon qui est testé au tribologue est confiné et compacté a 80%,
contrairement a celui testé au maniabilimétre qui est libre de se déverser et qui est foisonné.
Dans leur article [Pellevoisin et al., 2010], Pellevoisin et al expliquent le principe de leur outil
de maniabilité et testent différentes formulations d’enrobé, avec des granulats différents, a des
températures différentes. Ils considérent que les résultats qu’ils obtiennent en laboratoire

reflétent correctement ce qui est ressenti sur le chantier par les compagnons.

4.4. Essais réalisés sur le liant

Les liants bitumineux sont des matériaux thermo-susceptibles dont la viscosité est
faible a température élevée et augmente avec I’abaissement de la température. La maniabilité
des enrobés est en grande partie dirigée par le comportement du liant, notamment sa viscosité
et son pouvoir lubrifiant. C’est pourquoi certains auteurs ont développé des essais sur le liant
uniquement pour caractériser la maniabilité des enrobés, comme par exemple le Lybricity Test

(Figure 16).

Certains procédés tiedes font appel a des additifs qui jouent sur la viscosité du liant
bitumineux pour permettre une bonne maniabilité malgré 1’abaissement des températures de
fabrication et de mise en ceuvre des enrobés. Pourtant, de nombreux procédés tiedes ne font

pas appel a des additifs agissant sur la viscosité du liant bitumineux et certaines études
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américaines, comme celles menées par Bennert [Bennert et al., 2010] et Hanz [Hanz et al.,
2010], mettent en évidence le fait que cette viscosité du liant est souvent insensible a la
présence des additifs des procédés tiedes, alors que sur le terrain une amélioration de la
maniabilité est observée pour ces procédés tiedes. L’amélioration de la maniabilité serait alors
expliquée par une réduction du coefficient de friction du liant, mesurée par 1’Asphalt
Lubricity Test développé a 1’Université du Wisconsin Madison [Hanz et al., 2010] [Hanz et
al., 2011].

Figure 16 : Asphalt Lubricity Test développé a I’Université du Wisconsin Madison
[Hanz et al., 2010]

Le dispositif du Lubricity Test est adaptable sur un DSR (Dynamic Shear Rheometer)
et est composé de trois billes fixées dans une coupelle, dans laquelle on met en place une
certaine quantité de liant bitumineux. Un mandrin sur lequel est fixée une quatrieme bille est
abaiss¢ de maniere a mettre la quatrieme bille en contact avec les trois autres recouvertes de
liant. Le mandrin tourne a une vitesse fixée, I’entrefer et la température sont contrdlés, et sont
mesurés le couple nécessaire a la rotation du mandrin ainsi que la force normale. Le
coefficient de friction est alors calculé en fonction du couple (T), de la force normale (P), du

diamétre des billes (D) et d’une constante liée a la géométrie des billes (C) :
CF = C*T/(P*D)

L’¢tude menée par Hanz [Hanz et al., 2011] sur des bitumes purs non additivés,
additivés avec des tensioactifs et additivés avec des réducteurs de viscosité conduit aux

conclusions suivantes : a des températures de compactage basses, le coefficient de friction
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joue un role important dans les propriétés de nmditea de I'enrobé, tandis qu'a des
températures plus élevées l'influence du coeffictenfriction diminue et celle de la viscosité

devient plus importante.

5. Conclusions

Au début de ce chapitre, nous avons positionnéensiijet de recherche dans le
contexte des enrobés bitumineux tiedes en liapp8ation des problématiques de maniabilité
des enrobés a I'abaissement de leurs températarbdcation et de mise en ceuvre. Le but
de ce travail de thése n’est pas d’évaluer le fnaedée des différents additifs présents sur le
marché ou les procédeés spécifiques mis en avaritlises par les entreprises routieres pour
fabriquer et développer leurs enrobés tiedes, miassifier un procédé tiede par rapport a un
autre. Pour notre démarche expérimentale, un péotéde sera utilisé dans ce travail. Pour
des raisons logistiques, nous ne travailleronsspades procédés a la mousse de bitume. Le
procédeé tiede sélectionné est I'ajout d’additifsieactif dans un bitume chaud avec un

squelette granulaire tiede. Le choix de ce procéda expliqué ultérieurement.

Cet état de I'art nous a permis de définir les badee notre travail de recherche en

mettant en relief plusieurs points résumés suaement ci-apres :

1. La mesure des propriétés de maniabilité d’un enlotognineux n’est pas une
mesure classique réalisée sur les enrobés a chactdellement tres peu
d’études sont publiées sur cette détermination, engum les enrobés tiedes

2. Le liant bitumineux contenu dans I'enrobé et segppétés (viscosité, pouvoir
lubrifiant) régissent en grande partie cette mdliiéh

3. Les procédés tiedes développés a ce jour n’ontopaspour objectif d’agir sur
les propriétés du liant (comme par exemple lesatedws de viscositeé), mais

peuvent jouer également sur le couple liant/granula

Compte tenu de ces différentes conclusions, noumsawdécidé de travailler a
différentes échelles de matériau (liant, mastierebbé) en étudiant les deux propriétés qui
nous semblent primordiales pour appréhender I'étulds enrobés bitumineux aux
températures de mise en ceuvre dans un contextaisBament des températures de
fabrication, & savoir :
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* Les propriétés de viscosité des liants et des osadiitumineux dans le
domaine des températures élevées, que nous avoiss alant de 80 a 160°C
(température de mise en ceuvre des enrobés a chdigdies),

» Les propriétés de maniabilité des enrobés bitunximex-mémes, a savoir leur
facilité a étre étalés et mis en place sur le ébaantant manuellement que
mécaniquement, en utilisant un essai depuis pemal®€ et en étudiant sa

pertinence.
La suite de ce manuscrit s’articulera autour dedees axes principaux.

Etant donnée la difficulté de travailler en laboms sur des matériaux bitumineux
(manipulation et essais a des températures élefa¥es thermo-susceptibilité, ...), ainsi que
leur complexité, notre étude expérimentale seraémean parallele sur deux types de
matériaux : des « matériaux réels » fabriqués descliants bitumineux mais aussi des
« matériaux modeles » fabriqués en remplacanaie par des huiles de silicone ayant a 25°C
des propriétés similaires (masse volumique, visépsension superficielles, ...) a celle des
liants bitumineux a des températures élevées dsenliréges (80 et 160°C, extrémités de la
plage de température définies pour I'étude). De,pn ce qui concerne les matériaux réels,
nous travaillerons partiellement avec le procéddetitensioactif choisi, et en grande partie
avec des bitumes purs mais de grades différents; @largir la gamme de viscosité et

comprendre les comportements.

Dans le chapitre Il, nous présenterons les diftSrematériaux de base choisis dans ce
travail (bitumineux, granulaires, modeles), leussactérisations, les formulations retenues

pour les mastics et les enrobés, ainsi que legdéscde fabrication en laboratoires.

Le chapitre Il décrira les études rhéologiques ésenur les liants et les mastics,
« réels et modeles », depuis la mise en place a#scples de mesures inexistants jusqu’a

'analyse des comportements.

Pour finir, le chapitre 1V se propose d’analyserspect maniabilité en commencant
par une étude de l'outil retenu (le maniabilimégegn continuant par I'analyse de I'influence

de différents parametres sur cette maniabilitéededr corrélation avec la rhéologie.
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Chapitre Il : Présentation des materiaux

et des formulations

1. Introduction

L'état de I'art réalisé dans le chapitre | nouseanpis de définir le contexte de notre
problématique de caractérisation des enrobés hirumiaux températures de mise en ceuvre
et d’élaborer notre démarche expérimentale, err@tant nos deux axes d’étude, ainsi que
les matériaux que nous utiliserons. Nous étudieesnparalléle les propriétés de viscosité a
I'échelle du liant et du mastic, ainsi que les piges de maniabilité a I'échelle de I'enrobé,
en réalisant nos essais d'une part sur des matérgels, fabriqués a l'aide de liants
bitumineux, et d’autre part sur des matériaux megletlans lesquels les liants bitumineux

seront remplaceés par des huiles de silicones.

Ce chapitre Il présente les difféerents matériaugisib pour I'étude expérimentale
menée dans cette thése, ainsi que leurs caratithisaa I'aide de méthodes classiques
(analyse granulométrique, pénétrabilité & 25°C peature de ramollissement Bille Anneau,

masse volumique) et de méthodes moins classiquesufes de tensiométrie).

Dans un premier temps seront décrits et caracseleseconstituants de base utilisés
pour fabriqguer nos matériaux réels et modelesyvaisées liants bitumineux, les matériaux

granulaires, I'additif tiede et les huiles de sihe.

Dans un deuxieme temps, les liants bitumineux ajosiles huiles de silicones seront
caractérisés par des mesures de tensiométrie pantneat’évaluer leurs propriétés de

mouillabilité et de valider le choix des constittsamodeles par rapport aux constituants réels.

Pour finir, seront présentées les différentes fdatimans des mastics et des enrobés

testés.
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2. Matériaux de base utilisés

2.1. Les liants bitumineux

Les liants bitumineux qui seront utilisés dans eceftude sont deux bitumes purs
Total : un bitume dur 35/50 et un bitume plus m60/220. Nous avons choisi deux bitumes
de grades différents et éloignés pour pouvoir ofegsates évolutions nettement différentes de
nos mateériaux reels (liants, mastics et enrobésyjlee nous ferons varier la température. De
plus, remplacer le bitume 35/50 par le bitume 1B0/2quivaut a réduire sa viscosité, et donc
a agir comme un procédé tiede de type « cire »éducteur de viscosité du bitume).

Ces bitumes sont conditionnés en bidons de 9-1fré&genant d’'un méme lot et qui
sont quartés au fur et a mesure des essais. Lesdames ont été caractérisés par des essais
de pénétrabilité a 25°C et des essais de tempérdéuramollissement Bille Anneau. De plus
leurs viscosités ont été mesurées a différentepémtures, selon la norme NF EN 13702, a
I'aide d’un rhéometre céne/plan (principe de la unegiétaillée au chapitre 1ll). Le Tableau 1
résume les résultats de ces essais de caractaisticonfirme que les deux bitumes de

I'étude sont conformes aux spécifications normabs@dNF EN 12591).

Tableau 1 : caractérisation des bitumes purs ésilis

35/50 pur 160/220 pur
Mesure 37 188
Pénétrabilitée a 25°C
[1/10mm] Spécifications (NF Comprise entre 35 et Comprise entre 160
EN 12591) 50 1/20mm et 220 1/10mm
Mesure 55,4 40,8
TBA[*C] Spécifications (NF Comprise entre 50 et Comprise entre 35 et
EN 12591) 58°C 43°C
Viscosité [Pa.s] 80°C 614 4.9
(rhéometre cone/plan 160°C 0.3 0.1

53



Les différents liants bitumineux seront testés mtosité a différentes températures

dans le chapitre Ill.

2.2. Les matériaux granulaires

Les matériaux granulaires principaux que noussetiins dans ce travail de these sont

des matériaux Noubleau (diorite), qui sont des rn@t® classiguement tres utilisés en

France. Ensuite nous ferons varier la nature miogigue des granulats en remplacant les

matériaux Noubleau par des matériaux Voutré, ce@néglcomme plus frottant. Pour finir,

nous utiliserons des sables roulés (silico calsapeur substituer la partie sable (inférieure a

2mm) des Noubleau et des Voutré.

Les différentes tailles de matériaux granulairédgsés sont :

Des matériaux Noubleau de taille 0/2, 2/6, et 6/10
Des matériaux Voutré de taille 0/2, 2/6 et 6/10
Des sables silico-calcaires (sables roulés) die @i ;

Des fines d’apport calcaires Piketty.

Des analyses granulométriques ont été effectuées qas différentes fractions granulaires,

ainsi que des mesures de masses volumiques. Ldgatesont donnés dans les Figures 17,
18 et 19, et dans le Tableau 2.
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Figure 17 : Courbes granulométriques des coupures Noubleau
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Figure 18 : Courbes granulométriques des coupures Voutré
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Figure 19 : Courbe granulométrique du sable roulé 0/4

Tableau 2 : Masses volumiques des matériaux granulaires

Sables
Filler
Noubleau Voutré silico-
d’apport
calcaires
0/2 2/6 6/10 0/2 2/6 6/10 0/4 <63um
Masses
volumiques
2,880 2,880 2,880 2,706 2,702 2,679 2,606 2,710
réelles
[g/cm?]

I1 est possible de noter que les matériaux Noubleau sont plus lourds que les matériaux

Voutré et les sables roulés.

2.3. Additif tiede

Pour rappel, les différents types de procédés tiedes qui ont été développés pour la
fabrication des enrobés bitumineux tiedes sont :
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* Procédés recourant a une modification de la séguelenrobage ou enrobage
séquentiel ; sans modification des ¢léments du mélange.

» Procédés basés sur l'introduction d'eau ou lais&ile la teneur en eau afin d'obtenir
un moussage in-situ du bitume (appelé moussabilité)

» Procédés basés sur la modification du liant oadersion superficielle entre liant et

granulat, par I'ajout d’additifs.

Rappelons que l'objectif de ce travail de thesetnfms de tester et de comparer entre
eux les différents procédés tiedes existant, maiscamprendre et d’évaluer l'effet des
abaissements de températures sur la maniabilitértte®és. Pourtant il nous a quand méme
semblé intéressant de tester un procédé tiede, qomrer ce travail de recherche dans le

contexte réel des enrobés tiedes.

Lorsque nous avons choisi le procédé tiede que mdlims utiliser, nous avons
eliminé les procédés a la mousse de bitume pare@gont des procédés difficiles a évaluer
en laboratoire (durée de vie de la mousse éphémgpessentativité de la fabrication en
laboratoire par rapport a celle in situ), que noasdisposons pas de banc de mousse au
laboratoire ou ont été réalisés les essais et gumnactérisation en viscosité du liant sous
forme de mousse est impossible. Nous avons égatestiemé ['utilisation d’'un réducteur de
viscosité, puisque nous allons simuler cet effet’pélisation d’'un bitume dur et d’'un bitume

mou. C’est pour cela que nous nous sommes tougréd’utilisation d’'un additif tensio-actif.

Pour des facilités d’approvisionnement et de miseegivre, le procédé tiede que nous
avons sélectionné pour la these est I'ajout d’'utitddensio-actif Cecabase RT, c’est-a-dire
un additif qui agit a l'interface entre les matasagranulaires et le bitume. Cet additif a été
ajouté au bitume pur 35/50 en proportion 0,3% no@ssi{prescriptions du producteur) pour
fabriquer les liants additivés. Cette fabricatianlidnt additivé est faite par malaxage manuel

entre le bitume chauffé a 160°C et ladditif a témgiure ambiante, juste avant les

fabrications des mastics ou des enrobés de I'étude.

Aucune caractérisation n’'a été faite sur 'addigiul (sans intérét pour notre travail).
Par contre, les différents liants additivés setentés en viscosité a différentes températures

dans le chapitre Il
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2.4. Les huiles de silicone

Dans le cadre de la fabrication de nos matériautéhes, nous avons sélectionné deux
huiles de silicone. Ces deux huiles de siliconakségs ont été choisies pour avoir des
densités, des viscosités a 25°C et des tensiorsfmiglles proches de celles du bitume pur
35/50 a 160 et 80°C : la premiere dénommée v30@ seconde dénommée v60000. Les

données affichées par le fabricant Bluestar Siksosont resumés dans le Tableau 3.

Tableau 3 : Données fabricant des huiles de séictnl’étude

_ Viscosité 25°C - Tension superficielle
Huiles Densité 25°C
[mm?/s] 25°C [mN/m]
V300 300 0,970 21,1
V60000 60000 0,973 21,1

En ce qui concerne les tensions superficielles lidsmes, elles peuvent étre
approximées par I'équation de Saal suivante [DidBetto et Corté, 2005a], si 'on admet que

I'origine du bitume n’intervient pas :
o =50-0,056T
ou o est la tension superficielle en m3/m
T est la température du bitume en Kelvin

Cette équation donne une tension superficielleviten 33 mJ/m a 25°C et d’environ 26
mJ/nt & 160°C. On remarque alors que méme si les hdiéesilicone ont des tensions
superficielles du méme ordre de grandeur que lesneis, les différences ne sont pour autant

pas négligeables.

Des mesures de viscosité sont effectuées sur des kilicones dans le chapitre Il

3. Mesures de tensiométrie

Dans ce travail de these, nous n’étudierons pastdiment les interfaces liant/granulat
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et leurs propriétés. Par contre c’est une notion ajyparait régulierement au travers de

différents aspects de notre étude :

* Le procédé tiede choisi est fondé sur un additisieactif, donc qui agit a
I'interface entre le liant et le granutat

» L'étude sera menée en partie sur des suspensiditsedalans des liants, pour
des liants de différente nature

* La notion de mouillabilité suffisante d’'un liantrpapport a un substrat est une

notion qui rentre en compte dans le développemenpdocédés tiedes.

Des mesures de tensiométrie sur nos matériaux ffemhainsi de comparer nos mateériaux
entre eux et leurs interactions avec des substriasraux. Nous avons réalisé des mesures de
tensions superficielles et des mesures d'angle afgact sur des échantillons de roche

Noubleau.

3.1. Mesures des tensions superficielles : « goutte parde »

3.1.1. Mode opératoire

Toutes les tensions superficielles des fluides gmi&es dans ce rapport ont été
mesurées a l'aide d'un tensiométre a goutte de BSA 100 (Kriss GmbH) (Figure 20),
présent au laboratoire de 'lFSTTAR de Nantes. diffi@rents modes opératoires qui seront
explicités ici ont été mis au point au travers d&knts travaux de these [Ziyani et al.,
2016].

Cet appareil contient une caméra CCD, une sourderd&re halogene ainsi qu’un

prisme pour réfracter la lumiére, une cellule deade et une chambre en température.
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Figure 20 : Tensiométre a goutte

Pour travailler sur des fluides tels que 1’huile silicone, ou bien les liquides de référence
(eau, diilodométhane, éthylene glycol et glycérol), nous utilisons un dispositif simple composé
d’une seringue placée en-dessous de la cellule de dosage, dans laquelle est introduit
I’échantillon de liquide. Les gouttes sont créées en faisant couler le liquide de la seringue vers

une aiguille sertie sous la seringue.

Pour mesurer les tensions superficielles des bitumes, nous avons utilisé un dispositif adapté
(Figure 21), constitu¢ d’une cellule de dosage et d’une chambre qui permettent de travailler
jusqu’a des températures de 450°C, régulées par des bains. La création des gouttes est réalisée

a I’aide d’une aiguille en laiton, de diamétre interne 2,020 mm.

Figure 21 : Dispositif en laiton pour essais sur bitume a haute température
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Les tensions superficielles des huiles de silicone et des bitumes sont mesurées a I’aide
de I’essai de la « goutte pendante », qui consiste a créer une goutte au bout de 1’aiguille, sans
créer de bulles d’air (Figure 22). La caméra retransmet la forme de la goutte vers le logiciel
Drop Shape Analysis et le profil de goutte est extrait. Ce logiciel se base sur des équations
physiques (loi de Laplace) et les données physico-chimiques de la goutte (masse volumique,

constante de pesanteur) pour calculer la tension superficielle.

[

b " ]

Figure 22 : Goutte pendante de I’huile de silicone v300

3.1.2. Résultats des essais sur nos matériaux

Les mesures des tensions superficielles sur les huiles de silicone v300 et v60000 ont
été réalisées a 25°C en utilisant le dispositif simple. Une dizaine de mesures ont été effectuées

pour chacune des huiles, pour obtenir une moyenne représentative (Tableau 4).

Les mesures des tensions superficielles sur les liants bitumineux ont été réalisées a
I’aide du dispositif en laiton adapté pour les mesures a hautes températures, toujours avec la
méthode de la goutte pendante. Des mesures ont été effectuées a 90, 100, 120, 140 et 160°C.
Les valeurs moyennes qui sont présentées dans le Tableau 4 suivant ont été calculées a partir

d’une dizaine de mesures.
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Tableau 4 : Synthese des différentes tensions fitipkes mesurées

Tension superficielle [mMN/m]

Température Fluide étudié Moyenne| Ecart-type
25°C huile silicone v300 20,55 0,11
25°C huile silicone v60000 20,21 0,06
90°C bitume pur 35/50 29,71 0,55
100°C bitume pur 35/50 29,16 0,12
120°C bitume pur 35/50 27,81 0,13
140°C bitume pur 35/50 26,72 0,22
160°C bitume pur 35/50 26,00 0,10
90°C bitume pur 160/220 29,54 0,03
100°C bitume pur 160/220 28,75 0,11
120°C bitume pur 160/220 26,76 0,14
140°C bitume pur 160/220 25,74 0,90

Pour les différents produits étudiés (huile silieort bitume pur), les tensions
superficielles sont comprises entre 20 et 30 mNEmce qui concerne les huiles silicones, les
mesures de leur tension superficielle ont été eféas a 25°C uniquement puisque c’est la
température a laquelle nous les utiliserons pdonidaer et tester nos matériaux modeéles. Par
contre, la tension superficielle des deux bitumasevde maniére significative lorsque la
température varie, au vu des valeurs d’écart-typle diminue lorsque la température

augmente, de la méme maniere que leur viscosite.

On remarque également que la tension superfialeilbitume a 160°C (26,00 mN/m)
est supérieure a celle de I'huile de silicone v8@5°C (20,55 mN/m), sachant que I'huile de
silicone v300 a 25°C est le matériau modele chmasir représenter le bitume a 160°C. La

remarque est similaire en ce qui concerne la tarmiperficielle de I'huile de silicone v60000
a 25°C et celle du bitume 35/50 a 90°C.

Dans la Figure 23, sont résumeées les évolutionsethstons superficielles des bitumes
purs 35/50 et 160/220 en fonction de la température

62



30,00
=4—35/50 pur
29,50

=-160/220
pur

29,00

28,50

28,00

27,50

27,00

Tension superficielle [mN/m]

26,50

26,00
26,00

25,50 :
90 100 110 120 130 140 150 160

Température [°C]

Figure 23 : Comparaison des tensions superficielles mesurées pour les bitumes purs

35/50 et 160/220

Dans le Tableau 5 ci-dessous, sont résumés les pourcentages de diminution de la

tension superficielle des deux bitumes en fonction de la température :

Tableau 5 : Pourcentages de diminution des tensions superficielles des deux bitumes

Diminution de la tension superficielle [%]

Température | Bitume 35/50 | Bitume 160/220
de 90 2 100°C 1,88 2,68
de 100 a 120°C 4,60 6,91
de 120 a 140°C 3,94 3,83
de 140 a 160°C 2,67 -

La tension superficielle du bitume 160/220 diminue plus rapidement que celle du bitume
35/50 lorsque la température augmente : lors du passage de 90 a 160°C, la tension
superficielle du bitume 35/50 diminue de 12,5% et lors du passage de 90 a 140°C, celle du
bitume 160/220 diminue de 12,8%. En termes de tension superficielle, le 160/220 semble plus

susceptible aux variations de température que le 35/50.
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Nous n’avons pas effectué ses mesures de tensions superficielles sur le bitume 35/50
additivé a 0,3%. Par contre, dans son travail de thése [Somé, 2012], Somé a effectué¢ des
mesures de tensions superficielles sur un bitume pur 35/50, puis sur ce méme bitume additivé
a 0,5% a I’aide de trois additifs tensio-actifs. Les résultats sont donnés dans la Figure 24 ; ils
confirment tout d’abord nos résultats (diminution de la tension superficielle en fonction de la
température avec des valeurs du méme ordre de grandeur que les ndtres) et montrent une
légeére diminution de cette tension superficielle lorsque 1’on ajoute les additifs tensio-actifs,

mais cette diminution reste faible pour toutes les températures testées.
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Figure 24 : Résultats de mesures de tensions superficielles sur des bitumes pur et

additivés [Somé, 2012]

3.2. Mesures des angles de contact entre les différents matériaux et la

roche Noubleau

3.2.1. Mode opératoire

L’intérét de faire des dépdts de nos liants sur des échantillons de nos matériaux
granulaires et de mesurer les angles de contact est d’étudier a différentes températures leurs
propriétés de mouillabilité. Nous n’avons réalisé les dépots que sur des petits échantillons de

roche Noubleau, au préalable découpés dans un gros bloc a 1’aide d’une scie, de la méme
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nature et veine que les granulats utilisés pauita.s

Pour mesurer les angles de contact entre les fluldd’étude (huiles silicones et liants
bitumineux) et la roche Noubleau, on utilise lesiemétre a goutte pour déposer des gouttes

de fluides sur des morceaux sciés de roche Noulbhésaa la température voulue.

En ce qui concerne les huiles silicones, cellessat déposées a l'aide du dispositif
simple composé d’'une seringue placée sous la ealildosage. Les morceaux de roche sont
placés dans la chambre en température a 25°C.

Pour les liants bitumineux, c’est le dispositif aviéiguille en laiton adapté aux
températures élevées qui est utilisé permettamtagi@iller a hautes températures. Les essais
sur les liants ont été réalisés a différentes teatpees : 90, 110, 130 et 160°C pour le 35/50,
et 90, 110, 130 et 140°C pour le 160/220. Dans wha@s, un morceau de roche est placé

dans la chambre en température, a la températuiesdai.

Une fois la goutte déposée sur la roche Noubleacamera du tensiometre prend une
photo et le logiciel d’analyse extrait le profil tegoutte pour calculer les angles de contact a

gauche et a droite. C’est la moyenne des deuxsfj@xploitée.

3.2.2. Résultats des mesures effectuées

Les résultats de mesure d’'angle de contact pouhuéss de silicone et les liants
bitumineux déposés sur des morceaux de roche Namwldedifférentes températures sont
résumes dans le Tableau 6. Les moyennes présemiééte calculées a partir d’'une dizaine
de mesures pour chacun des matériaux, effectueegingtaine de minutes apres le dépot des
gouttes sur les échantillons de roche, a I'excapdi® la valeur donnée pour I'huile de silicone
v60000 qui ne représente qu’une seule mesure effect
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Tableau 6 : Synthese des différents angles de c@omisurés sur roche Noubleau

Goutte déposée sur la roche Noubleau
Angle de contact [°] mesuré aprés 20 min de
stabilisation
Température Fluide étudié Moyenne icyc;r:—
25°C huile silicone v300 2,9 0,25
25°C huile silicone v60000 27,1 -
90°C bitume pur 35/50 31,9 6,09
110°C bitume pur 35/50 20,3 2,45
130°C bitume pur 35/50 5,2 1,20
160°C bitume pur 35/50 3,0 0,41
90°C bitume pur 160/220 6,4 0,34
110°C bitume pur 160/220 5,3 0,42
130°C bitume pur 160/220 4,5 1,91
140°C bitume pur 160/220 3,9 1,63

Toutes les mesures d’angle de contact présentéssleldableau ®nt été réalisées
aprés un temps de stabilisation d’environ une wiingt de minutes, temps que nous avons
jugé suffisant pour atteindre I'équilibre des diffistes gouttes sur la roche Noubleau (plus
d’évolution de la mesure). Or pour I'huile de ke trés visqueuse, la v60000, ce temps de
stabilisation n’est pas suffisant puisque I'angke abntact lors du dép6t sur la Noubleau
continue d’évoluer pendant plusieurs heures, cohnenmeontre la Figure 25, pour finalement
atteindre un angle de contact proche de celuitdel€ de silicone trés peu visqueuse, I'huile
v300. Ce comportement ne se retrouve pas sur learaged’angles de contact effectuées sur
le bitume 35/50 a 90°C, malgré une viscosité singla celle de I'huile v60000en effet,
méme aprés un temps tres long, I'angle de contadbithme 35/50 & 90°C sur la roche
Noubleau n’atteindra pas une valeur similaire auicde ce méme bitume a 160°C. Ces
différences de comportement pourraient étre duks difference de composition entre les
huiles de silicone et les bitumes qui conduit &tatement différent au cours du temps sur la
roche.
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Figure 25 : Evolution de I’angle de contact d’une goutte d’huile de silicone v60000

déposée sur un échantillon de roche Noubleau

Pourtant, on peut remarquer que I’angle de contact de I’huile v300 a 25°C sur la roche
Noubleau est quasiment égal a celui du bitume pur 35/50 a 160°C. Les différences observées
entre 1’huile de silicone v60000 et le bitume 35/50 a 90°C n’existent peut-&tre plus entre
I’huile v300 et le bitume 35/50 a 160°C parce que les niveaux de viscosités sont beaucoup

plus faibles et donc I’huile v300 a un temps de stabilisation faible par rapport a la v60000.

De plus, pour les liants bitumineux, 1’angle de contact varie avec la température : en
effet, il diminue lorsque la température augmente, sachant que plus I’angle de contact est
faible et plus le matériau a une bonne mouillabilité par rapport au substrat. Dans la Figure 26,
sont résumées les évolutions des angles de contact des bitumes purs 35/50 et 160/220 sur la

roche Noubleau en fonction de la température.

II est possible de noter que I’angle de contact du bitume 160/220 a 90°C semble tres
faible par rapport a celui du bitume 35/50 a 110°C. On peut également remarquer que les
écart-types pour les mesures effectuées sur le bitume 160/220 a 130 et140°C sont tres €levés
par rapport a la valeur moyenne mesurée ; le bitume semble trop fluide a ces températures

pour que I’on puisse effectuer une mesure suffisamment répétable.
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Figure 26 : Evolution des angles de contact des liants bitumineux avec la température

Si I’on compare les résultats de la Figure 26, on peut remarquer que les évolutions des
angles de contact en fonction de la température sont treés différentes pour les deux bitumes. En
effet, on peut observer une augmentation trés importante de I’angle de contact qui traduit une
plus forte mouillabilité¢ pour le bitume 35/50 entre 110 et 130°C, ce que 1’on n’observe a

aucun moment pour le bitume 160/220.

4. Formulation et fabrication des mastics et enrobés de I’étude

La formulation d’enrobé de référence qui a été choisie pour ce travail de thése est une
formulation de BBSG 0/10, Béton Bitumineux Semi Grenu, enrobé bitumineux le plus
courant en France dans les structures de chaussée et utilisé en couche de surface (liaison et/ou
roulement) dans une épaisseur de 5 @ 9 cm avec une granulométrie continue. C’est un
matériau de référence classique dans de nombreuses études. Le module de richesse K a été
fixé a 3,5. La formule retenue avec les matériaux Noubleau a fait 1’objet d’autres travaux de
recherche et donc a été validée au niveau de sa formulation. Cette formulation d’enrobé de
référence sera par la suite fabriquée avec des matériaux granulaires de nature différente
(notamment en termes de masse volumique et surface spécifique), entrainant ainsi pour un

méme module de richesse K des teneurs en liant différentes. La Figure 27 est la courbe
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granulométrique de référence de notre formulation de BBSG 0/10. Tous nos enrobés seront
formulés de manicre a se rapprocher au maximum de cette courbe granulométrique et sont

explicité au 4.2.

100%
90% -
80%

70% -4-Courbe Référence
BBSG 0/10

60% -
50% -
40% -~
30% -
20% -
10% -

0% T T T 1
0,01 0,1 1 10 100
Tamis (mm)

%o passant

Figure 27 : Courbe granulométrique de référence pour le BBSG 0/10

Les mastics (mélange du liant bitumineux et des fines) que nous allons formuler dans
le 4.1, puis étudier au chapitre III ont été choisis d’une part pour représenter le mastic qui est
contenu dans I’enrobé et qui entoure les granulats, et d’autre part pour étudier 1’influence du

taux de fines qu’ils contiennent.

4.1. Formulation des mastics

4.1.1. Description

Deux types de mastics ont été fabriqués, puis étudiés: des mastics bitumineux
«réels » composés de fines et de liants bitumineux, ainsi que des mastics « modeles »
composés de fines et d’huiles de silicone. Les proportions de chacun des composants d’un
mastic ont été calculées a partir de la courbe granulométrique de 1’enrob¢ de référence et de sa
teneur en liant, uniquement pour les matériaux de la carriere Noubleau. Pour les mastics
modeles, la quantité¢ de liant bitumineux a été remplacée par la méme quantité d’huile de

silicone.
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Le module de richesse de 3,5 conduit pour le BBS®) Gavec des matériaux
granulaires Noubleau a une teneur en liant de ppt5 Le mastic est constitué des fines de
granularité < 63 um et du liant. Ces fines sonfiless apportées par le sable 0/2 Noubleau et
par le filler d’apport calcaire Piketty de la forkation. A partir de la courbe granulométrique
de cet enrobé et du pourcentage de passant a 63qus,avons déduit la formulation du
mastic donnée dans le Tableau 7, composé d’enddém massique de liant (65% volumique)
et 60% massique de fines Noubleau et calcaire diag§f5% volumique). Les pourcentages
massiques seront utilisés pour la fabrication drpEntale qui se fait par pesées. Les
pourcentages volumiques seront utilisés pour limealdes résultats des essais rhéologiques
(cf Chapitre Ill) parce que c’est ce qui est uéilen rhéologie des suspensions. Ce mastic sera
appelé Mswy dans la suite.

Tableau 7 : Formulation du masticévy

Liant Filler Noubleau Filler calcaire
% massique dans |e
_ 40,6 44,5 14,9
mastic
% volumique dans
] 65 35
le mastic

Il a été choisi de fabriquer un deuxieme mastiagjcanen fines, d’'une part pour
étudier I'influence du taux de fines et d’autretgaour étudier un potentiel effet de I'additif
tensio-actif choisi comme procédé tiede. La forrioka de ce deuxieme mastic, appelé

Maswy, €St donnée dans le Tableau 8.

Tableau 8 : Formulation du masticédy

Liant Filler Noubleau Filler calcaire
% massique dans |e
_ 30,0 59,0 11,0
mastic
% volumique dans
' 54 46
le mastic
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Une troisieme formulation de mastic a été fabrigei&étudiée, mais uniguement pour
une fabrication avec de I'huile de silicone : unstiacette fois-ci contenant moins de fines,
appelé Maywy. Sa formulation est donnée dans le Tableau 9.

Tableau 9 : Formulation du mastic iy

Liant Filler Noubleau Filler calcaire
% massique dans |e
_ 70,0 2,85 27,15
mastic
% volumique dans
_ 86 14
le mastic

Ces différentes formulations de mastics ont étédabes avec les liants de I'étude, a
savoir les bitumes purs 35/50 et 160/220, le bitaadtivé 35/50 + 0,3% d’additif, les huiles
de silicone v300 et v60000. Les fabrications saite$ en petites quantités, a I'aide d’un
malaxage manuel, sur plaque chauffante pour lesicraaux liants bitumineux dits mastics
réels (aux températures de préchauffage des bitutitiegs dans la fabrication des enrobés, a
savoir 160°C pour le 35/50 pur et additivé, 140%iple 160/220), a température ambiante
pour les mastics aux huiles de silicone dits mastiodéeles. Pour les mastics réels, les fines
sont séchées et chauffées toute la nuit a la texiyérde fabrication (variable selon les cas),
puis sorties de I'étuve au moment de la fabricatPour les mastics modéles, les fines sont

séchées a I'étuve, puis laissées refroidir pourfabgcation a température ambiante.

Les mastics réels sont fabriqués a l'avance, ciomitiés sous forme de pastilles
(Figure 28) pour la rhéologie (cf Chapitre Ill) puionservés au frais dans un réfrigérateur (5-
6°C). Ce sont des produits durcis a températureiaante pour lesquels nous ne supposons
aucune décantation aux températures de conservagsnmastics modéles ne pouvant étre
figés au frais et donc conservés (phénoméne dantidica), ils sont fabriqués juste avant les

essais.
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Figure 28 : Echantillons de mastics bitumineux deamesures de viscosité

4.1.2. Caractérisation

Les différents mastics réels ont été testés aweedsais classiques de caractérisation
des liants bitumineux, a savoir les essais de abikté a 25°C et de température de

ramollissement Bille et Anneau. Les résultats silmmnés dans les Tableaux 10 et 11

Tableau 10 : Mesures de pénétrabilité a 25°C suidats et les mastics bitumineux

de I'étude
Pénétrabilité a 25°C [1/10mm]
Liant Masoev
35/50 pur 37 21
35/50 + 0,3% A 36 20
160/220 pur 188 64

Nota : la répétabilité est de 2 1/10mm si la péidité est inférieure a 49 et de 4% si la
pénétrabilité est supérieure a 50 (NF EN 1426).

12



Tableau 11 : Mesures de TBA sur les liants et lastits bitumineux de I'étude

TBA[°C]
Liant M3so6v Masoey
35/50 pur 55,4 70,8 108,6
35/50 + 0,3% A 55,0 70,6 106,4
160/220 pur 40,8 55,2 84,0

Nota : la répétabilité est de 1°C si la TBA dareal est inférieure a 80°C et de 1,5°C si la
TBA dans le glycérol est supérieure a 80°C (NF BR7).

Des mesures de pénétrabilité a 25°C sur les maddtiesy sont impossibles compte
tenu de la teneur en fines. On peut noter quedésuxs de pénétrabilité a 25°C diminuent et
gue les valeurs de TBA augmentent lorsque le tanfires ajoutées au liant bitumineux
augmente. Ceci atteste du pouvoir rigidifiant deed dans les liants. Il est également
important de noter que I'ajout d’additif en propont de 0,3% massique (prescription du
producteur) ne modifie pas, a la précision desiggsas, les caractéristiques des matériaux,
gue ce soit dans le cas du liant ou bien dans dedes masticsseul le Maewy VOIt Sa
température de ramollissement Bille Anneau dimintes [égerement avec 'ajout de I'additif
au 35/50.

4.2. Formulation des enrobés

A partir de la formulation d’enrobé BBSG 0/10 déérénce décrite précédemment,
nous avons fabriqué différents enrobés a l'aidediiéérents liants et matériaux granulaires
de I'étude. Pour chaque enrobé, nous avons essayaldr la courbe granulométrique au
maximum de la courbe granulométrique de référehicpie 27).

En conservant constant le module de richesse K¥®®s avons obtenu les enrobés

dont les formules sont données dans les trois aakl&2, 13 et 14.
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Tableau 12 : Formule BBSG 0/10 Noubleau (N) avéé ppc de liant

6/10 2/6 0/2 Filler Liant
1lan
NOUBLEAU | NOUBLEAU | NOUBLEAU | Calcaire
50,0% 16,0% 32,0% 2,0% 5,45 ppc

Tableau 13 : Formule BBSG 0/10 Voutré (V) avec Jpd de liant

6/10 2/6 0/2 Filler Liant
1lan
VOUTRE VOUTRE VOUTRE | Calcaire
46,5% 21,0% 30,0% 2,5% 5,84 ppc

Tableau 14 : Formule BBSG 0/10 Noubleau et saloleles (N+SR) avec 5,31 ppc de

liant
0/4 )
6/10 2/6 0/2 Filler )
SABLES Liant
NOUBLEAU | NOUBLEAU | NOUBLEAU Calcaire
ROULES
44 0% 24,0% 16,0% 13,0% 3,0% 5,31 ppa

Pour pouvoir comparer les enrobés Noubleau et ¥putious avons également
fabriqgué une formule de BBSG 0/10 Voutré en core@rta méme teneur en liant que le
BBSG 0/10 Noubleau, a savoir 5,45 ppc. Cette foenest donnée dans le Tableau 15.

Tableau 15 : Formule BBSG 0/10 Voutré (V) avec 5gb de liant

6/10 2/6 0/2 Filler Liant
1an
VOUTRE VOUTRE VOUTRE | Calcaire
46,5% 21,0% 30,0% 2,5% 5,45 ppc

Ces quatre formules d’enrobé ont été testées @anbdpitre IV avec les différents
liants de I'étude, a savoir les bitumes purs 3®26060/220, le bitume additivé 35/50 + 0,3%

74



A et les huiles de silicone v300 et v60000.

Le mode opératoire utilisé pour toutes les fabidret est unique : elles sont faites en
guantité égale a une vingtaine de kilo d’enrobEaide d’'un malaxeur mécanique BBMAX
25 (MLPC), a la température fixée, a savoir 90,, 113D ou 160°C pour les enrobés aux liants
bitumineux dits enrobés réels, et température amdbiaour les enrobés aux huiles de silicone
dits enrobés modéles. Pour les enrobés réels réesilgts sont chauffés toutes la nuit a la
température de fabrication et le bitume pendanix deaures a 160°C (pour le 35/50) ou
140°C (pour le 160/220), puis sortis de I'étuvenaament de la fabrication. Pour les enrobés
modeles, les granulats sont séchés a I'étuve, lpigsés refroidir pour une fabrication a
température ambiante. Une fois fabriqués, les éwobels sont conditionnés en échantillons
de masse fixée dans des bacs métalliques puisspiad@&tuve pendant deux heures a la
température de fabricatignchaque échantillon est ensuite sorti pour faire les essais de
maniabilité (cf Chapitre IV). Les enrobés modelestdabriqués juste avant de pratiquer les

essais.

5. Conclusions

Tous les matériaux, de base et formulés, qui sarbiigés pour effectuer le travail
expérimental de cette thése ont été décrits dachaygitre Il. Les matériaux de base ont été
caractérisés de maniére classique pour vérifiar denformité par rapport aux prescriptions

des distributeurs.

En ce qui concerne les différents liants utilisaaglla thése (liant bitumineux et liant
modeles), ils ont également été évalués par dearagde tensiométrie pour comparer leurs
comportements. Il a alors été possible de constptersi les huiles de silicone et le bitume
35/50 ont des viscosités similaires a des temp@stdonnées, les propriétés de tension de
surface et d’angle de contact lors du dépo6t sua deche Noubleau ne sont pas complétement
similaires, en raison certainement des différemteesomposition qui existent entre les huiles

de silicone et les bitumes.

Toutes les formulations et fabrications d’enrobgs &ié faites de maniere a travailler
sur des matériaux les plus représentatifs possil@e®ux retrouvés sur chantier, en veillant a
ne faire varier qu’'un minimum de parametres a ia. fDe plus, les mastics ont été formulés

pour étre représentatifs du mastic présent dansob&, autour des granulats.
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Chapitre Il : Etude du comportement

rhéologique des liants et mastics bitumineux

1. Introduction

Les liants bitumineux sont des matériaux qui priesgrdes propriétés tres complexes,
tant au niveau de leur composition chimique qu'aueau de leur réponse aux sollicitations
mécaniques sur toute la gamme de température @dusilgnt des températures de mise en
ceuvre (en général « hautes températures ») oe k®mportent plutét comme des liquides
plus ou moins visqueux, aux températures de semicals se comportent comme des
matériaux viscoélastiques (cf Chapitre I). L'abamsnt de température conduit a des
variations importantes de leur viscosité effet, il est possible de chiffrer une augmentation
de 0,3 Pa.s a 160°C a environ 8 Pa.s a 100°C [S188L], soit un facteur 20 a 30 pour une
variation de température de 60°C. Cette thermoepidzlité permet ainsi d’'assurer
'enrobage du squelette granulaire lors de la €&ation de I'enrobé (températures
classiquement entre 130 et 170°C selon le gradiauwh), puis d’assurer la stabilité de celui-ci
dans la chaussée malgré les sollicitations mécasjquhermiques et climatiques
(températures de service, de -20 a 60°C selonélgisns et les saisons). Malgré sa faible
concentration dans I'enrobé (souvent inférieurémmbassique), ce sont en grande partie ses
caractéristiques qui déterminent les variationsrigaité du mélange, induites par les
sollicitations mécaniques et thermiques dans lterfidi Benedetto et Corté, 2005a].

De la méme maniére, il est logique de faire I'hyygse que, lors de la mise en ceuvre
de I'enrobé sur le chantier, ses propriétés theréoamiques et rhéologiques, y compris de
maniabilité, sont en partie régies par celles datlqui enrobe les granulats et les lie entre
eux. Dans le développement des enrobés tiedeajnsefrocédés « jouent » justement sur la
modification de la viscosité du liant a plus bassepérature (cf Chapitre I). La connaissance
de I'évolution de la viscosité du liant bitumineer fonction de la température doit donc

permettre d’appréhender en partie la maniabilitBeseobé bitumineux.

Cependant, la composition du squelette granutdlire enrobé (particules de tailles
variant de 0 a D mm) conduit a considérer que lenaa qui agglomere I'ossature granulaire

d’'un enrobé est en réalité un mélange constitugitdene et d’éléments minéraux de petites
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tailles (filler ou fines, inférieures a dn), appelé mastic bitumineux. Lors de la fabriaato
chaud de 'enrobé, le liant bitumineux va systéqaiment se mélanger avec les parties les
plus fines du squelette granulaire. Ce mastic estfa@t le réel liant entre les grains
granulaires. On peut alors s’interroger sur le rdéeces fines sur la viscosité du mastic
(simples charges viscosifiantes ?). Par ailleurssda développement des enrobés tiedes,
certains procédés mettent en avant les effets isdtensio-actifs sur les interfaces liant-
granulat (cf Chapitre 1). La encore la connaissate#évolution de la viscosité du mastic en
fonction de la température doit permettre d’appnélee les propriétés de maniabilité des

enrobés bitumineux aux températures de mise eneceuvr

Les liants, et a fortiori les mastics bitumineusntsdes matériaux susceptibles aux
variations de température, nécessitant lors dwilrexpérimental d’'une part un réchauffage
régulier des échantillons pour les manipuler (emaét d’induire une évolution), et d’autre
part une maitrise de la régulation des températunatdisation d’'un matériau modele permet
de s’affranchir de ces problémes d’évolution éveldudu mastic et de régulation délicate de
la température en remplacant le liant bitumineuxpee huile de silicone ayant, a 25°C, la

méme viscosité que le bitume a 160 ou 80°C (cf Gieal).

Dans une premiere partie, nous décrirons et jastifis les protocoles de mesures mis
en place pour effectuer les mesures de viscositéasi et sur mastic. Ensuite, nous décrirons
et analyserons les résultats obtenus a I'échebelidets (modéles et réels), puis a I'échelle

des mastics (modéles et réels).

2. Mise en place des protocoles d’essai

Ce travail expérimental est mené sur liants et icasitumineux pour évaluer I'effet
de l'ajout de fines et d’additif sur la viscosité& gnatériau a différentes températures.
Cependant, il n’existe pas de protocole d’essandéf connu pour déterminer la viscosité des
mastics bitumineux aux températures élevées. itliatiispensable de définir initialement une
procédure adaptable pour chacun des matériaux édtudifin d’obtenir des résultats
répétables, cohérents et comparables. Le viscagintBsponible au laboratoire IRC de
'ESTP est un rhéomeétre a cisaillement dynamiqueRpde type CVOR Bohlin (Figure 29),
pouvant travailler a contrainte, déformation ouxtale cisaillement impose, et sur lequel
plusieurs géométries d’essai (Figure 30) sont atidgd (cOne-plan, plans paralleles,

cylindres coaxiaux et cylindre-ailette). Les linsitdu rhéometre utilisées sont liées a ses
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caractéristiques techniques en termes de couple (de 0,1 uN.m a 200 mN.m) et de vitesse
imposée (de 0,1 milli rad/sec a 600 rad/sec). Pour permettre une bonne comparaison de tous
les essais tant sur huiles que sur liants bitumineux ou mastics, ils ont été réalisés sur ce méme

rhéometre par le méme opérateur.

Figure 29 : Rhéometre CVOR Bohlin de ’ESTP-IRC, avec systéme de régulation de

température

Figure 30 : Différentes géométries disponibles : a) cone/plan 4°/40mm, b) plan/plan
25mm, c) cylindre/ailette V14
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Le principe de la mesure est simple : on déterramésistance de I'échantillon entre
un rotor et un stator. Chaque systéme de mesues dadteurs géométriques €t G bien
définis qui peuvent étre reliés aux grandeurs dgiqles. La viscosité des matériaux testés
se calcule a partir de la mesure d’'un couple (dravaille a taux de cisaillement imposé) ou
bien de la mesure d’'une vitesse angulaire (si availle a contrainte imposée), en utilisant

I'équation suivante :

ou T est la contrainte [Pa]

y est le taux de cisaillementys

T est le couple [N.m]

Q est la vitesse angulaire [tour/min]

Ci et G sont des facteurs géométriques qui dépendent dgdmétrie de mesure

(cone/plan, plan/plan, ...).

Selon les géométries, @t G peuvent étre calculées précisément, ou avec aippatrn, ou

encore déterminées expéerimentalement [Ovarlez,]2011
* Pour les géométries cone/plan ayant un adgaffisamment faible (< 4°) et

un rayon R, ces deux constantes géométriques eanéds par :

tC _1
e 2—0

C, =
L 2nR3

e Pour les géométries plan/plan de diametre R, cestaotes sont données

par les approximations suivantes (h étant I'entjefe

R
¢ 2 = 4

C, =
L™ 2nR3

* Pour les géométries cylindres coaxiaux de hauteuraion intérieur R: et

rayon extérieur B ces constantes sont :

2 2
Rext X Rint

R;J:noyen (Rext - Rint)

Cl et CZ ==

~ 27HRZ0yen

* Pour les géométries cylindre/ailettes, les deuxstzornies géometriques sont
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déterminées par calibrage a partir d’'un liquide toewen de référence, de

viscosité connue.

Il est & noter que pour garantir un bon calibrageotre rhéométre, la viscosité d’'une huile

étalon a été mesurée pour toutes les géométriseeas dans ces travaux.

Pour mettre au point le protocole d’essai, pluseqarameétres variables doivent étre
définis, a savoir :
* La géométrie utilisée
* Lentrefer (si nécessaire)
* Le type de sollicitation
* Les températures d’essai et le temps de stabilisate la température avant
I’essai ;
» Le protocole de mise en place de I'échantillon.

Nous pouvons rappeler qu’il existe des normes diegeur la détermination de la
viscosité des bitumes purs ou modifiés a l'aidsylemes de mesure cone/plan ou cylindres
coaxiaux [NF EN 13702 et NF EN 13302]. Cependdntyaxiste aucune norme sur liant
bitumineux utilisant d’autres géométries possibtesnme la géométrie plan/plan ou la

géomeétrie a ailettes.

Dans un premier temps, la caractérisation du bitponea été effectuée avec une
méthode normée, et ainsi des mesures de viscositéssliants ont été réalisées a l'aide d’'une
géométrie cone-plan (dans les paragraphes 3.132&). Cette géométrie a cependant été
ecartée pour I'étude comparative entre liant ettimaar peu adaptée aux mesures effectuées
sur des suspensions contenant des particules, cdesnmeastics bitumineuou huileux ; en
effet le cdbne ne permet pas aux particules derresparties de maniere homogéne dans la

suspension.

En ce qui concerne la géométrie cylindre/ailetedle avait été envisagée pour une
étude comparative plus large entre le liant, letimat le mortier (mélange de liant, fines et
sable) mais rapidement il est apparu qu'il étdificilie d’obtenir des mesures répétables et
interprétables. Il est a noter que des étudessfaite des pates cimentaires ont conduit a ces
mémes difficultés. Dans son mémoire d’HabilitatianDiriger des Recherches [Ovarlez,
HDR, 2011], Ovarlez a ainsi montré qu'il était diffe de convertir les données mesurées
(couple T en fonction de la vitesse angul&¥een caractéristiques rhéologiques (contraintes
et taux de cisaillement) car le cisaillement edieiment hétérogene.
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La géométrie cylindres coaxiaux pouvait étre ergéea mais nécessitait des
échantillons plus grands et impliquait des tempsgd$o pour stabiliser les mélanges en
températures (plage de température allant de 8DEC) ce qui était incompatible avec notre
plan de travail ; nous avons donc choisi de travailler sur une géométrie plan/plan de 25 mm de

diametre.

Les entrefers ont été fixés en fonction du typemdéériaux pour obtenir des mesures
répétables : un entrefer de 1 mm pour les échamiltle liant, de mastic Mev et Maswy, et

un entrefer de 1,5 mm pour ceux de mastig.V

L'expérience antérieure des essais réalisés a {HSCTP, ainsi que les publications
trouvées dans la littérature nous ont pousséseataéir tous les essais en imposant le taux de

cisaillement :

* Une premiéere série d'essais en rampe de taux délaisent pour définir le
comportement des matériaux en fonction de ce taaxcidaillement aux
différentes températures d’essai, et notammentleo@a@uant au caractéere
newtonien ou non des liants et des mastics étydiés

* Une seconde série d’'essais a taux de cisaillenmrgtant pour obtenir une

valeur de viscosité moyenne pour chaque tempérdiessai.

2.1. Essais en rampe de taux de cisaillement

Les échantillons de matériaux bitumineux, fabriqaaspréalable (cf Chapitre II) et
conditionnés sous forme de pastilles conservédsamidans un réfrigérateur (températures
d’environ 5-6°C) (Figure 31), sont mis en place Burhéometre dont les plateaux sont
préalablement chauffés a une température proche enpérature de ramollissement Bille-
Anneau (Tableau 16). Il est a noter que des vétibos ont été faites sur nos échantillons
bitumineux a I'aide d’un microscope : la préseneddlles d’air dans nos pastilles n’a pas été

détectée nous avons donc considéré qu'il n’y en avait pas.
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Figure 31 : Echantillons pour mesures de viscosité

Tableau 16 : Températures de ramollissement di&Egeatits matériaux de I'étude

Echantillon| 35/50 35/50 4 160/220 | Mswy M 46%v M 3506y M 469%v
0,3% A 35/50 35/50 160/220 | 160/220
TBA (°C) 55,2 55,0 40,8 70,8 108,6 55,2 84,0

Une fois mis en place, ils sont chauffés pour athe les températures d’essais :

* Successivement 80, 110, 130, 140 et 160°C pounitesies et les Moy ;
» Successivement 110, 130, 140 et 160°C pour lesM

Les essais n'ont pas été menés sur les mastigs, & 80°C parce que les échantillonsedd

étaient trop rigides a cette température (températe ramollissement supérieure a 100°C).

En ce qui concerne les échantillons de matériauwtyde « huileux », ils ont été
fabriqués a température ambiante juste avant Eamisedls présentent 'avantage de pouvoir
étre manipulés a température ambiante mais ilseoggnt pas étre conservés dans le temps
car leur composition huile avec fines ne peut pasféée a basse température (leur viscosité
varie tres peu avec la température) : on observphémoméne de décantation au sein des

mastics huileux. La température d’essai quanteaesit toujours régulée a 25°C.

Les rampes de cisaillement appliguées pour chagqianéllon et pour chaque
température ont été adaptées en fonction de Bitagie I'échantillon, sur une durée totale de

82




200 s, allant :

« De 0,1 a10%pour les échantillons de liant (bitumineux et Gux);

« De 0,01 a 10 S pour les échantillons de Mo et Mssewy (bitumineux et
huileux);

« De 0,005 a 1'5pour les échantillons de 4 (bitumineux et huileux).

Plus le matériau est rigide, plus le taux de desaiént doit étre faible pour ne pas déstructurer
le matériau.

Chaque essai a été répété trois fois pour évauerépétabilité.

Une premiere étudan été menée pour évaluer l'incidence ou non d’'uar@pe
ascendante ou descendante de température, d’'unsupdiant et d’autre part sur mastic. Les

résultats obtenus sont détaillés dans le Tableau 17

Tableau 17 : Comparaison des résultats obtenusnaperascendante et descendante
de température, en plan/plan 25 mm

Viscosité 4 0,58
80°C 110°C | 130°C| 140°C|  160°C
. Moyenne| 96,26 6,69 1,86 1,09 0,44
Tempeérature Ecart
ascendantg =cart 1,24 0,05 0,05 0,04 0,05
type
35/50
. Moyenne 97,07 6,48 1,82 1,12 0,49
Tempeérature Ecart
descendante t;g;' 1,13 0,06 0,05 0,05 0,07
. Moyenne|  1099,67 88,46 26,08 15,04 5,90
Temperature Ecart
ascendantg =cart 20,34 0,90 0,39 1,06 0,79
M 3596y type
35/50 . Moyenne|  1054,78 86,73 27,19 15,57 5,35
Tempeérature Ecart
descendantg t;f)‘;' 21,56 0,81 0,44 1,25 0,72

Au vu des résultats présentés dans le Tableaudlid pouvons constater la non-influence
d’'une rampe ascendante ou descendante de tempésatules mesures de viscosité sur liant

et sur mastic.

Pour des raisons pratiques et pour les matériguxnineux, le méme échantillon est
testé successivement aux 4 ou 5 températures d'dssm essais ont été menés de la
température la plus basse a la plus haute de fagenpas induire une sédimentation initiale

des élements minéraux trop importante (favorisédggaehautes températures).

83



2.2. Essais a taux de cisaillement constant

La mise en place des échantillons, ainsi que fapdeatures d’essai sont identiques en
rampe de taux de cisaillement et a taux de cisadig constant. Par contre, le mode de

sollicitation difféere.

En effet, les mesures de viscosité ont été farespeliquant un palier constant de taux
de cisaillement, d’'une durée de 60 s. Cette dumtemésure a été choisie comme un
compromis entre un temps suffisamment long pouilrawoe bonne mesure et un temps
suffisamment court pour limiter I'évolution du ma&él au cours de la mesure (phénomene de
sédimentation). Plusieurs valeurs de taux de t@sadnt ont été testées pour chacun des
matériaux de I'étude. Cette procédure d’essai mjgedle déterminer des valeurs moyennes de
viscosité pour chaque formulation de matériau, daux de cisaillement donné et a chaque

température d’essai.

Comme précédemment, le méme échantillon est test@essivement aux 4 ou 5
températures d’essai préalablement citées. Poguehfarmulation, trois échantillons ont été

testés pour évaluer la répétabilité des résultats.

Le Tableau 18 résume les conditions de mesure disdasité des matériaux étudiés,

en rampe et a taux de cisaillement constant.
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Tableau 18 : Conditions des mesures de viscositge des conditions de taux de

cisaillement évolutifs (variables) ou constants

] Durée de ]
Température o Durée de la ]
1 Protocole | stabilisation . Durée totale
Type d’essai| mise en place _ mesure a une _
i _ d’essai en ) de I'essai
échantillon ) temperature
température
Rampe de Un méme 5500 s
taux de échantillon 200 s (environ
cisaillement | TBA (°C) du| Pourtoutes | 15 min (900 1h30)
matériau les s) pour
Taux de testé températures, chaque T°C 4800 s
cisaillement . 60 s (environ
Tempeérature
constant 1h20)
ascendante

3. Essais a I'’échelle du liant

3.1. Reésultats des essais de viscosité avec les huilesiticone

3.1.1. Comportement newtonien des huiles de silicone

Des essais en rampe de taux de cisaillement ontéélé&sés sur les deux huiles
silicones utilisées pour notre étude, pour vériferr comportement newtonien a 25°C et
comparer leurs viscosités. On impose donc au systdenmesure une rampe de taux de
cisaillement qui va étre appliquée a I'échantilesus la forme d’'une vitesse angulaire. Le
couple qui en résulte est mesuré tout au long elsdi, est transformé en contrainte, et les

valeurs de viscosité sont calculées. Le résulta gous analysons est I'évolution de la

viscosité en fonction du taux de cisaillement.

Ces deux huiles silicones de viscosités différeated référencées v300 et v60000 (cf

Chapitre 11). Dans la figure suivante (Figure 3)nt donnés les résultats moyens des essais

réalisés en rampe sur les deux huiles siliconeaq@hhuile a été testée 3 fois.
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Figure 32 : Evolution de la viscosité des deux huiles silicones en fonction du taux de

cisaillement et a 25°C, en plan/plan 25 mm

Le Tableau 19 présente les valeurs de viscosités moyennes et d’écarts-types obtenus

pour les mesures effectuées sur les deux huiles. Les moyennes et écarts-types ont été calculés

a partir des résultats obtenus sur toute la rampe de cisaillement pour les 3 essais réalisés par

huile.

Tableau 19 : Viscosités moyennes et écarts-types pour les essais en rampe de taux de

cisaillement sur les huiles silicones, en plan/plan 25 mm

Viscosité a 25°C [Pa.s]

Moyenne Ecart-type
Huile v300 0,31 0,11
Huile v60000 98,53 1,32

L’évolution de la viscosité des huiles silicones en fonction du taux de cisaillement met
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en évidence le comportement newtonien de ces rmaaiea 25°C, sur la plage de taux de
cisaillement choisie (de 0,1 a 1®)sL écart-type des mesures effectuées sur I'nsilieone
v60000 est faible par rapport a la moyenne des rmassuelles-ci fluctuent peu. Par contre,
en ce qui concerne I'huile v300, les fluctuatiorss mesures sont plus importantes. Ces
fluctuations ne remettent pas en cause le caras®wonien de I'huile car elles ne sont pas
homogenes (croissantes ou décroissantes). On peeitré I'hypothése qu’une géomeétrie
plan/plan de diamétre plus grand serait peut-8tre @daptée pour un matériau aussi fluide
gue I'huile silicone v300 (comme par exemple unnfpgan 40 mm). Des mesures avec

différentes géomeétries ont éte réalisees et s@éseptées dans le paragraphe 3.1.2.

3.1.2. Comparaison des mesures effectuées avec différentes géométries

Des mesures de viscosité sur nos deux huilessd&w300 et v60000 ont été réalisées
avec plusieurs géométries (plan/plan 25 mm, plan/glo mm et cone/plan 4°/40 mm). Les
viscosités moyennes obtenues avec ses différesmuadiries sont illustrées dans la Figure
33. Les différents systémes géométriques donnenvaleurs de viscosité trés proches pour
les deux huiles silicones, compte-tenu des baregsedr. Ceci est cohérent avec le fait que la
viscosité est une propriété intrinseque du matétias fluctuations observées sur I'huile v300
demeurent plus élevées que pour I'huile v60000smaur les mesures en plan/plan 40 mm
(écart-type de 0,08 Pa.s) elles sont un peu mainglre celles observées pour les mesures en
plan/plan 25 mm (écart-type de 0,11 Pa.s). On atmstependant des valeurs moyennes
systématiqguement légerement plus élevées avecal@pdn 25 mm qu’avec les autres

géomeétries, pour les deux huiles.
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Figure 33 : Viscosités des huiles silicones mesurées avec différentes géométries

3.2. Résultats des essais de viscosité sur les liants bitumineux

3.2.1. Comportement newtonien des bitumes

Des essais en rampe de taux de cisaillement ont été réalisés sur différents liants

bitumineux purs (bitumes 35/50 et 160/220) et additivés (bitume 35/50 avec 0,3% d’additif

tensio-actif), pour évaluer et mesurer leur viscosité dans une gamme de température de 80 a

160°C.

Les Figures 34, 35 et 36 présentent I’évolution de la viscosité en fonction du taux de

cisaillement du bitume 35/50 pur et additivé a 0,3% et du bitume 160/220, mesurée lors

d’essais complets en rampe de taux de cisaillement.
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Figure 34 : Viscosité du 35/50 pur, de 80 a 160°C, mesurée en plan/plan 25 mm
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Figure 35 : Viscosité du 35/50 + 0,3% A, de 80 a 160°C, mesurée en plan/plan 25 mm
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Figure 36 : Viscosité du 160/220, de 80 a 160°C, mesurée en plan/plan 25 mm

Le Tableau 20 donne les valeurs de viscosités moyennes et d’écarts-types obtenus pour
les mesures effectuées sur les différents liants de 1’étude. Les moyennes et écarts-types ont été
calculés a partir des résultats obtenus sur toute la rampe de cisaillement pour les 3 essais

réalisés pour chaque liant.

Tableau 20 : Viscosités moyennes et écarts-types pour les essais en rampe de taux de

cisaillement, en plan/plan 25 mm

Viscosité [Pa.s]
80°C | 110°C| 130°C| 140°Q 160°C
Moyenne 96,83| 6,75 1,85 1,12 0,53
35/50 Ecart-

type
Moyenne 84,44 6,08 1,68 1,03 0,41

1,24 0,05 0,05 0,04 0,05

35/50 +

03%A| Ecat- | 4551 007 | o016| 007 002
type

Moyenne| 7,21 0,89 0,44 0,32 0,23
160/220 Ecart_

type

0,13 0,11 0,11 0,10 0,12
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L'évolution de la viscosité du bitume pur 35/50 fenction du taux de cisaillement
met en évidence son comportement newtonien suadge e taux de cisaillement choisie (de
0,1 & 10 9) et pour les différentes températures (de 80 QABEN effet les écarts-types
calculés a partir de toutes les mesures effects@aisfaibles et valident par conséquent nos
mesures. Si I'on compare le comportement en vigea® ce bitume 35/50 aux différentes
températures a celui des deux huiles de silicor@® w v60000 a 25°C, nous pouvons
conclure que ces deux types de matériaux ont depadements en viscosité similaires, a
savoir un comportement newtonien. De plus, a 28PQile v300 a une viscosité proche de
celle du 35/50 a 160°C, et I'huile v60000 une vsstgoproche de celle du 35/50 a 80°C.

Les conclusions des mesures de viscosité sontigdexst pour les bitumes 35/50
additivés. Ladditif tensio-actif ajouté au bitume'a pas d'effet significatif sur le

comportement rhéologique du bitume, ce qui serailtgs.2.3.

En ce qui concerne le 160/220 pur qui est un bitdmgrade mou, il apparait que les
mesures effectuées sont moins répétables que efidetuées sur le 35/50, notamment aux
températures élevées (130, 140 et 160°C) : en lee¢carts-types sont relativement élevés
par rapport aux niveaux de viscosité mesurés. Copwue I'huile silicone v300, il est alors
possible d’émettre I'hypothése que la géométria/plan 25 mm n’est pas adaptée pour le
bitume 160/220 qui est trés fluide a partir de L3091 faudrait utiliser une géométrie
plan/plan de diameétre plus élevé. Dans le paragr&B.2 sont présentées des mesures de
viscosité sur le 160/220 réalisées avec un plam/plamm qui montrent que les fluctuations
restent importantes. Il faudrait alors utiliser plan/plan de diamétre encore plus élevé, ce
dont nous ne disposons pas au laboratoire.

3.2.2. Comparaison des mesures effectuées avec différentes géométries

Les mesures sur les bitumes purs 35/50 et 160/22@té réalisées avec plusieurs
géométries (plan/plan 25 mm, plan/plan 40 mm etef@an 4°/40 mm). Les viscosités
moyennes obtenues avec ses difféerentes géométrniedllastrées dans les Figures 37 et 38.
On remarque que le plan/plan 25 mm donne des Vigsasystématiquement supérieures au
plan/plan 40 mm ou au céne/plan 4°/40 mm. Cesréifiées de mesure entre les géomeétries
sont trés visibles aux températures les plus basee80 a 110°C) compte-tenu des barres

d’erreur. Tandis qu’aux températures plus élevdesl@0 a 160°C), méme si les moyennes

91



sont bien distinctes, les barres d’erreur se

chevauchent. On peut s’interroger sur ces

différences.
100,00 10,00 -
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m plan/plan 25 W plan/plan 25
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Figure 37 : Viscosités du 35/50 pur mesurées avec différentes géométries, de 80 a
160°C
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Figure 38 : Viscosités du 160/220 pur mesurées avec différentes géométries, de 80 a

160°C

Ces variations de viscosité lorsque I’on change la géométrie n’étant pas présentes pour

les mesures effectuées sur les huiles silicones, nous avons émis plusieurs hypothéses :

Variations de températures au sein des échantillons : si c¢’était le cas, comme
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nous avons conservé le méme temps de stabilisation en température (a savoir
15 min), les mesures en plan/plan 40 mm donneraient des valeurs de viscosité
plus ¢élevées et non plus faibles que celles en plan/plan 25 mm (échantillon plus
grand en plan/plan 40 mm, donc plus long a étre mis a la bonne température).

Probléme de sensibilité du rhéometre avec le plan/plan 25 mm : les valeurs de
couples ont été vérifiées pour chaque mesure effectuées et ne sont pas en

dehors des limites du rhéomeétre.

Dans son mémoire de doctorat [Bueche, 2011], Buéche réalise des mesures de

viscosité sur bitume avec une géométrie plan/plan et une géométrie cone/plan a différentes

températures. Si les évolutions de viscosité en fonction de la température sont comparables, il

fait les mémes constatations que nous, a savoir que les mesures en cone/plan sont

systématiquement inférieures a celles en plan/plan (Figure 39), sans en expliquer la raison.

s]

Viscosité |n*| [Pa

1.00E+06

1.00E+05

1.00E+04

1.00E+03

1.00E+02

1.00E+01

1.00E+00

1.00e-01

# Bitume REF plans paralieles

@ m Bitume REF cone et plague

Température [°C]

Figure 39 : Mesures de viscosité sur bitume réalisées par N. Buéche en plan/plan et en

cone/plan [Bueche, 2011]

3.2.3. Influence de la température et de la présence d’additif

Les différents liants bitumineux étudiés étant newtoniens sur la gamme de taux de

cisaillement de 0 a 10 s™!, des essais a taux de cisaillement constant (0,5 s') ont été réalisés

pour déterminer leur viscosité moyenne, et observer 1’influence de la température sur celle-ci.

Chaque essai a été réalisé 3 fois et les valeurs moyennes de viscosité sont données dans la

Figure 40.
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Figure 40 : Evolution de la viscosité des liants étudiés en fonction de la température

Tout d’abord, on peut remarquer que les viscosités moyennes obtenues par les essais a
des taux de cisaillement constants sont similaires a celles obtenues par les essais en rampe de

taux de cisaillement.

Si I’on observe 1’évolution des différents bitumes (purs et additivés) en fonction de la
température, on retrouve bien le comportement attendu, a savoir une diminution de la
viscosité du liant lorsque la température d’essai augmente. De plus, la différence de
consistance du bitume se retrouve naturellement aux hautes températures : le bitume 160/220
pur, de méme origine que le bitume 35/50, a des niveaux de viscosité¢ plus faibles que le
bitume 35/50 pur aux différentes températures d’essai. Nous pouvons ainsi remarquer un

décalage des courbes de viscosité d’environ 30°C entre les bitumes 35/50 et 160/220.

Ce graphique met également en évidence le fait que 1’additif, ajouté en proportion de
0,3% massique (quantité préconisée par le fabriquant), a peu d’influence sur la viscosité du
bitume 35/50, et ce quelle que soit la température testée. Cela corrobore le fait que 1’additif
utilisé n’est pas un réducteur de viscosité ; par conséquent il ne modifie pas le comportement

rhéologique du bitume auquel il est ajouté.
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Les viscosités newtoniennes des différents liants de 1’étude varient avec la température
selon des lois de type Arrhenius, comme le montre la Figure 41 :
B
n=AXexp(=z)
T
ou T est la température en Kelvin
A et B sont des constantes

La constante A est un facteur pré-exponentiel.

La constante B est égale a :

ou E. est I’énergie d’activation en J.mol™!

R est la constante des gaz parfaits (8,314 J.mol! K)

100,00 IS 100,00 +
35/50 pur 35/50 + 0,3% A
= 10,00 / = 10,00
£ * g ¢
% n= lli-ll"-'cxpl“j'm N % 11 = 2E-11%exp!02080/1)
2 ¢ R =0.9925 P ° R® = 0,9922
> 100 * > 100 S
¢ <
0,10 0,10
0,002 0,0022  0,0024  0,0026  0,0028 0,003 0,002 0,022 00024 00026  0,0028 0,003
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-9 St
::- n= 5"1—09""0“) 335,2(1/T) e
Z R?=0,9776
2
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*
¢
@
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Figure 41 : Evolution de la viscosité des liants de 1’étude en fonction de la température
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Tableau 21 : Energies d’activation des différeratsts bitumineux étudiés

Energie d'activatior
[kJ/mol]
35/50 86,2
35/50A+ 0,3% 84.9
160/220 61,0

Le Tableau 2Inous donne les valeurs des énergies d’activatiendd@rents liants
bitumineux étudiés. Les valeurs de ces énergiesiddion sont relativement proches pour
les bitumes 35/50 pur et additivé a 0,3%, et pourtdles diminuent lorsque le pourcentage
massique d’additif dans le bitume augmente : ort pars en conclure que plus le bitume
35/50 est additivé, et moins il est sensible aingbment de température. Il en est de méme
pour le bitume pur 160/220 : son énergie d’'actorattant plus faible que celle du bitume pur

35/50, on peut en conclure qu’il est moins sensalbe changements de température.

4. Essais a I'échelle du mastic

4.1. Phénomene de sédimentation

4.1.1. Calcul théorique

La sédimentation des particules est I'un des éooeds les plus classiques qui se
déroulent dans une suspension. Si les particuletesade la suspension sont des spheres de
taille et de densité égales, pour lesquelles lelmende Reynolds est faible, des équations
permettent de déterminer la vitesse de sédimentdBaces particules, comme par exemple la
loi de Richardson-Zaki [Guazzelli et Morris, 2012].

La loi de Richardson-Zaki exprime la vitesse deiraédtation ¢ des particules en
fonction de leur fraction volumique, ou plutét de la porosité = 14 [Di Felice et
Kehlenbeck, 2000]. On a alors :

Ug =u; X et

Ou u est la vitesse de référenge=slku
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L est la vitesse de sédimentation d’'une particakées

k est un coefficient mesuré entre 0,65 et 0,9%50acntfon de d/D (d est le diametre des
particules et D le diamétre du récipient)

n dépend du nombre de Reynolds, donné par :

. udps
Y]

pf est la masse volumique du fluide
n est la viscosité du fluide

La vitesse de sédimentation d’'une particule iscd@eadmettant que Re est faible donc << 1,

est donnée par :

_(pp —pp)x gxd
18 xn

ou pp est la masse volumique des particules

Si 'on considére une particule isolée de diamé&@eum et de densité 2710 kd/rfune
particule de filler par exemple), nous pouvons ueicsa vitesse de sédimentation en fonction
de la viscosité du fluide. Rappelons que le mdstiomineux est composé de particules fines
de diameétres inférieurs & 63 um et de bitume desenwslumique 1030 kgfinlLa masse
volumique du bitume diminue Iégérement en fonctieria température : 945 kgira 160°C
[Shell, 1991].

Le Tableau 22lonne les vitesses de sédimentation d’'une partisalée de diametre 50 um,
pour différentes viscosités d'un fluide de dens#é5 kg/n? (les viscosités choisies

correspondent a celle du bitume 35/50 aux diff@eidmpératures d’étude, de 160 a 80°C).
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Tableau 22 : Vitesses de sédimentation de la péetisolée de 50 pm en fonction de

la viscosité du fluide

Vitesse de sédimentation d'une particule isolég0de
pm de diamétre

Viscosité du fluide

[Pa.s] 0,5 1 2 6,5 96

Vitesse de

- . 50E-06| 2,5E-06| 1,3E-0p 3,9E-07 | 2,6E-08
sédimentation [m/s]

Temps nécessaire pour

chuter de 1mm [min]|  ° ! 13 43 635

Puisque le nombre de Reynolds Re << 1, nous powamsidérer que n = 4,6. Si lI'on
considére que I'on a une fraction volumique deipaldés de 50 um égale a 20%, on peut

considérer que la sédimentation s’effectue a uresse :
ug = ku, x 0,8%°
us = ku; X 0,36

Si I'on considére que k est compris entre 0,65,@%,0a vitesse de sédimentationest 3 a 5
fois inférieure a la vitesse de sédimentation depdaticule isolée w Ces vitesses de
sédimentation, qui ne sont que des approximatioasont pas cependant négligeables, étant

donnés la durée des essais réalisés sur les metsiéssentrefers utilisés (1 a 1,5 mm).

Par contre, nos mastics réels et modéles sontudgessions qui ne contiennent pas
des particules de méme taille, mais toute uneiloligion de particules allant de 0 & 63 pum. Il
n’existe pas d’équation permettant de calculeitizsge de sédimentation dans ces conditions-
la. De plus, seules les particules de « grossdigstai sont soumises au phénomeéne de

sédimentation, ce qui complique encore le calcul.

Etant donné la difficulté de calculer la vitessesdeimentation dans les suspensions
gue nous étudions, en raison de la grande diswibuie taille des particules, nous avons

décidé d’évaluer expérimentalement cette sédimentatir nos matériaux.

4.1.2. Mesures expérimentales de la sédimentation

Pour évaluer expérimentalement le phénoméene dmeéthtion dans nos échantillons

de mastic lors des essais rhéologiques, aux diffésetempératures de I'étude, nous avons
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effectué¢ des mesures de viscosité sur le méme échantillon, a une température donnée et a des

intervalles de 15 min pendant 2h, pour couvrir largement la durée de nos essais.

Pour les mastics huileux, ils sont fabriqués a température ambiante juste avant les
essais de sédimentation, puis mis en place sur le rhéometre plan/plan 25 mm a 25°C. Une
mesure de viscosité d’'une minute est ensuite effectuée toutes les 10 min pendant 2h, a 25°C et

a taux de cisaillement constant (1 s'), soit 13 mesures au total.

Pour les mastics bitumineux, I’échantillon est mis en place sur le rhéométre plan/plan
25 mm a sa température de ramollissement, puis est stabilisé¢ a la température d’essai visée
pendant 15 min. Une mesure de viscosité d’ une minute est ensuite effectuée toutes les 15 min
pendant 2h, a la méme température et a taux de cisaillement constant (0,5 s™), soit 9 mesures
au total. II est alors possible de tracer I’évolution de cette viscosité en fonction du temps, pour

les différentes températures testées.

Les trois Figures 42, 43 et 44 présentent les résultats obtenus pour ces essais de
sédimentation effectués sur le mastic M3sy, aux huiles de silicone v300 et v60000, au bitume
35/50 et au bitume 160/220. Sur chaque figure, les données qui apparaissent sous la forme de
points isolés sous I’appellation « 7°C essai palier » sont la moyenne des résultats des essais
classiques a taux de cisaillement constant (1 s pour les Mssoy huileux et 0,5 s pour les

M3isy,y bitumineux) réalisés sur un méme échantillon du matériau.

M35y, huile v60000 M5, huile v300
1000 - @ 1000 -
essai
sédimentation
@ essai palier
7 100 @ 100
Pl essai Fd
@ sédimentation | g’
= _— =
2 @ essai palier 8 L
Q 1>
2 2
> 10 > 10
1 1
0 20 40 60 80 100 120 140 0 20 40 60 80 100 120 140
Temps [min] Temps [min]

Figure 42 : Test de s€dimentation en plan/plan 25 mm sur M3se,y aux huiles v60000 et

v300,a 15’
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Figure 43 : Test de sédimentation en plan/plan 25 mm sur Msse,y 35/50, 4 0,5 s™!
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Figure 44 : Test de sédimentation en plan/plan 25 mm sur Msse,y 160/220, 20,5 s™!
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Dans le Tableau 23, sont chiffrées les baissesistosité a différents temps de

sédimentation pour les différents masticgd.

Tableau 23 : Baisses de viscosité engendrées padimentation

Diminution de la viscosité par rapportat=10
Température t=30min  t=60min t=90min  t20nin

Maso huile v300 25°C 24.1% 37.9% 42.8% 48,3%
M\ifg"ovohouéle 25°C 4.0% 3,9% 4,7% 4.6%
80°C 1.8% 2.7% 2.9% 5,2%
| 110°C 0,0% 1.6% 5.1% 3.9%
M35§’é;’ét6‘me 130°C 10,0% 22.0% 32.0% 40,0%
140°C 23.6% 38.6% 47.9% 52.9%
160°C 50,0% 62.1% 69,0% 74.1%
80°C 1,2% 1.6% 5.2% 3.5%
| 110°C 23.2% 40,0% 49,5% 56,8%
M3{‘g’6?2't2“(;ne 130°C 37.9% 48.3% 49.7% 55.2%
140°C 15.0% 25 0% 40,0% 40,0%
160°C 6.3% 18.8% 25 0% 31.3%

Au vu des pourcentages de baisse présentés darablieau 23, le phénoméne de
sédimentation n’est pas tres conséquent, voire maexastant a I'échelle de temps de nos
essais pour les ¥y a I'huile v60000, au bitume 35/50 a 80 et 110°Chaume 160/220 a
80°C. Par contre, la sédimentation n’est pas néatite pour les Moy a I'huile v300, au
bitume 35/50 a 130, 140 et 160°C, au bitume 1608200, 130, 140 et 160°C.

Les essais de sédimentation que nous avons meneplas séveres que les essais
réalisés en palier sur les difféerents échantiltopsur mesurer la sédimentation, I'échantillon
de mastic reste 120 min & la méme températureistgne pour les essais en palier il subit un
gradient de température allant de 80°C (ou il yea pe sédimentation) a 160°C (ou la
sédimentation est la plus importante) : il ne restec qu'une quinzaine de minutes a chaque
température d’essai. De plus, si 'on compare kEsais réalisés en palier par rapport aux
essais de sédimentation, on remarque que cellapadte peu les mesures réalisées lors des
essais en palier. Le but de notre étude étant dgaer entre eux différents matériaux qui

subissent des essais toujours réalisés dans lesesnéomditions, les baisses de viscosité
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engendrées par la sédimentation ne nous empéchent pas de faire nos comparaisons. Cependant
il est important de savoir qu'un phénomene de décantation va systématiquement se produire

lors de notre essai et va influer notre mesure.

4.2. Résultats des essais sur mastic huileux

4.2.1. Comportement non newtonien des mastics huileux

Les protocoles d’essai qui ont été mis au point pour les mesures sur les huiles de
silicone et sur les liants bitumineux en plan/plan 25 mm ont été¢ étendus pour réaliser des
mesures de viscosité sur les différents mastics de I’étude. Des essais en rampe de taux de
cisaillement ont été réalisés sur les mastics Misoy et Mssey aux huiles v300 et v60000 et
Maswy a la v300, pour déterminer 1’évolution de leur viscosité en fonction du taux de
cisaillement, a 25°C. Dans les Figures 45 et 46, sont présentés les mesures réalisées sur le
mastic M3syy aux huiles de silicone v300 et v60000. Les résultats obtenus sur tous les Mi4oy

et Muguv aux huiles de silicone sont donnés en Annexe A.

10 000,0
M35%yv huile v60000
— 1000,0 +
wn
&
=}
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n
o
2
~ 1000
10,0 T : . : . :
0,0 2,0 4,0 6,0 8.0 10,0 12,0
Taux de cisaillement [1/s]

Figure 45 : Evolution de la viscosité du mastic M3sey a 1’huile v60000 en fonction du

taux de cisaillement, en plan/plan 25 mm
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Figure 46 : Evolution de la viscosité du mastic M3sey a 1’huile v300 en fonction du

taux de cisaillement, en plan/plan 25 mm

L’évolution des viscosités des M3sey aux huiles de silicone v60000 et v300 en fonction
du taux de cisaillement montre leur comportement non newtonien, contrairement au
comportement rhéologique des huiles de silicone qui étaient newtoniennes. Il en est de méme
pour les mastics Miawy et Magwy. Les mastics aux huiles silicones apparaissent comme des
matériaux rhéofluidifiants : leur viscosité diminue lorsque le taux de cisaillement augmente, et
ce pour toutes les fractions volumiques de fines étudiées. Dans le Tableau 24, des valeurs de
viscosité a différents taux de cisaillement sont extraites des essais en rampe de taux de
cisaillement. Ce Tableau 24 illustre le comportement non newtonien des différents mastics

aux huiles de silicone étudiés.
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Tableau 24 : Valeurs de viscosité a difféerents @eixisaillement extraites des essais

en rampe en plan/plan 25 mm

Viscosité en Pa.s
0,1¢ 0,5¢! 1st 5¢st 10 st
v60000 176,2 175,3 172,9 161,1 143,2
M 1496v
v300 1,4 0,7 0,6 0,5 0,4
v60000 1430,4 o77,7 833,3 4959 297.,4
M 3506y
v300 87,4 26,1 15,1 55 4.2
M 4696v v300 5549 255.5 174,2 59,3 37,1

4.2.2. Influence du taux de fines

Pour compléter les essais en rampe de taux ddlansant menés sur les différents
mastics aux huiles de silicone v300 et v60000 em/plan 25 mm, des essais a taux de
cisaillement constant ont également été réalises¢c d&& méme géoméetrie, pour pouvoir
calculer des viscosités moyennes a ces taux ddlensant et les comparer entre elle,
notamment pour étudier I'influence de la fractialumique de fines ajoutées aux huiles de

silicone.

Les Figures 47 et 48 illustrent I'évolution despaps de viscosité (viscosité mastic /
viscosité huile) a différents taux de cisaillementfonction de la fraction volumique de fines

présente dans les huiles de silicone.
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Figure 47 : Evolution du rapport de viscosité de I’huile de silicone v300 en fonction de

la fraction volumique de fines, pour différents taux de cisaillement, en plan/plan 25 mm
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Figure 48 : Evolution de la viscosité de 1’huile de silicone v60000 en fonction de la

fraction volumique de fines, pour différents taux de cisaillement, en plan/plan 25 mm
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Les Figures 47 et 48 montrent tout d’abord le paungidifiant des fines contenues
dans nos mastics, puisque quel que soit le tawisadlement auquel ils sont sollicités, leur
viscosité augmente lorsque la fraction volumique faes augmente. De plus, cette
augmentation de la viscosité avec l'augmentationladdraction volumique de fines est

d’autant plus importante que le taux de cisaillenssh faible.

4.3. Reésultats des essais sur mastic bitumineux

4.3.1. Comportement non newtonien des mastics bitumineux

Apres avoir vérifié que nos protocoles d’essai @iisnaux mastics fonctionnaient sur
les mastics aux huiles de silicones, nous avorsééades essais similaires sur les mastics
bitumineux. Des essais en rampe de taux de cisatie avec la géométrie plan/plan 25 mm
ont été réalisés sur les masticssd et Maswy au 35/50, au 35/50 + 0,3% A et au 160/220,
pour déterminer I'évolution de leur viscosité emdton du taux de cisaillement, sur la
gamme de température étudiée. On impose donc &nwy/sle mesure une rampe de taux de
cisaillement qui va étre appliquée a I'échantilewus la forme d’'une vitesse angulaire. Le
couple qui en résulte est mesuré tout au long elsdi, est transformé en contrainte, et les
valeurs de viscosité sont calculées. Le résult@ ous analysons est I'évolution de la

viscosité en fonction du taux de cisaillement.

Dans les Figures 49, 50, 51 et 52, sont donnéséldtats d’'un essai complet en
rampe de taux de cisaillement réalisé sur les psadfsswy et Maswev aux 35/50 et 160/220
purs. Les résultats obtenus sur les mastiggeMet Missv aux 35/50 + 0,3% A sont donnés en

Annexe B.
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Figure 49 : Viscosités du M3syy 35/50 pur aux différentes températures, en plan/pan 25

mm
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Figure 50 : Viscosités du Maswy 35/50 pur aux différentes températures, en plan/plan

25 mm
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Figure 51 : Viscosités du M3syy 160/220 pur aux différentes températures, en plan/plan

25 mm
10 000,0
80°C
--90°C
—4—110°C
1000,0 +— W B-130°C
_ ©-140°C
2
[~ 0,
& ~0-160°C
S 1000 -
w0
é
2
-
10,0 ,
L.
1,0 T T T T T 1
0,0 0,2 0.4 0,6 0,8 1,0 1,2
Taux de cisaillement [1/s]

Figure 52 : Viscosités du Maswy 160/220 pur aux différentes températures, en plan/plan

25 mm
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L’évolution des viscosités des Mzsoy et Magwy aux bitumes purs 35/50 et 160/220 en
fonction du taux de cisaillement montrent leur comportement non newtonien, contrairement
au comportement rhéologique des bitumes qui étaient newtoniens. Il en est de méme pour les
mastics M3sey et Masoy au bitume 35/50 additivé a 0,3% ; en effet ’ajout de 1’additif tensio-

actif ne modifie pas le comportement rhéologique des mastics bitumineux.

De plus, ces mastics bitumineux ont un comportement assez singulier et la variation de
leur viscosité en fonction du taux de cisaillement n’est pas constante, phénoméne qui
n’apparaissait pas dans le cas des mastics huileux. En effet, pour les faibles taux de
cisaillement, la viscosit¢ augmente systématiquement lorsque le taux de cisaillement
augmente, puis apres avoir atteint un maximum, elle commence a diminuer. Ce phénomene
apparait pour les mastics au 35/50 pur et additivé a toutes les températures, et pour les mastics
au 160/220 aux températures plus faibles (80, 90 et 110°C). Les maxima sont toujours atteints
a peu pres au méme taux de cisaillement, quelle que soit la température, pour un méme
mastic. En effet, pour les mastics M3syy, le maximum est toujours atteint pour un taux de
cisaillement compris entre 0,5 et 0,6 s'. Pour les mastics Muguy, il est atteint pour un taux de

cisaillement compris entre 0,1 et 0,2 s,

Dans son travail de thése [Hesami, 2014], Hesami effectue des mesures de viscosité sur des
mastics & 100°C et obtient des évolutions de viscosité similaires a celles que nous avons

obtenus, comme le montre la Figure 53.

3000 1 1200

2500 4 1000
= 2000 { 800 =
7 S eMIXIE:
Z 1500 { 600 = ®2)
{_. H x MIXII (Pa)
;1000 d 100 = mMIXI (Pas)

x MIXII (Pa.s)
500 4 200
0 0

Shear Rate (1/s)

Figure 53 : Evolution de la viscosité mesurée sur des mastics a 100°C [Hesami, 2014]

109



Les Figures 54 et 55 comparent les comportements des mastics Msse,y réels et
modeles. Ces deux figures montrent que le M3syy aux huiles de silicone n’ont pas le méme
comportement que le M3sey au 35/50 aux faibles de taux de cisaillement : en effet, le mastic
modele est rhéofluidifiant sur toute la gamme de taux de cisaillement, tandis que le mastic
réel voit sa viscosité augmenter aux faibles taux de cisaillement puis diminuer aprés avoir

atteint un maximum.

De plus, la Figure 54 montre que les niveaux de viscosité du mastic mod¢le a 1’huile v300 et
du mastic réel a 160°C ne sont pas du méme ordre de grandeur sur la gamme de taux de
cisaillement étudiée. Cela est surement dii @ un phénomene de sédimentation plus prononcé
sur 1I’échantillon de M3so,y au 35/50 qui, avant de subir I’essai @ 160°C, a déja subi les essais
aux températures précédentes (de 80 a 140°C), tandis que 1’échantillon de M3syy a 1’huile
v300 n’a pas subi d’essai avant. A contrario, le mastic modele a 1’huile v60000 et le réel a
80°C ont des viscosités du méme ordre de grandeur ; les deux échantillons ont le méme
historique (aucun n’a subi d’essai avant) et par conséquent ont des niveaux de viscosité

proches. Cela montre la difficulté de travailler avec les mastics bitumineux a hautes

températures.
1 000,0
M35%v huile v300
~B-M35%v 35/50 160°C

0 100,0 -
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2
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Figure 54 : Comparaison des M3sey a I’huile v300 et au bitume 35/50 a 160°C
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Figure 55 : Comparaison des M3sey a I’huile v60000 et au bitume 35/50 a 80°C

4.3.2. Influence de la température et de la présence d’additif

Les différents mastics bitumineux étudiés ayant des comportements non newtoniens,
des essais a taux de cisaillement constant, en géométrie plan/plan 25 mm ont été réalisés pour
déterminer une viscosité moyenne en fonction de la température et pour des mélanges
additivés ou non, et observer I’influence de la température et de la présence d’additif sur
celle-ci. Le taux de cisaillement choisi est 0,5 s!. Chaque essai a été réalisé¢ 3 fois et les

valeurs moyennes de viscosité sont données dans les Figures 56 et 57.
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Figure 56 : Evolution de la viscosité du M3sey bitumineux (avec et sans additif) en
fonction de la température, en plan/plan 25 mm
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Figure 57 : Evolution de la viscosité du Muewy au 35/50 (avec et sans additif) en

fonction de la température, en plan/plan 25 mm

Tout d’abord, on peut remarquer que les viscosités moyennes obtenues par les essais a
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des taux de cisaillement constants sont similaireslles obtenues par les essais en rampe de

taux de cisaillement.

Si I'on observe I'évolution des différents mast{psirs et additivés) en fonction de la
température, on retrouve bien le comportement ddted savoir une diminution de la
viscosité du mastic lorsque la température d’essgjmente, quel que soit la fraction
volumique de fines. De plus, la différence de cstiasice des bitumes purs se retrouve dans
I'évolution de la viscosité des mastics aux hautrapératures : les v et Miswy au
160/220 pur ont des niveaux de viscosité plus éailglue les Moo et Masory au 35/50 pur aux

différentes températures d’essai.

Ce graphigue met également en évidence le fait’gdditif, ajouté en proportion de
0,3% massique (quantité préconisée par le fabrijjuarpeu d’'influence sur la viscosité des
mastics au 35/50, et ce quelle que soit la tempkerdestée. Cela va a I'encontre de ce que
nous pensions en débutant I'étude : nous pensiom$effet de I'additif tensio-actif se verrait

au niveau des viscosités des mastics.

4.3.3. Influence du taux de fines

Pour compléter les essais en rampe de taux ddlensant menés sur les différents
mastics bitumineux en plan/plan 25 mm, des essdisua de cisaillement constant ont
également été réalisés, avec la méme géométrie, pouvoir calculer des viscosités
moyennes a ces taux de cisaillement et les commantee elle, notamment pour étudier
linfluence de la fraction volumique de fines ajées aux bitumes 35/50 et 160/220. Les
Figures 58 et 59 illustrent I'évolution des rappode viscosité (viscosité mastic / viscosité
bitume) a différents taux de cisaillement, en famctde la fraction volumique de fines

présente dans les bitumes.

On peut alors noter le pouvoir rigidifiant des fngui sont ajoutées aux deux bitumes
purs. Pourtant I'action de ces fines dans le bitaiast pas la méme quel que soit le bitume ni

guelle que soit la température.
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Figure 58 : Evolution de la viscosité du bitume 35/50 en fonction de la fraction

volumique de fines, pour différents taux de cisaillement, en plan/plan 25 mm
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Figure 59 : Evolution de la viscosité du bitume 160/220 en fonction de la fraction

volumique de fines, pour différents taux de cisaillement, en plan/plan 25 mm
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5. Conclusions du chapitre

Dans ce chapitre, nous avons étudié les proprifgdiants et des mastics modeles et
réels sélectionnés pour notre recherche, en tedmesscosité sur des plages de températures
correspondant aux tempeératures de mise en ceuwe.cBtte étude, nous avons défini des
protocoles de mesure de la viscosité au rhéometisadlement dynamique permettant de
réaliser les essais a la fois sur les liants etlesimastics sans changer les parametres de
mesures, pour garantir une bonne comparaison d&sedis matériaux entre eux. Des
premiers essais préliminaires réalisés avec difféseegéométries ont montré des différences
systématiques entre les mesures effectuées stibliamineux avec des géomeétries plan-plan
et cone-plan : en effet, les mesures en géoméine-plan sont systématiquement inférieures

a celles en plan-plan, sans que nous puissionsbiainent I'expliquer.

Les essais réalisés a I'échelle des liants ont igedanalyser leurs comportements
rhéologiques aux températures d’essai, sur tougamame de taux de cisaillement étudiée,
mettant en évidence leur caractere newtonien, aedgnt de valider le choix des huiles de
silicone pour matériaux modeéles. Ces essais réadiséles liants bitumineux ont également
permis d’'analyser I'influence de la températureJadprésence de I'additif tensio-actif et du
grade du bitume, montrant entre autres l'absenedfed’ de l'additif tensio-actif sur la
viscosité du bitume. En ce qui concerne les eséalsés a I'échelle des mastics, les mesures
sont plus compliquées que pour les liants parce lggematériaux testés ne sont pas
homogenes et des phénomeénes de sédimentationstamtijeu. Dans un premier temps, nous
nous sommes donc intéressés a ce phénomene deestation et nous l'avons évalué
théoriquement et expérimentalement. Dans un dewi&mps, les mesures réalisées sur les
mastics modeéles et réels ont montré que leur \itécwarie avec le taux de cisaillement, sur
les gammes étudiéesn effet, ceux-Cci n‘ont pas un comportement newtonien, contragem
aux liants, aux taux de fines testeés, et plus feux de fines est élevé et plus leur caractére
non newtonien s’accentue. De la méme maniére queles liants, nous avons également pu
observer l'influence de différents parametres ggls la température, le grade du bitume et la
présence de l'additif tensio-actif sur la viscosités mastics, et comme pour les liants

bitumineux, 'additif tensio-actif n'a aucun effetir la viscosité des mastics testés.

Apres I'étude des comportements rhéologiques dessliet des mastics contenus dans
'enrobé, nous allons nous intéresser aux promideéémaniabilité de cet enrobé mesurées a

I'aide du maniabilimétre.
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Chapitre IV : Maniabilité

1. Introduction

Depuis le développement des enrobés tieédes, lessab@ents de température de
fabrication des enrobés bitumineux ont fait appesatur les chantiers routiers des
problématiques de maniabilité lors de la mise enreemécanisée, mais surtout manuelle.
Malgré la mise en place de procédés spéciaux psuerrobés tiedes, des retours de chantier
montrent une moindre maniabilité, et donc une augation de la pénibilité du travail a la
main. Pour certains, malgré leurs avantages emamentaux significatifs liés a des
températures d’application réduites et permettaet amélioration des conditions de travalil,
les enrobés tiedes ne seraient pas encore bietéadaptravail a la main et aux revétements
spécifiques (trottoirs, industriels, ...) [Pezas, 401

La formulation classique des enrobés bitumineuxellquque soit son niveau,
n’introduit pas actuellement de mesure de mantabidans le chapitre précédent (cf Chapitre
llI), nous nous sommes intéressés aux propriétéslabiques des liants et des mastics en
termes de viscosité, pour approcher la maniakilégé enrobés a des échelles de matériaux
différentes, sachant que le liant contenu dansrdigh et donc le mastic qui entoure les
granulats ont un réle tres important lors de sarmais ceuvre. Pourtant, les mesures faites sur
le liant et le mastic ne sont pas suffisantes,| &si important de travailler également a
'échelle de I'enrobé. En effet, il est difficileedtransposer les mesures faites sur liant et
mastic aux mesures faites sur enrobé, compte-tenla ddifférence qu’il y a entre ces
matériaux : le liant et le mastic sont des mat&riaampletement fermés qui s’écoulent
comme des fluides, tandis que I'enrobé est un naatgranulaire et ouvert. Il semble donc

important d’avoir un essai d’évaluation de la maiti@ en laboratoire réalisable sur I'enrobé.

Le développement des techniques tiedes a condui¢ddniciens a proposer des outils
de mesure en laboratoire, éventuellement réalisadle chantier. Comme résumé dans le
chapitre I, plusieurs outils sont utilisés poutdesette maniabilité, faisant appel a différents
dispositifs expérimentaux : mesures de couple oufodees de cisaillement sur enrobé,
mesures de coefficient de friction sur le liant..nBde cadre de ce travail de recherche, nous
avons choisi de travailler avec le maniabilimétaciennement Nynas), essai en cours de

normalisation au démarrage de la these, et lerphendu en France.

116



Dans un premier temps, nous nous intéresserons raekure normalisée de la
maniabilité d'un enrobé au maniabilimétre (NF P®824), en analysant des essais

préliminaires réalisés selon le protocole précop&ada norme.

Dans un second temps, nous décrirons les modditatet les compléments de
procédure que nous avons apportés au protocoleafisénet nous analyserons l'influence de

la compacité des échantillons d’enrobés sur la needel leur maniabilité.

Une fois notre protocole d’essai défini et mis dacp, nous expliciterons tous les
parametres que nous ferons varier lors de notide&dpérimentale sur enrobés modeles et

réels, ainsi que notre méthode d’analyse.

Dans une quatrieme puis cinquieme partie, nousyse@ns I'ensemble des résultats
gue nous aurons obtenus sur le squelette granukérenrobés modeles et les enrobés réels,

puis nous essaierons de les relier aux mesurekdigaes du chapitre 111

2. Mesure normalisée de la maniabilité d'un enrobé au

maniabilimetre

2.1. Matériel et protocole d’essai normalisés

Comme décrit dans le chapitre I, le maniabilimékgure 60) a été développé pour
mesurer la montée en cohésion des enrobés a frbémalsion de bitume une méthode
d'essai a été mise au point en 2011 par I'lFSTTARIprme et al., 2007]. En 2013, cet
appareil a été normalisé (NF P98-258-1) pour céariser la maniabilité des enrobés a chaud,
tiedes, a froid et des graves émulsions, par umelation du répandage de I'enrobé sur la

chaussée par une poutre de finisseur ou une eclett
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Figure 60 : Maniabilimetre du laboratoire IRC-ESTP

Le principe de 1’essai est le suivant (Figure 61) : un enrobé foisonné est déversé et
aras¢ dans un moule et est poussé par une lame a 1’aide d’un vérin. Un capteur de force
mesure la force de résistance a ’effort de cisaillement exercé par I’avancement du vérin et de
la lame de poussée dans le moule rempli, et donc la force de cohésion de 1’enrobé. Cette force
de résistance maximale du matériau est utilisée comme parameétre de maniabilité de celui-ci :

plus elle est faible, et plus la maniabilité est grande.

Figure 61 : Déroulement d’un essai au maniabilimetre sur un enrobé
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Le protocole d’essai décrit dans la norme (NF P98-258-1) prévoit I'utilisation d’un

grand moule contenant environ 11 kg d’enrobé ou d’un petit moule contenant environ 5,5 kg

d’enrobé (Figure 62). Les caractéristiques géométriques des deux types de moules sont

données dans le Tableau 25.

Figure 62 : Moules du maniabilimetre

Tableau 25 : Caractéristiques géométriques des moules du maniabilimetre

Grand moule

Petit moule

L[cm] 30 15
1 [cm] 22 22
Dimensions moule

h [cm] 10 10
Volume utile [cm?] 6600 3300

L [cm] 23 11,5

Dimensions lame de
h [cm] 8 8
poussée
e [cm] 0,4 0,4
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Nos conditions de fabrication et de conditionnentent’enrobé ont été décrites dans
le chapitre Il. Une fois fabriqué, I'enrobé est dé&é dans le moule a I'aide d’une goulotte de
remplissage et d'un déversoir (chute de I'enrobé de de haut environ)celles que nous
utiliserons ont été concues et fabriquées a lateécanique de 'ESTP (Figure 63).
L’échantillon est ensuite arasé pour obtenir un m&wlume utile (6600 ou 3300 énLa
norme prévoit de conditionner les moules rempligsddes enceintes a température et
hygrométrie fixées pour des étapes de maturatiaudées définies dans le cas des tests faits
sur enrobé a I'’émulsion de bitume. Aucune mentitestnfaite d’'un conditionnement en
température a I'étuve pour le cas des enrobés adchi@des ou semi-tiedes. Il est juste
mentionné que le temps entre la mise de I'échantiflans le déversoir de la goulotte et la

mise en conditionnement ne doit pas dépasser 3 min.

Figure 63 : Goulotte de remplissage pour le petitile du maniabilimetre

Le moule est ensuite placé sur le chassis du miéiniatre, les parois amovibles avant
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et arricre sont retirées, et 1’essai est lancé jusqu’a la fin de la course du piston et de la lame de

poussée, qui est d’environ 15 cm.

La norme ne prévoit qu’une seule vitesse d’avancée du piston, a savoir 1 cm/s, sans
justification de ce choix. A titre indicatif, un finisseur sur chantier a une vitesse d’avancement
de 3-4 m/min a 12-20 m/min en fonction de 1’épaisseur de mise en ceuvre, soit environ 8 cm/s
a plus de 30 cm/s. Les conditions du travail manuel sont plus difficiles a évaluer. 1l est alors
légitime de se demander comment la vitesse de 1 cm/s a été choisie pour le protocole

normalisé.

La Figure 64 est I’exemple donné par la norme de I’enregistrement d’un essai au
maniabilimétre. Elle préconise de déterminer a partir de ces enregistrements la force
maximale obtenue pour deux essais similaires et d’en faire la moyenne arithmétique. C’est ce

parametre force maximale qui est utilisé comme critére de maniabilité.

250

FAs ]

200 =~
e SN (= N e
~ Force maximale mesurée

| F(t=6h)>F (t=0h)

Force (N)

Temps de maturation = Oh

\ - Temps de maturation = 6h

Temps (8)

Figure 64 : Exemple donné par la norme d’enregistrements obtenus lors d’essais faits

sur un matériau conditionné a des temps de maturation différents (NF P98-258-1)

2.2. Résultats d’essais préliminaires réalisés avec le protocole

normalisé

Des essais au maniabilimétre ont été réalisés en suivant le protocole décrit par la

norme NF P98-258-1, avec le petit moule (3300 cm?®), pour une vitesse d’avancement de la
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lame de poussée de lcm/s, en faisant varier laéetyve de fabrication des mélanges et
donc la température d’essai. Les températureshiedtion et d’essai choisies sont 160, 130,
110°C. Ces essais ont été réalisés sur une foromuld BBSG 0/10 Noubleau au 35/50 pur.

Pour garantir une bonne répétabilité de nos mesnoes avons décidé de faire quatre
essais pour chaque température. Une seule fabrcdtenviron 25 kg a une température
donnée nous permet de faire les quatre essais aéabii@€ nécessaires. Les résultats

exploités sont alors une moyenne de ces quatresesgsaune méme fabrication d’enrobé.

La norme ne donne pas de détail sur un quelcongpéitonnement des échantillons
en étuve a la température de fabrication et d'eapaés la sortie du malaxeur et avant de faire
les essais. Pour étre shr de faire nos quatresesdgairépétabilité a partir d'une méme
fabrication a la bonne température, nous avons dénié de procéder systématiquement de
la maniére suivante : a la sortie du malaxeurgle®bés sont séparés en quatre échantillons
d’environ 5,5 kg et conditionnés dans des bacs lhggtas a I'étuve a la température de
fabrication pendant deux heures. Les échantillams ensuite sortis un a un de I'étuve pour
subir le protocole d’essai normalisé, de la misesda déversoir de la goulotte jusqu’a la fin

de I'essai, le plus rapidement possible (au maximamdizaine de minutes).

Le protocole normatif impose de conserver un volgomestant pour tous les essais par
un arasement systématique de I'enrobé déversélelamsule mais sans contréle de la masse.
Pour avoir une donnée supplémentaire sur nos ébbastiors de chacun des essais, la masse
du moule contenant I'échantillon arasé est pesée @mpacité de celui-ci est calculée. Les
résultats des mesures de compacité de nos écbastitinsi que les résultats des essais en

termes de force maximale sont présentés dansdaseki65 et 66.
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Figure 65 : Evolution de la compacité des échantillons aprés arasement en fonction de

la température

90

80

70

60

—_—
50 1
53,4 D 46,9

40

30

Force maximale [N]

20

10

110 120 130 140 150 160
Température [°C]

Figure 66 : Evolution de la force maximale en fonction de la température d’essai a

v=Ilcm/s, dans le petit moule, pour le protocole normalisé

La Figure 65 montre que la compacité foisonnée des échantillons varie de fagon significative
en fonction de la température de fabrication de 1I’enrobé avec une perte de plus de 4% entre
160 et 110°C. Plus I’enrobé est fabriqué a basse température plus la compacité est faible. La

lame de poussée sollicite donc une masse d’enrobé moins importante lorsque 1’on fait I’essai a
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température plus basse, ce qui pourrait minimeewdifférences de maniabilité observées.
apparait donc important, pour toute étude compagatie maitriser ce parameétre compacité et

de le fixer lorsque I'on fait varier la température

Les résultats de la Figure 66, quant a eux, monwae augmentation de la force
maximale moyenne de poussée nécessaire pour dénulgrsle mélange bitumineux lorsque
la température diminue. Ces écarts de maniabdité chiffrés dans le Tableau 26. Pourtant, si
I'on regarde la précision des essais données ddriglire 6dmoyenne faite sur quatre essais
a chaque température), cette diminution de la rbditéane semble pas assez importante pour
décrire ce que I'on a pu observer en manipulana dlle les échantillons d’enrobé en
laboratoire a 130, puis a 110°C. Lessai tel gest réalisé dans la norme refléte-t-il les réelles
baisses de maniabilité engendrée par les abaissed®températures ?

Tableau 26 : Augmentation de la force maximale alespée pour les différentes

températures d'essai par rapport a 160°C

Augmentation de la force maximale
de poussée par rapport a 160°C
130°C| 110°C

Petit moule v=1cm/s 13,9% | 21,1%

3. Modifications et compléments de procédure

3.1. Vitesse d’avancement du vérin et de la lame de paée

Comme décrit dans le paragraphe 2.1, I'essai nigéhali maniabilimetre se pratique
a une vitesse d’avancement de la lame de pousséd’dehantillon d’enrobé fixe de 1cm/s.
Cette vitesse choisie n'étant pas représentativéadatesse d’avancée d’'un finisseur sur
chantier ou bien de la vitesse du travail manlisgmble intéressant de pouvoir la faire varier

et d’étudier son incidence sur les essais au miimaire.

Le maniabilimétre présent a l'Institut de Recherare Constructibilité (IRC) de
'ESTP et utilisé pour la réalisation de tous lesas présentés dans ce travail de thése, a été

congu pour répondre parfaitement a la norme d'g$$aiP98-258-1) mais également pour
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étudier des parameétres variables non prévus darwiae. Ainsi, plusieurs vérins de poussée
(Figure 67) permettent de faire varier la vitessvahcée de la lame de 0,01 cm/s a 4 cm/s,
pour étudier I'influence de ce parametre vitesksestl & noter que nous n’avons pas choisi des
vitesses plus élevées, d’'une part par la non dibpibé de vérin adéquate pour le modele

normalisé choisi, et d’autre part car la coursessbe de 15 cm était trop courte pour réaliser

un essai fiable.

Figure 67 : Vérins de poussée du maniabilimétre palayer une vitesse de 0,01 cm/s

a4cm/s

3.2. Evolution de la température des enrobés dans les mies

L'un des parametres les plus importants a maitdses notre étude est le parametre
température de I'échantillon lors de I'essai, qeprésente la température de I'enrobé sur le

chantier lors de sa mise en ocsuvre.

Rappelons que les essais de maniabilité vont $iseeaur des enrobés fabriqués en
laboratoire, conditionnés dans une étuve réguléerapérature, puis déverseés par la goulotte
dans le moule, hors étuve, pour ensuite étre tastiéféerentes vitesses. Le maniabilimétre tel
gu'il est décrit dans la norme n’est pas lui-médmguié en températurel est donc important
de vérifier les évolutions de température des édltars au sein des deux moules (grand et
petit moule) en fonction du temps, sachant que rsmhaitons travailler a différentes
vitesses, et notamment des vitesses lentes. Léstiéns de la température d’échantillons de
BBSG 0/10 Noubleau fabriqués avec un bitume 35(50ap160°C, contenus dans le petit et
le grand moule et laissés a l'air libre, en fonttdu temps ont été mesurées au cceur de
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I’échantillon a I’aide d’un thermomeétre. La Figure 68 présente les résultats.
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Figure 68 : Evolution de la température de 1’échantillon d’enrobé dans les petit et

grand moules en fonction du temps

La course du vérin et de la lame de poussée étant d’environ 15 cm, un essai fait a la
vitesse de lcm/s dure environ 15 s, ce qui se traduit par une diminution de température
d’environ 0,3°C sur petit moule et d’environ 0,1°C sur grand moule entre le début et la fin de
I’essai. De méme a vitesse plus lente, 0,5 cm/s par exemple, 1’essai durera 30 s, ce que se
traduit par une chute de température de 0,6°C sur petit moule et de 0,2°C sur grand moule
entre le début et la fin de 1’essai. Il apparait donc que les déperditions de températures au sein
des échantillons d’enrobé dans les moules des deux tailles sont faibles par rapport aux durées
des essais. Les essais au maniabilimeétre peuvent donc étre considérés a température constante,

malgré 1’absence d’une enceinte thermique autour des moules.

3.3. Maitrise de la compacité foisonnée des échantillons

I1 est apparu lors des essais préliminaires présentés en 2.2 que le protocole décrit dans

la norme NF P98-258-1 ne permet pas de conserver une compacité constante de 1’échantillon
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testé lorsque I'on fait varier la température dbritation et d’'essai. En effet, lorsque la
température de fabrication diminue, I'enrobé foisdrreste plus ouvert, la compacité de
I'échantillon diminue. Le résultat obtenu peut aleembler faussé puisque la lame de poussée
agit sur une masse moins importante de matérialneacompare pas deux matériaux dans un

méme état.

Pour éviter cette variation de compacité, un nouyeatocole d’essai a été propose et
développé a I'lRC-ESTP pour s’assurer de pratitpeessais a volume et masse constants :

* Une masse constante d’enrobé a été fixée par am adsséférence réalisé sur
la formule d’enrobé a 160°C (déversement a la dtaylarasement puis pesage
de I'échantillon);

* Pour les autres températures testées, aprés fidmied conditionnement des
échantillons d’enrobés en étuve pendant 2h (cha&ghantillon a la méme
masse, déterminée sur la référence), ils sont sévedans le moule par la
goulotte;

* lIs sont tassés manuellement a l'aide d’'une pladeda dimension de la
surface du moule pour obtenir un méme volume (G0 ou 3300 ch)
(Figure 69),

* Les échantillons sont ensuite pesés pour vérieer Imasse et donc leur
compacité

* Le moule est enfin placé dans le maniabilimétiéessai est lancé.
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Figure 69 : Tassement manuel de I'échantillon dibérdans le moule apres

déversement a la goulotte

Ce protocole d’essai permet de maitriser la congala I'échantillon d’enrobé qui, du coup,
reste constante quelle que soit la températuréetedtégale a celle a la référence 160°C. Ce
tassement manuel illustré ici peut générer un getitient de compacité dans I'échantillon,
mais dans nos études comparatives, tous nos dibrantint été tassés de la méme maniere et

par le méme opérateur.

Différents essais ont été réalisés sur une formamate BBSG 0/10 Noubleau au
35/50 pur pour tester et valider ce protocole diedses températures de fabrication et d’essai
testées sont 160, 130, 110 et 90°C.

Les résultats des essais réalisés sont donnédetahRggures 70 et 71. La compacité
fixée est celle de I'enrobé foisonné a 160°C dangetit et le grand moule, c’est-a-dire une
compacité de 57,5% = 0,3%. Il est a noter que obaggultat donné par la suite est la
moyenne de 4 essais issus d’'une méme fabricatemwabé bitumineux pour les petits moules

et de deux fabrications pour les grands moules.
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Figure 70 : Evolution de la force maximale en fonction de la température d’essai et de

la vitesse de poussée, pour le petit moule et le protocole d’essai IRC-ESTP
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Figure 71 : Evolution de la force maximale en fonction de la température d’essai et de

la vitesse de poussée, pour le grand moule et le protocole d’essai IRC-ESTP

Dans un premier temps, ces résultats montrent une augmentation importante de la
force maximale de poussée lorsque la température diminue, quelle que soit la taille du moule

ou la vitesse de poussée.

Dans un second temps, on note que :
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* Les niveaux de force sont plus importants pourdag moule que pour le plus
petit (surface de poussée plus grande),
* Plus la vitesse d’essai est élevée, plus la foecpalissée est élevée et plus les

écarts de maniabilité entre les températures sgmbrtants.

En comparant les résultats obtenus avec les deatogmies (Figures 66 et 70), il
apparait que le second protocole, pour lequel amatle a compacité constante, est plus
discriminant que le premier en ce qui concernefllisnce de la température sur la
maniabilité. En effet, 'augmentation de la forceximale de poussée lorsque la température

d’essai diminue est plus importante lorsque la citp est maintenue constante (Tableaux

26 et 27).

Tableau 27 : Augmentation de la force maximale alespée pour les différentes

températures d’essai par rapport a celle mesuté@aC, pour le protocole IRC-ESTP

Augmentation de la force maximale de poussée par
rapport a 160°C
130°C 110°C 90°C
Petit moule
33,0% 49,5% 75,9%
v=lcm/s
Petit moule
60,1% 104,4% 177,5%
v=3cm/s
Grand moule
22,3% 36,9% 103,8%
v=lcm/s
Grand moule
32,0% 97,9% 134,6%
v=3cm/s

3.4. Influence de la compacité des échantillons

Les résultats présentés en 2.2 etdhBmontré I'importance du parametre compacité
contrblée sur les mesures effectuées. Il nous dléefgalement trés important d’étudier son

influence sur les mesures de maniabilité effecta@amaniabilimétre.

La norme NF P98-258-1 ne prévoit que des essaislesiréchantillons d’enrobé a

compacité foisonnée, pour simuler le travail manaa un enrobé déversé a la brouette
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(trottoirs, ouvrages singuliers en zone urbain@uriant sur un chantier routier, un travail
manuel peut également étre effectué aprés le masdag finisseur, sur un enrobé pré-
compacté par la table de celui-ci : dans ce cdgydee, I'enrobé a une compacité plus élevée

gue la compacité foisonnée (environ 80%) (Figure 72

Figure 72 : Travail manuel aprés passage du finisse

Le tassement manuel mis en place pour travailleorapacité foisonnée controlée
(protocole IRC-ESTP) ne permet pas de compactehditillon a des compacités plus
élevées que 60% (trop difficile physiqguement). Uspdsitif a donc été développé a 'ESTP
pour compacter nos échantillons a des compacitssgbbvées a 'aide d’une presse MTS. Un
moule renforcé, remplacant le petit moule du mahmétre, a été concu et fabriqué pour

permettre un compactage « simple effet » a la prigiiS.

La conception de ce dispositif, ainsi que les sssailisés avec, ont été faits dans le cadre du

stage fin d’étude de Mickaél Girondeau.

3.4.1. Conception d’'un moule renforcé

Pour concevoir le moule renforcé, il est nécessdeéreonnaitre les différents critéres
et contraintes qui régissent son utilisation futufg@res avoir analysé les différentes
manipulations faites a I'aide du premier mouleest dbjectifs visés, un cahier des charges a

éte éetabli pour le nouveau moule :
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Avoir une capacité de résistance et de faible déformation face aux pressions de
compactage ;

Avoir des dimensions intérieures en largeur et en longueur identiques au petit
moule initial du maniabilimetre (un seul maniabilimeétre pour tous les essais) ;
Permettre aux utilisateurs de passer facilement et rapidement de la phase de
compactage a la phase d’essai (maitrise de la température) ;

S’adapter sur le grand moule du maniabilimetre (comme le petit moule initial)
et garantir une hauteur de 1’échantillon par rapport au vérin permettant

d’obtenir les mémes conditions de sollicitations.

Figure 73 : Picces constitutives du moule renforcé
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Figure 75 : Mise en place du moule renforcé (sans la plaque de compactage et sans les

parois amovibles) dans le grand moule du maniabilimetre
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La Figure 73résente les différentes pieces qui constituemembule renforcé :

* La partie centrale qui a les mémes dimensionsrnagque le petit moule
classique et qui s’adapte dans le grand moule y@galiser I'essai (Figure 75)

» Deux parois amovibles qui ferment la partie cestlaks de I'opération de
compactage (Figure 74) et que I'on enléve lorsetssai;

* Une plaque de compactage double, dont la partérignfre s’insére dans le
moule pour compacter I'’échantillon d’enrobé (Figidd;

* Une derniére plague que I'on place sous le moule pdapter celui-ci sur la
partie inférieure de la presse MTS (Figure 74).

Le vérin de la presse MTS est commandé en déplatemene vitesse définie, pour
compacter a la compacité voulue. La procédure depactage a été calée et est détaillée en

Annexe C.

3.4.2. Variation de la compacité

L'objectif du moule renforcé est de compacter lesa@tillons d’enrobé a 80%, pour
étudier l'influence du parametre compacité sumhesures de maniabilité effectuées sur notre
formulation BBSG 0/10 Noubleau au 35/50, en comqua6a et 80% de compacité.

Les échantillons compactés a 60% ont été testémppliquant le protocole d’essai
IRC-ESTP, avec tassement manuel. Les échantillonspactés a 80% ont été testés en

appliguant la procédure de compactage (Annexe desuoule renforcé.

Les essais ont été réalisés sur petit moule (mdaksique et moule renforcé), a une
vitesse de 0,1 cm/s. Le choix de cette vitesseodsgee s’explique par le niveau tres élevé
des forces obtenues pour les échantillons compac8896; en effet, pour une vitesse plus
élevée, les niveaux de force seraient trop imptstpar rapport aux limites acceptables du

capteur de force. Les résultats sont présentésladigure 76.
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Figure 76 : Evolution de la maniabilité en fonction de la température pour des
¢chantillons de BBSG 0/10 Noubleau au 35/50, compactés a 60 et a 80%, dans le petit moule,

a0,1 cm/s

Que l’on travaille a 60% ou bien a 80% de compacité, les résultats montrent une
augmentation non négligeable de la force maximale de poussée lorsque la température
diminue. Cette augmentation est chiffrée dans le Tableau 28. Plus la compacité de
I’échantillon est élevée, et plus cette augmentation de la force maximale est importante ;

’essai apparait beaucoup plus discriminant a 80% de compacité.

Tableau 28 : Augmentation de la force maximale de poussée pour les différentes

températures d’essai par rapport a celle mesurée a 160°C

Augmentation de la force
maximale par rapport a 160°C
[%]
C=60% C=80%
130 3,6% 34,4%
110 21,4% 28,7%
90 26,8% 164,8%
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Dans le Tableau 29, sont chiffrées les augmenttienla force maximale de poussée
pour chaque température pour les essais a 80% rdpacité par rapport a ceux a 60%.
L'augmentation de la compacité des échantillonsagrgént une augmentation tres importante

des niveaux de force de poussée, pour chaque tatapeer

Tableau 29 : Augmentation de la force maximale alespée des essais a 80% par

rapport a ceux a 60%, pour les différentes tempegat

Augmentation de la force maximale de poussée [%0]

160°C 130°C 110°C 90°C
C =80% par
rapporta C = 117,9% 182,8% 130,9% 354,9%
60%

4. Choix de la procédure d’essai, des parametres et mhéde

d’analyse

4.1. Procédure d’essai choisie et parameétres étudiés

Le protocole d’essai au maniabilimétre développdRC-ESTP a pour but de palier
les défauts précédemment décrits de la norme etaiiser la compacité des échantillons
d’enrobé testés quelle que soit leur températlspgarait plus adapté pour mesurer la perte
eventuelle de maniabilité engendrée par I'abaissénes températures de mise en ceuvre des
enrobés a chaud observée sur les chantiers (mdsureffort a fournir pour déplacer une
méme masse de matériau) ou le maintien éventualaéabilité par I'ajout d’additifs ou de
procédeés tiedes. Les résultats du paragrapheéaldsés sur un enrobé classique BBSG 0/10
sans additif spécifique, montrent alors une réallgmentation de la force de poussée
nécessaire pour cisailler I'échantillon lorsquedmpérature diminue, ce qui traduit bien la
difficulté de I'ouvrier pour déplacer manuellementa pelle un enrobé mis en ceuvre a une
température plus faible par rapport a un enrobléaaict. Dans la suite de ce chapitre et, plus
largement, de ce travail de these, tous les essalisés avec le maniabilimetre se feront en

utilisant le protocole d’essai développé par I'lIESTP.

Le choix dans cette these de travailler avec leiabdimetre est lié au fait qu'il était

en cours de normalisation et dans le domaine pulladgré sa normalisation, il ne semble
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pas actuellement étre un outil systématiquemeftiséitdans les laboratoires routiers. Par
ailleurs, certaines entreprises ont développé lpmpres outils de maniabilité, comme le
tribologue développé par Colas [Pellevoisin et 2010] ou bien le maniabiliméetre Malet

[Béghin et Peyronnet, 2014]. Comme décrit danshigpitre |, peu d’études expérimentales
sur le maniabilimétre ont été menées ou publiéesoas avons actuellement tres peu de
données comparatives, autres que celles fournies da travail, permettant de faire des
prescriptions quant aux produits testés.

Dans une étude paralléle menée pendant la thése avons étudié avec des étudiants
de 'ESTP et en partenariat avec Eurovia la poégiltou non d’utiliser la PCG comme un
outil de maniabilité, en abaissement certains dgpaeameétres expérimentaux (force verticale
exercée sur I'échantillon et vitesse de rotatiofgust minimum. Cette étude est présentée en

Annexe D.

Une grande partie du travail de these présentéété d’essayer de mieux comprendre
et appréhender cet outil de maniabilité en menaatlarge étude expérimentale et en testant

I'influence de nombreux parameétres. Ces paramédstés ont été classés en deux catégories :

* Les parameétres « géométriques et d’essai » du bimatre ;

* Les paramétres « produits » des échantillons dienro

Des choix arbitraires ont été faits lors de l'élabion du maniabilimétre et leur
variation peut permettre de mieux comprendre laumgedaite, notamment vis-a-vis du
matériau sur chantier. Le maniabilimétre dispondudaboratoire IRC-ESTP est ainsi équipé
de deux tailles de moules, de deux plaques de @euste deux goulottes de remplissage
(concgues et fabriquées a 'ESTP) et de quatre sé&hinpoussée balayant des vitesses de 0,01
cm/s a 4 cm/s. A l'aide de cet équipement, et @dtataoons fabriquées a 'ESTP, nous avons

pu faire varier de nombreux parametres geométrigud®ssai, a savoir :

» La largeur de I'échantillon testé (différence peiidule / grand moule) (Figure
62), pour déterminer sa représentativité par rapport au chantier ;

 La vitesse de poussée appliquée a I'échantillonyr pappréhender les
variations de vitesse des finisseurs

* La hauteur de poussée (et donc I'épaisseur d'édbantisaillée), pour
représenter I’épaisseur de mise en ceuvre ;

» Lalongueur de I'échantillon testé

* Le rapport taille de la plague de poussée par ragpta largeur du moule,
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pour étudier les effets de bard
* La possibilité de déversement de I'enrobé a I'eerdu moule ou non, sachant

gue sur chantier il n'y a pas de déversement.

La plupart des variations de ces parameétres « géigoes » seront effectuées uniquement
sur des enrobés modeles, aux huiles de silicond, gaur la largeur de I'échantillon et la

vitesse de poussée qui seront également testédesenrobés bitumineux.

En ce qui concerne les parameétres « produits »,oils été identifiés comme

susceptibles d’influer sur la maniabilité de nosattillons. Ces parametres sont :

* Le grade de bitume utilisé (dur ou mqu)

» La présence d’un additif tensio-actif pour enrabde ou non
* La nature des granulats utilisés (plus ou mointan) ;

» La compacité des échantillons d’enrobé (60 et 80%)

» Latempérature de fabrication et d’essai (de 962 Q).

Linfluence de la compacité a déja en partie ét@iée dans le paragraphe 3.4.2.

Linfluence des autres parametres énoncés setédrmans le paragraphe 5.

4.2. Description de la méthode d’analyse utilisée

Les enregistrements effectués pendant les essarsaiabilimetre, grace au logiciel
d’acquisition des données qui lui est dedié, fasamnt les valeurs de la force de poussée en
fonction du temps. Aprés des vérifications préliamies, nous avons considéré une vitesse
d’avancée du vérin constante, permettant ainsiédiziide des enregistrements une courbe de
la force de poussée en fonction de la distanceqaelee se trouve la plaque de poussée,

exprimée en centimetre.

Il est important de noter que la mise en marcheétin et du logiciel d’acquisition
des données se font indépendamment et manuellersadgnt compliquée la mise en route
de I'essai et approximative la synchronisation eeér départ de la plaque de poussée et le
départ de I'enregistrement de la force de poussgsurée. Les essais réalisés ont tous éte
filmés. Afin d’affiner les résultats et de garaniime bonne répétabilité des résultats, chaque
essai est réalisé quatre fois pour un méme jeladenetres. A partir de ces quatre courbes de
résultats, nous pouvons calculer différents ineigest permettant de les interpréter et de les

analyser :
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* Une courbe moyenne des quatre courbes de 1’évolution de la force de poussée
en fonction de la course ;

* Une valeur moyenne des forces maximales de poussée notée Fmax ;

* Une valeur moyenne des pentes des courbes a I’origine notée p ;

* Une valeur moyenne des énergies totales développées lors des essais jusqu’a la
fin de la course du vérin Eo ;

* Une valeur moyenne des énergies partielles développées lors des essais jusqu’a
une course de 7 cm (distance a partir de laquelle 1’enrobé commence a chuter a

I’arriére du moule) notée Epar.

Pour traiter les valeurs issues des essais, un logiciel open-source de traitements statistiques,
appelé « R », a été utilisé¢, permettant de calculer les différents indicateurs cités

précédemment. IIs sont illustrés dans la Figure 77.
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Fmax Energie — Courbe lissée
. — Pente
partielle

Energie
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Effort de cisaillement (N)
0 40 80 120
L

Course (cm)

Figure 77 : Différents indicateurs pour I’analyse des courbes de résultats au

maniabilimétre

5. Analyse des résultats obtenus

5.1. Analyse préliminaire
Une premiere analyse de tous les résultats obtenus a permis de dégager trois allures,
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selon les parametres variables d’essai et produits étudiés :

* Des courbes pic ou se dégage un maximum bien défini, puis une chute (Figure
78a) ;

* Des courbes plateau avec une valeur maximale de force qui reste constante sur
plusieurs centimetres (Figure 78b) ;

* Des courbes en parabole avec une évolution progressive montante et

descendante de la force (Figure 78c).

Figure 78 : Allures des courbes de résultats : a) courbe en pic, b) courbe en plateau, c)

courbe en parabole

Les films faits pour chaque essai ont été¢ analysés pour pouvoir placer les différents
évenements sur les courbes de résultats. Les Figures 79 et 80 illustrent 1’analyse de ces films,
en placant le début de la formation d’un bourrelet derriére la plaque de poussée, la course a
laquelle ce bourrelet atteint sa valeur maximale, puis le moment ou I’échantillon commence a

chuter a ’arriére du moule.
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Figure 79 : Analyse d’un essai sur grand moule a v =1 cm/s pour un BBSG 0/10
Noubleau au bitume 35/50
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Figure 80 : Analyse d’un essai sur grand moule a v =1 cm/s pour un BBSG 0/10
Noubleau au bitume 35/50

De plus, I’ensemble des indicateurs cités précédemment (paragraphe 4.2) a été calculé
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pour chaque essai de maniabilité réalise, a phatircourbes de résultats (Figure 77). Nous ne
détaillerons pas dans cette partie toute I'étude alures de courbes et des différents
indicateurs pour I'ensemble des essais réalisés ldahese. A titre d’exemple, nous le ferons
pour une petite série de résultats obtenus suBB@0/10 Noubleau, dans le petit moule a v
= 0,1 cm/s pour des compacités de 60 et 80%, dieratites températures d’essai (Tableau
30).

Tableau 30 : Résultats d’essais de maniabilités&akur BBSG 0/10 Noubleau, petit

moule, v=0,1 cm/s

BBSG 0/10 Noubleau
Petit moule, v = 0,1 cm/s
Compacité Température Fmax [N] Pente Etot [J] Efjdqrt
90°C 71 62 7,87 4,17
110°C 68 60,2 7,91 4,16
60%
130°C 58 34,5 6,39 3,18
160°C 56 29,2 6,01 2,93
90°C 323 530,6 15,54 12,32
. 110°C 157 300,7 9,2 6,55
80°c 130°C 164 313,3 9,43 6,18
160°C 122 242,8 6,91 5,27

Nota : Les résultats en bleu sont tirés de couplesbole, ceux en vert de courbes plateau et
ceux en rouge de courbes pic.

On peut remarquer que l'allure des courbes de tedsuest directement liée aux
niveaux de force maximale obtenus pour chacun deai® et donc a la maniabilité du
matériau. En effet, plus la force maximale est &eg\plus la courbe va avoir une allure en
pic ; a ’inverse, plus elle va diminuer, plus 1’allure des courbes va se transformer en plateau
puis en parabole. Si I'on regarde I'ensemble desltdts, la limite entre la courbe pic et la
courbe plateau est aux alentours de 80 N, et eptle la courbe plateau et la courbe parabole
aux alentours de 60 N. Il est également possibldistenguer des limites pour les allures de

courbe en termes de pente, méme si elles sont rimamshes (Figure 81).
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Figure 81 : Classement des allures de courbes en fonction des pentes

Parabole Plateau

Si I’on s’intéresse a I’ensemble des indicateurs calculés pour décrire les résultats des
essais de maniabilité, on remarque qu’ils vont tous dans le méme sens : dans I’ensemble, ils
diminuent lorsque la température augmente, a compacité fixée, traduisant une amélioration de
la maniabilité. En ce qui concerne les indicateurs énergie, les valeurs sont plus ramassées et
par conséquent moins faciles a analyser et moins parlantes. De plus, leur calcul est long par
rapport a la détermination de la force maximale. Pour I’indicateur pente, il varie de la méme
manicre que la force maximale, mais est plus long a déterminer. Au vu de tous ces résultats, le
parametre qui nous semble le plus précis et le plus judicieux est celui de la force maximale,
tant au niveau de sa détermination que de sa pertinence a traduire la maniabilité du matériau
¢tudié. Par la suite, nous analyserons tous les résultats en termes de force maximale ou bien
de contrainte en divisant cette force maximale par la surface de poussée (0,23*0,05 m? pour la

grande plaque et 0,115%0,05 m? pour la petite plaque).

Toutes les conclusions données ici sont valables dans le cadre de notre étude, effectuée
sur une unique formulation d’enrobé, a savoir un BBSG (béton bitumineux semi-grenu). Il

faudrait étudier d’autres formulations pour pouvoir les étendre.

5.2. Analyse des résultats obtenus sur granulats seuls et enrobés

modéles

5.2.1. Résultats sur granulats seuls

Avant de pratiquer les essais de maniabilité sur des enrobés liés aux liant bitumineux
ou aux huiles de silicone, nous avons testé uniquement le squelette granulaire, sans les fines
(< 63 um, risque de dépot au fond du moule) et sans liant, c’est-a-dire sans mastic
bitumineux. Pour cela, nous avons recomposé le squelette granulaire des formulations de

BBSG 0/10 Noubleau et Voutré, en enlevant le filler d’apport et la partie fine du sable 0/2. La
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fabrication est faite au malaxeur, comme pour le®keés, a température ambiante et sans

I'ajout du liant, puis les essais sont pratiquésalement apres la fabrication.

Les essais ont été réalisés dans le grand mowde,lagrande plaque, a deux vitesses
de poussées de 1 et 3 cm/s. Etant donné I'absendard, il est difficile de viser une
compacité lors du remplissage du moule avec lelstjegranulaire a blanc. Nous avons donc
rempli le moule jusqu’au volume utile total (66003, puis nous avons calculé la compacité
par pesée. Celle-ci était de l'ordre de 53,5 %. té&sultats des essais obtenus sur les
matériaux Noubleau et Voutré sont donnés dans iggrds 82 et 83. Dans un souci de

transparence, nous donnons ici les courbes brbteawes au maniabilimetre.

On peut remarquer que les niveaux de contraintgament pas avec la vitesse de
poussée, ce qui ne sera pas le cas pour les eriédé&rix huiles de silicone et aux liants
bitumineux. En I'absence de corps visqueux damchéatillon, la force de poussée, et donc la
contrainte, ne dépendent pas de la vitesse d’agaduoépiston. De plus, les niveaux de
contrainte obtenus sont comparables pour les dgestde matériaux granulaires, alors que
le matériau Voutré est plus frottant que le matéNmubleau. Ceci peut étre expliqué par le
fait que le matériau Voutré a une masse volumidus faible que le Noubleau, et donc a
compacité équivalente, I'échantillon de Voutré @sis Iéger que I'échantillon de Noubleau,

ce qui pourrait compenser le caractere plus frottarMoutré.
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Figure 82 : Essais de maniabilité réalisés sur squelette granulaire Noubleau dans le

grand moule
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Figure 83 : Essais de maniabilité réalisés sur squelette granulaire Voutré dans le grand

moule
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5.2.2. Résultats sur Znrobés models

Des essais de maniabilité ont également été réaligédes enrobés modeles, a I'huile
de silicone. La fabrication des enrobés a I'huiesdicone se fait & température ambiante et
aucune modification de la viscosité de I'huilecilie n’est possible par chauffage. En ce qui
concerne 'huile v300, la fabrication n’est paspmbléme puisqu’elle a la méme viscosité
gue le bitume 35/50 a 160°C. Par contre, pour lEhub0000 (méme viscosité que le bitume
35/50 a 80°C), la fabrication d’'un enrobé est ingille. Nous avons donc fabriqué une huile
de viscosité intermédiaire en mélangeant de I'neB@0 et de I'huile v60000 (méme viscosité
gue le bitume 35/50 a 130°C, soit environ 2 Paelr fabriquer un deuxieme enrobé a
I'huile de silicone. Par la suite, nous appelleroete huile de viscosité intermédiaire huile de
silicone v2000.

La formulation qui a été testée est le BBSG 0/1@eau, en faisant varier les
différents parametres géométriques cités précédain(paragraphe 4.1). La compacité de
'échantillon d’enrobé est égale a 60% pour chad&s essais présentés ici. Pour la
présentation des résultats, nous utiliserons lesvatiions suivantes : GM pour grand moule,

PM pour petit moule, GP pour grande plague et RIP petite plaque.

Les deux premiers parameétres géométriqgues du nimieioe que nous avons fait
varier sont la largeur du moule (petit moule oungranoule prévus dans la norme) et la
vitesse de poussée. Les Figures 84 et 85 donmédekats obtenus pour les deux largeurs de
moule et pour deux vitesses d’essai, a savoir3d @h/s. Nous avons décidé de traduire les
résultats obtenus en termes de contrainte et noforde pour permettre une meilleure

comparaison entre le grand et le petit moule (sedale poussées différentes).

Les niveaux de contrainte mesurés sur le petit emauéc la petite plague de poussée
sont systématiquement plus élevés que ceux mesuréke grand moule avec la grande
plaque, quelle que soit la vitesse de poussée. &tdurement di a des effets de bord plus
importants dans le petit moule que dans le grandlenen effet de chaque c6té¢ des moules,
la distance entre la plague de poussée et le bardndule est plus grande dans la
configuration grand moule que petit moule, limitdmpact des frottements sur les mesures.
De plus, d’'une maniére générale, si on fixe ldgal moule, plus la vitesse augmente et plus
les niveaux de contrainte sont élevés. Pourtatte gariation des niveaux de contrainte avec
'augmentation de la vitesse est plus importanter fenrobé a I'huile plus visqueuse (huile
v2000).
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Si I’on compare les résultats de 1’enrobé a 1’huile v300 obtenus sur grand moule dans
la Figure 84 avec les résultats des granulats seuls obtenus sur grand moule dans la Figure 82,
on remarque que les niveaux de contrainte maximale sont similaires, méme si les allures de
courbes sont différentes. De plus, la vitesse de poussée a peu d’impact sur les mesures
réalisées sur I’enrobé a I’huile v300 dans le grand moule. Plus la viscosité du liant est faible,
moins celui-ci n’a d’impact sur la maniabilit¢ de I’enrobé et plus 1’échantillon d’enrobé se
comporte comme un échantillon de granulats secs. En ce qui concerne les mesures réalisées

sur I’enrobé a I’huile v300 dans le petit moule, I’impact de la vitesse est surtout dii aux effets
de bord.

Huile V300 =49-GM GP 3cm/s
=#-GM GP lcm/s
12000
=3#=GM GP 0,1cm/s
10000 =#=PM PP 3cn/s

=>=PM PP 1cm/s
=@-PM PP 0,1cm/s

0
[=3
(=3
(=}

Contrainte [Pa]
=
(=3
(=4
(=)
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Distance [cm]

Figure 84 : Variation de la largeur de I’échantillon et de la vitesse d’essai pour un

enrobé a ’huile v300
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Figure 85 : Variation de la largeur de I’échantillon et de la vitesse d’essai pour un

enrobé a 1’huile v2000

Pour simuler différentes épaisseurs de mise en ceuvre sur le chantier, nous avons fait
varier la hauteur de poussée, et donc 1’épaisseur d’échantillon cisaillée ; les résultats sont
donnés dans les Figures 86 et 87. Trois hauteurs de poussée ont été testées : 5 cm (hauteur
normalisée), 2,5 et 1,5 cm, dans le grand moule pour une vitesse de poussée de 1 cm/s. Les
résultats obtenus ont été traduits en termes de contrainte et non de force pour permettre une
meilleure comparaison entre les hauteurs de poussée (surfaces de poussées différentes). Les
résultats obtenus pour une hauteur de poussée de 1,5 cm sont aberrants ; cela s’explique par le
fait que cette hauteur de poussée est trop faible par rapport a la taille maximale des granulats

contenus dans I’enrobé (10 mm). Ces résultats ne seront donc pas montrés.

Les résultats sur I’enrobé a 1’huile v300 montrent des niveaux de contrainte du méme
ordre de grandeur tout au long des essais, pour les deux hauteurs de poussée testées, et les
deux allures de courbes sont les mémes. En ce qui concerne les essais réalisés sur 1’enrobé a
I’huile v2000, les niveaux de contraintes sont différents pour les deux hauteurs de poussées
testées : en effet, pour la hauteur de 2,5 cm, les niveaux de contrainte sont plus élevés que
pour la hauteur de 5 cm. Plus la hauteur de poussée est faible, plus il est difficile de cisailler
I’échantillon d’enrobé. On peut également noter que les contraintes maximales sont plus

¢levées pour I’enrobé a 1’huile plus visqueuse, ce qui semble cohérent.
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Figure 86 : Variation de la hauteur de poussée pour un enrobé a I’huile v300, sur grand

moule av=1cm/s
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Figure 87 : Variation de la hauteur de poussée pour un enrobé a I’huile v2000, sur

grand moule a v=1 cm/s

Les Figures 88 et 89 donnent les résultats obtenus en faisant varier la longueur de
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I’échantillon. Trois longueurs ont été testées : 22 cm (longueur normalisée), 18 et 15 cm, dans

le grand moule pour une vitesse de poussée de 1 cm/s.

Plus la longueur de 1’échantillon diminue, plus les niveaux de contrainte diminuent, ce
qui est cohérent avec le fait que plus la longueur de 1’échantillon diminue et plus la masse
cisaillée diminue. De plus, les niveaux de contrainte sont plus élevés pour 1’enrobé a 1’huile
silicone V2000 que pour 1’enrobé a la v300, quelle que soit la longueur de I’échantillon. La
viscosité du liant de D’enrobé a donc un effet sur les mesures de maniabilit¢ au

maniabilimeétre.

Huile v300
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Figure 88 : Variation de la longueur de I’échantillon pour un enrobé a I’huile v300, sur

grand moule a v=1 cm/s
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Figure 89 : Variation de la longueur de I’échantillon pour un enrobé a 1’huile v2000,

sur grand moule a v =1 cm/s

Les Figures 90 et 91 donnent les résultats obtenus en faisant varier la largeur de la
plaque de poussée, dans le grand moule pour une vitesse de 1 cm/s. Deux largeurs de plaque
sont testées : 23 cm pour la grande plaque (GP) et 11,5 pour la petite plaque (PP). Les
résultats obtenus ont été traduits en termes de contrainte et non de force pour permettre une
meilleure comparaison entre les largeurs de poussée (surfaces de poussées différentes). Les
Figures 92 et 93 comparent les résultats obtenus pour 1’utilisation de la petite plaque dans le

grand moule aux résultats obtenus pour I’utilisation de la petite plaque dans le petit moule.

Au vu des résultats obtenus, il est possible de noter que les niveaux de contraintes sont
plus élevés lorsque I’on utilise la petite plaque dans le grand moule, par rapport a la grande
plaque dans le grand moule. Cela confirme le résultat que nous avions obtenu précédemment,
a savoir que plus la surface de poussée est petite et plus 1’échantillon est difficile a cisailler.

De plus, plus le liant de I’enrobé est visqueux, et plus les niveaux de contrainte sont élevés.

Si I’on compare les résultats des essais réalisés avec la petite plaque dans le grand moule aux
résultats des essais réalisés avec la petite plaque dans le petit moule, il est possible d’observer
I’influence des effets des bords du moule sur la mesure de la maniabilité. On remarque que les
niveaux de contrainte lorsque la petite plaque cisaille I’échantillon dans le petit moule sont

plus ¢levés que dans le grand moule. On peut alors émettre I’hypothése que, dans la
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configuration petite plaque dans petit moule, les effets des bords du moule augmentent la
difficulté a cisailler I’échantillon. Dans la configuration petite plaque dans grand moule, les
effets des bords du moule ont moins d’impact sur les niveaux de contrainte. Il est alors
possible de s’interroger sur la pertinence d’avoir normalisé les configurations petite plaque
dans petit moule et grande plaque dans grand moule, alors que sur le chantier, lors d’une mise
en ceuvre manuelle au rateau, nous serions dans une configuration petite plaque dans grand

moule.
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Figure 90 : Variation de la largeur de la plaque de poussée pour un enrobé¢ a I’huile

v300, dans le grand moule et a v=1 cm/s
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Figure 91 : Variation de la largeur de la plaque de poussée pour un enrobé a 1’huile

v2000, dans le grand moule eta v=1 cm/s
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Figure 92 : Essais réalisés sur un enrobé a I’huile v300 eta v=1 cm/s
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Figure 93 : Essais réalisés sur un enrobé¢ a I’huile v2000 et a v=1 cm/s

La configuration normalisée du maniabilimétre prévoit 1’enlévement de la paroi
amovible arriere avant de réaliser 1’essai, pour permettre un déversement de I’enrobé en fin de
course. Or cette configuration n’est pas représentative d’un étalement sur chantier pendant
lequel il n’y a pas de déversement en fin de course. C’est pour cela que nous avons réalisé des
essais en bloquant le déversement a ’arriére en laissant la paroi amovible. Les Figures 94 et
95 comparent les résultats obtenus pour les deux configurations, pour le grand moule a v =1
cm/s. Les niveaux de force sont équivalents pour les deux configurations d’essai. Par contre,
lorsque le déversement est bloqué, la partie de 1’échantillon d’enrobé qui est cisaillée et qui ne
peut pas se déverser bute contre la paroi arriére, et donc la force de poussée continue
d’augmenter jusqu’a la fin de la course. Cette deuxiéme configuration testée n’est pas non
plus représentative de ce qu’il se passe sur chantier, parce que lors d’une mise en ceuvre

manuelle, ’enrobé n’est pas bloqué en fin de course par une paroi métallique
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Figure 94 : Comparaison des configurations avec et sans déversement, pour 1’enrobé a

I’huile v300 dans le grand moule a v =1 cm/s
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Figure 95 : Comparaison des configurations avec et sans déversement, pour 1’enrobé a

I’huile v2000 dans le grand moule a v=1 cm/s
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5.3. Analyse des résultats obtenus sur enrobés réels

5.3.1. Influence des parameétres d’essais (largeur de I'échantillon et vitesse

de poussée)

Les variations des deux paramétres géométriques largeur du moule et vitesse de

poussée ont également été testées sur des échantillons d’enrobés réels.

Les résultats des essais qui sont présentés dans la Figure 96 et les Tableaux 31 et 32
ont ét¢ obtenus pour une formulation d’enrobé BBSG 0/10 Noubleau au 35/50 pur; les
¢chantillons sont testés pour chaque température a la compacité de 57,5 + 0,3% (compacité
foisonnée a 160°C). Nous avons fait varier la largeur de 1’échantillon en faisant varier la taille
du moule, ainsi que la vitesse de poussée du vérin. Nous avons décidé de traduire les résultats
obtenus en termes de contrainte maximale et non de force maximale pour permettre une

meilleure comparaison entre le grand et le petit moule (surfaces de poussées différentes).
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Figure 96 : Evolution de la contrainte maximale de poussée en fonction de la

température pour deux tailles de moule et deux vitesses
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Tableau 31 : Augmentation de la contrainte maxirdal@oussée des essais sur petit moule

par rapport a ceux sur grand moule

Augmentation de la contrainte maximale de poussepedit

moule par rapport au grand moule [%]

160°C 130°C 110°C 90°C
v=1cm/s 38,5% 47,2% 54,7% 19,6%
v=3cm/s 39,5% 79,0% 36,2% 72,9%

Tableau 32 : Augmentation de la contrainte maxirdal@oussée des essais a v =

3cm/s par rapport a ceux a v = 1cm/s

Augmentation de la contrainte maximale de poussée 8 cm/s
par rapportav =1 cm/s [%]

160°C 130°C 110°C 90°C
Petit moule 11,7% 25,6% 45,2% 70,2%
Grand moule 10,9% 3,2% 65,0% 17,7%

Comme pour les essais réalisés sur les enrobéslesodé présentés dans le
paragraphe 5.2.2, il est possible de noter quailesaux de contrainte maximale mesurés sur
le petit moule avec la petite plaque de pousséedane maniere générale plus élevés que
ceux mesurés sur le grand moule avec la grande@lagelle que soit la vitesse de poussée
(Tableau 31). La configuration petit moule entradles effets de bord plus importants que le
grand moule. On peut également noter que pour deai% réalisés dans le petit moule,
I'évolution de la contrainte maximale avec la terapédre est presque linéaire, alors que pour
les essais sur grand moule, on peut observer dés daugmentation entre 110 et 90°C pour

v =1 cm/s et entre 130 et 110°C pour v = 3 cm/s.

De plus, d'une maniere générale, si on fixe ldgall moule, plus la vitesse augmente
et plus les niveaux de contrainte maximale sontédleLe Tableau 3Rlustre également le
fait que plus I'échantillon d’enrobé est froid (plgon liant est visqueux) et plus les écarts

entre les deux vitesses sont élevés.
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5.3.2. Influence de la présence d’additif

Le deuxiéme parameétre que nous avons fait varier pour notre étude est un parametre

produit, a savoir la présence ou non d’additif tensio-actif dans nos échantillons d’enrobé.

Les résultats des essais qui sont présentés dans les Figures 97 et 98 et dans les
Tableaux 33 et 34 ont été obtenus pour une formulation d’enrobé BBSG 0/10 Noubleau au
35/50 pur et au 35/50 additivé a 0,3% ; les échantillons sont testés pour chaque température a
la compacité de 57,5 + 0,3% (compacité foisonnée a 160°C). Les essais présentés ici ont été

réalisé sur grand moule a la vitesse de 1cm/s, et sur petit moule a la vitesse de 3cm/s.

Grand moule v=1 cm/s
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Figure 97 : Evolution de la force maximale de poussée en fonction de la température,

dans le grand moule a v = lcm/s
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Tableau 33 : Diminution de la force maximale de poussée des essais avec additif par

rapport a sans additif, pour grand moule et v = lcm/s

Diminution de la force maximale de poussée avec
I'ajout d'additif [%]
130°C 110°C 90°C
Grand moule
_ 12,7% 13,6% 10,7%
v=1cm/s
Petit moule v =3 cm/s
160,0
=—35/50 pur
140,0 -
-8-35/50+0,3% A

120,0 -
Z
S 1000
=
£ 300
b
<
E 60,0
@
2
S 40,0

20,0

0,0 - : :
110 120 130 140 150 160
Température [°C]

Figure 98 : Evolution de la force maximale de poussée en fonction de la température,

dans le petit moule a v =3cm/s

Tableau 34 : Diminution de la force maximale de poussée des essais avec additif par

rapport a sans additif, pour petit moule et v =3cm/s

Diminution de la force maximale de
poussée avec l'ajout d'additif [%]

130°C 110°C

Petit moule

0, 0,
=3emfs 11,9% 21,3%
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Les différents essais qui ont été réalisés sukdbantillons d’enrobés additivés avec le
tensio-actif ou non montrent une diminution systéque de la force maximale de poussée
lorsque I'additif est présent de 130 a 90°C. Ergeeeconcerne les essais réalisés sur grand
moule a 1 cm/s (Figure 97 et Tableau 33), il estsiide de noter les gains de maniabilité

suivants :

* Le BBSG 0/10 Noubleau au 35/50 + 0,3% d’additif Z0°C a une force
maximale de poussée comparable a celle du BBSG Nlleau au 35/50
pur a 150-160°C

* Le BBSG 0/10 Noubleau au 35/50 + 0,3% d'additif 20°C a une force
maximale de poussée comparable a celle du BBSG Nlleau au 35/50
pur a 130°C

» Par contre a 90°C, l'ajout d’additif ne permet pde diminuer la force
maximale jusqu’a atteindre celle du BBSG 0/10 Neahl au 35/50 pur a
110°C.

Les gains de maniabilité sont similaires pour esaes réalisés sur le petit moule a v =
3 cm/s (Figure 98 et Tableau 34) :

* Le BBSG 0/10 Noubleau au 35/50 + 0,3% d’additif 20°C a une force
maximale de poussée comparable a celle du BBSG Nélleau au 35/50
pur & 150-160°C

* Le BBSG 0/10 Noubleau au 35/50 + 0,3% d’additif 20°C a une force
maximale de poussée comparable a celle du BBSG Nélbleau au 35/50
pur a 130°C.

Si un quelconque effet de I'additif n'a pu étre rais évidence dans le Chapitre Ill au niveau
des mesures de viscosité sur les mastics, cetstorisible a I'échelle de I'enrobé et est mis

en évidence par I'essai au maniabilimetre.

5.3.3. Influence de la nature des granulats

Le troisieme parametre que nous avons fait vaier potre étude est un paramétre
produit, a savoir la nature des granulats utilipesr fabriquer le squelette granulaire de
'enrobé. Les formulations d’enrobé testées sofiesalécrites dans le Chapitre Il : BBSG
0/10 N (teneur en liant de 5,45 ppc), BBSG 0/1@evi€ur en liant de 5,84 ppc) et BBSG 0/10
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N+SR (teneur en liant de 5,31 ppc), pour un module de richesse constant K de 3,5. Les essais
présentés dans la Figure 99 ont été réalisés sur des échantillons ayant une compacité de 60%,

dans le petit moule, a une vitesse de 1 cm/s.

160,0
~+~BBSG 0/10 N
140,0
T\ -8-BBSG 0/10 V
120,0 ;
™ \ BBSG 0/10 N+SR
Z 1000
2
s 800 i
5 80 ~_
= e -
g 600
g
S 400
=
20,0
0,0 : : . ; ; ; :
90 100 110 120 130 140 150 160

Température [°C]

Figure 99 : Evolution de la force maximale en fonction de la température et de la

nature du squelette granulaire, sur petit moule et a v =1 cm/s

Contrairement a ce a quoi nous nous attendions, les différents squelettes granulaires
n’ont pas une influence conséquente et nette sur les mesures de maniabilité réalisées. Nous
pensions que le matériau Voutré, plus frottant que le Noubleau, entrainerait des forces

maximales plus ¢€levées, et a 1’inverse, que 1’ajout de sables roulés diminuerait les forces

maximales mesurées.

Comme expliqué dans le Chapitre II, les granulats Voutré sont plus légers que les
granulats Noubleau. Par conséquent, pour une méme compacité et un méme volume, les
¢chantillons de BBSG 0/10 V seront plus légers que ceux de BBSG 0/10 N. Le fait que

I’échantillon cisaillé soit plus léger pourrait compenser le caractere plus frottant des granulats

Voutré.

Pour tester I’influence de travailler a module de richesse ou bien a teneur en liant

constante, nous avons testé un enrob¢ BBSG 0/10 V fabriqué en conservant une teneur en
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liant de 5,45 ppc par rapport au BBSG 0/10 N. les résultats obtenus sont donnés dans la
Figure 100.

160.,0
=—=BBSG 0/10 N 5,45 ppc
1400 &
-B-BBSG 0/10 V 5,84 ppc
120,0 g
BBSG 0/10 V 5,45 ppc
Z 100,0
2
s 80,0
£
: \ .
g 600 :
3 \'.
5 400
=
20,0
0,0 T T T . T . :
90 100 110 120 130 140 150 160
Température [°C]

Figure 100 : Evolution de la force maximale en fonction de la température et de la

nature du squelette granulaire, sur petit moule et a v =1 cm/s, pour plusieurs teneurs en liant

A teneur en liant constante (5,45 ppc), le caractere plus frottant du matériau Voutré est
mis en évidence de 130 a 90°C par des mesures de force maximale plus importantes pour le

BBSG 0/10 V que pour le BBSG 0/10 N. A 160°C, les mesures de force maximale sont trés

proches.

6. Influence de la température

Le dernier parameétre que nous avons fait varier pour notre étude est la température de
fabrication et d’essai de nos échantillons. Toutes nos formulations d’enrobé ont été testées aux
quatre températures choisies, a savoir 160, 130, 110 et 90°C. Ces températures correspondent
aux températures de fabrication, aux températures de stockage a 1’étuve avant de faire les

essais, ainsi qu’aux températures des échantillons lors des essais au maniabilimétre.

La variation de la température de fabrication et d’essai de nos échantillons d’enrobés
réels entrainent une variation de la viscosité de leur liant bitumineux, et donc de leur mastic

bitumineux. Les mastics étudiés étant des suspensions non newtoniennes et soumises a des
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phénomenes de sédimentation (cf Chapitre 1), ramoss décidé de présenter une partie des
résultats obtenus sur nos échantillons d’enrobfdmction de la viscosité de leur liant. Nous
présenterons ici des résultats obtenus sur la fation d’enrobé BBSG 0/10 Noubleau avec
différents liants (bitumes 35/50 et 160/220, hd#esilicone v300) les échantillons sont tous
testés a la compacité de 57,5 + 0,3% (compacitwomioiée a 160°C). Ces résultats sont

présentés dans la Figure 101.

D’une maniere générale, la contrainte augmenteylerda température diminue (et
donc lorsque la viscosité du liant augmente) etdoe la vitesse augmenteette contrainte
augmente donc lorsque le produit viscosité*viteasgmente. On peut voir se regrouper deux
séries de données, celles sur grand moule et cllepetit moule donnant des contraintes
toujours plus élevées que les premieres (effetbdets plus importants dans la configuration
petit moule). De plus, les résultats obtenus ssirelerobés modeles complétent de maniére

cohérente ceux obtenus sur enrobés réels au b86/56.

Si nous n'avions que les forces visqueuses quaiemir en jeu dans la mesure de la
maniabilité, nous aurions une contrainte mesurépgstionnelle au produit de la viscosité par
la vitesse. Or ce n’'est pas le cas;idous avons également des forces granulaires qui

interviennent sur la maniabilité de nos échantgdlon
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Figure 101 : Evolution de la contrainte maximale en fonction du produit

viscosité*vitesse

Dans la Figure 102, on s’intéresse uniquement aux essais sur les enrobés réels au
bitume 35/50 et au bitume 160/220 réalisés dans les mémes conditions, a savoir dans le petit
moule a la vitesse de 3 cm/s. On remarque que pour des valeurs du produit viscosité*vitesse
¢gales, les contraintes mesurées sur ces deux enrobés sont quasiment égales ; en effet, les
deux courbes se superposent presque. La variation du grade du bitume influence la

maniabilit¢ de I’enrobé de la méme maniére que la variation de température, et donc de

VisScosité.
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Figure 102 : comparaison des résultats obtenus sur enrobés au bitume 35/50 et au

bitume 160/220, dans le petit moule a v =3 cm/s

Dans les Figures 103 et 104, on s’intéresse aux essais réalisés respectivement sur
grand moule et sur petit moule, pour différentes vitesses de poussée. En ce qui concerne les
essais réalisés sur grand moule, on peut remarquer que pour des valeurs du produit
viscosité*vitesse égales, les différentes contraintes mesurées se regroupent et se superposent a
peu pres pour former une unique courbe. En ce qui concerne les essais réalisés sur petit
moule, les contraintes mesurées sont plus dispersées. Cela est certainement di a des effets de
bords plus importants, d’autant plus importants que la vitesse de poussée est ¢levée, et qui

viennent parasiter les mesures réalisées.
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Figure 103 : comparaison des essais réalisés sur grand moule
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Figure 104 : comparaison des essais réalisés sur petit moule
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7. Conclusions du chapitre

Dans ce chapitre, nous nous sommes focalisés snesare de la maniabilité a I'aide
de I'essai au maniabilimetre, essai normalisé depQiL3 et qui tente a se répandre dans les
laboratoires routiers frangais. Dans un premierpgnmous avons étudié le protocole
préconisé par la norme d’essaious avons pu mettre en évidence l'importancededitrise
de la compacité de I'’échantillon testé pour l'iptétation des résultats. Dans un deuxieme
temps, nous avons fait varier de nombreux parasyérka fois sur I'outil de mesure et sur les
produits testés, en évaluant le comportement dériaak modeles (squelettes granulaires
seuls et enrobés aux huiles de silicone) mais alessnatériaux réels (enrobés aux liants

bitumineux).

Les matériaux modeles, réalisables et manipulabliesnpérature ambiante, nous ont
permis de faire varier au maximum les paramétresgéiques de I'essai au maniabilimetre,
permettant ainsi de mieux comprendre ce qu’il mesamsi que les limites de l'outil. Ce
travail nous a d’ailleurs permis de mettre en avideles problemes engendrés par la
configuration petit moule et petite plaque, a sadess effets de bord importants qui faussent
un peu les mesures réalisées. Il nous a égalensemigode montrer que lorsque le liant de
I'enrobé est tres fluide, celui-ci se comporte camum squelette granulaire seul et les forces
visqueuses n’interviennent pas dans la mesure deahiéié. Dans ce cas, la vitesse de

poussée n'a pas d’influence sur les mesures de.forc

Les essais sur enrobés réels sont quant a euxtape i@dispensable pour travailler
avec de vrais matériayxces matériaux réels ont été fabriqués dans l'optique de créer des
enrobés de « maniabilité » différentes, en faisarier la température de fabrication et
d’essai, en changeant le grade du bitume et leérimax granulaires, ou en ajoutant I'additif
tensio-actif, pour gu'’ils soient testés au maniatgtre. Ces essais ont permis de valider les
essais realisés sur matériaux modeles et les agsuwbtenus ont pu étre confrontés aux
résultats de viscosité des liants du Chapitre [l4.ont également permis de caractériser
l'influence de I'ensemble des paramétres produiis mous avons fait varier et de mettre en
évidence la capacité du maniabilimetre, lorsqusil @&ilisé avec le protocole d’essai que nous
avons développé, a caractériser les differencesat@abilité entre les difféerents matériaux

testés.
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Conclusions générales et perspectives

L'augmentation des problemes écologiques provogeaésactivité humaine, ainsi que
la réduction des énergies fossiles ont entrainé pmee de conscience mondiale sur
importance de réduire les émissions de gaz & dffeserre et d’économiser I'énergie. Les
matériaux bitumineux sont dans la plupart des eagrds consommateurs d’énergie lors de
leurs processus de fabricatiptes enrobés bitumineux a chaud, technique trés utilsie
les revétements routiers, nécessitent un chaufflegeconstituants (liant, granulats, filler) a
des températures comprises entre 130 et 180°C kel@nt bitumineux utilisé. Mais depuis
le début des années 200@s grandes entreprises routieres axent leurs nelube sur
I'abaissement des températures de fabrication atise en ceuvre de ces enrobés a chaud (de
30 a 50°C), avec le souhait de ne pas impactes Ispécifications performantielles. Ces
nouveaux enrobés, dits tiedes, se fabriquent demegératures plus basses que les enrobés a
chaud par un chauffage moins important des graa(deprésentant environ 95% du mélange)
mais en gardant en général les mémes températutestbitumineux. Malgré ces avantages
certains, notre démarche de constructibilité nowsmené a s’interroger sur les difficultés
éventuelles liées a leur utilisation. Ainsi, I'absement des températures de fabrication de ces
enrobés ont fait apparaitre sur les chantiers emuties problématiques qui n’existaient pas
dans le cas des enrobés classiques a chaud, & des@roblématiques de maniabilité lors de
la mise en ceuvre mécanisée, mais surtout manuaeiess en grande partie aux propriétés

visqueuses des liants bitumineux et a leur thenmsoeptibilité.

Ce travail de these s'inscrit dans cette thématidaela maniabilité des enrobés
bitumineux tiedes, et a pour objectif d’étudierrleamportement aux températures de mise en
ceuvre. Il se propose de développer une démarcleardetérisation et d’évaluation de la
maniabilité, évaluation que ne permet aucun dessskssiques de formulation pratiqués en
France sur les enrobés a chaud. On peut tout dialmter que, dans le cadre de cette these,
une étude a été réalisée avec une PCG classigabagssant au minimum ses parametres
d’essai (force verticale et vitesse de rotatioahsspouvoir pour autant l'utiliser comme outil
de mesure de la maniabilité (Annexe D). La déteatim de la maniabilité des enrobés, utile
voire indispensable notamment pour développer lexéolés tiedes, en fonction de la
température nécessite donc un autre outil ou utre approche. Le réle du liant bitumineux

dans le comportement des enrobés aux températargsist en ceuvre nous a conduit a
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travailler a différentes échelles de matériau i@k du liant, du mastic et de I'enrobé) en
étudiant deux propriétés dépendantes qui nous s@nblprimordiales pour appréhender
'étude des enrobés bitumineux aux températuresmgg en oceuvre dans un contexte

d’abaissement des températures de fabricationjarsa

» Les propriétés de viscosité des liants et des osadiitumineux dans le
domaine des températures élevées, allant de 80°&€16

» Les propriétés de maniabilité des enrobés bitunximex-mémes, a savoir leur
facilité a étre étalés et mis en place sur le ¢hanant manuellement que
mécaniquement, en utilisant le maniabilimétre, demeu normalisé, et en

étudiant sa pertinence.

Pour faciliter le travail expérimental, garantireubhonne reproductibilité des produits sans
réchauffage successifs, nos études ont été memeqwmrallele sur deux catégories de
matériaux : des « matériaux réels » fabriqués d®diants bitumineux et des « matériaux
modéles » fabriqués en remplacant le liant par llékes de silicone ayant a 25°C des
propriétés similaires (masse volumique, viscosérasion superficielles, ...) a celle des liants
bitumineux a des températures élevées données (eganexemple 80 et 160°C qui sont les

extrémités de la plage de température définies petude).

Le premier objectif de notre travail expériment&ited’étudier les propriétés des
liants et des mastics modeles et réels, en termessdosité sur des plages de températures
correspondant aux températures de mise en ceuwe.cBtte étude, nous avons défini des
protocoles de mesure de la viscosité au rhéometisadllement dynamique permettant de
réaliser les essais a la fois sur les liants etlesimastics sans changer les parametres de
mesures, pour garantir une bonne comparaison diéredis matériaux entre eux.
L'utilisation des matériaux modéles a permis dedealles protocoles de mesures utilisés, non
classiques dans le domaine des matériaux bitumjrEmnettant des mesures cohérentes de

viscosité.

Les essais réalisés a I'échelle du liant, sur lagriaux modeéles et réels, ont conduits
a des viscosités, indépendantes du taux de cisaille attestant ainsi du caractére newtonien
des huiles de silicone a 25°C et des liants biteomnentre 80 et 160°C, sur toute la gamme
de taux de cisaillement étudiée. Les essais sotsliant naturellement permis de vérifier la

thermo-susceptibilité des liants bitumineux avee angmentation de la viscosité liée a une
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diminution de la température. De la méme mani@® ekssais ont confirmé que ['utilisation
d’un bitume plus mou entraine des niveaux de visegdus faibles, mais aussi une variabilité
moindre de cette viscosité en fonction de la teaipée. Si toutes ces conclusions semblent
classiques et connues, actuellement peu de pubheathiffrent réellement ces résultats.
Pour finir, les mesures effectuées sur le liantrbiheux additivé avec I'additif tensio-actif

ont confirmé la non influence de celui-ci sur lacgsité du liant pur.

Le travail expérimental réalisé a I'échelle du rtasst par contre relativement
nouveau, notamment dans la gamme de températuidiéastet ainsi tres peu de publications
étudient la viscosité des mastics bitumineux amptratures de mise en ceuvre. Les mesures
se sont révélées plus délicates a effectuer que Ipsdiants seuls parce que les matériaux
testés ne sont pas homogéenes et que le systemié éitdplus complexe : ce sont des
suspensions de particules solides dans un fluidasMvons pu ainsi mettre en évidence des
phénomenes de sédimentation variables en foncteornadtempérature. Nous les avons
évalués, dans un premier temps, théoriquement @gierimentalement. Etant donné la
dispersion de tailles des particules solides casrdans les mastics (de 0 a 63 um), ainsi
gue leur quantité, un calcul précis des vitesseséatimentation de chaque particule est
impossible. Par approximation, les vitesses densgmliation de particules de tailles uniques
(50 pum) pour différentes viscosités du fluide ot €éalculées cela a montré que ce
phénomene de sédimentation n’est pas négligeatmepte tenu de la durée de nos essais et
de I'épaisseur des échantillons et qu'il affects n@esures, notamment aux températures les
plus élevées. Les mesures expérimentales de sédimarnréalisées dans les échantillons de
mastics ont confirmé que le phénomene de sédini@mtast bien présent au sein de nos
échantillons, notamment pour des viscosités faitleant et donc des températures élevées
(>130°C pour les mastics au 35/50 et >110°C poux el 160/220). Si un certain nombre de
nos mesures ne semblent pas impacter par ce pheapmes conclusions jugeront l'intérét

ou non de I'étude des mastics aux températuressieaen ceuvre.

Les mesures réalisées sur les mastics modeleglstaét montré que leur viscosité
varie avec le taux de cisaillement, sur les gam#étagiées ceux-ci n‘'ont donc pas un
comportement newtonien, aux taux de fines test@est{a-dire supérieur a 14% volumique)
contrairement aux liants. De plus, plus la tempgeatdiminue ou plus le taux de fines

augmente, et plus le caractére non newtonien dtigvsasccentue.

De la méme maniére que pour les liants, nous aemaysé l'influence de différents

parametres tels que la température, le grade dmbitt la présence de I'additif tensio-actif
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sur la viscosité des mastics. Il est apparu queassnetres agissent sur le mastic de la méme
facon que sur le liant : la diminution de la tengtére entraine une augmentation conséquente
de la viscosité, I'utilisation d’'un bitume plus mabaisse les niveaux de viscosité et la rend
moins susceptible a la température. Enfin, la présele I'additif tensio-actif, dont le role est
d’agir sur les interfaces liant-minéral, n’a auceffet sur la viscosité du mastic, malgré la

présence des fines.

Si I'étude du comportement rhéologique des mastios températures de mise en
ceuvre nous semblait primordiale au démarrage dexeail de these en raison du fait que les
procédés tiedes n’agissent pas tous sur la vigcahit liant, nous avons pu montrer
aujourd’hui que son intérét est limité. En effet, phénomene de sédimentation mis en
évidence ne permet pas une bonne maitrise de larends viscosité principalement a haute
température. Elle nous permet cependant de noesrager sur le mastic contenu dans
'enrobé a chaud ou tiede et sa tendance a sédmeninme dans nos échantillons, pendant
toute la durée du transport de la centrale d’ergelpasqu’au chantier, avec un comportement
se rapprochant ainsi en partie du liant bitumineaxl. Par ailleurs, les essais réalisés en
présence de I'additif tensio-actif ont montré geticci n'a pas plus d’effet sur le mastic que
sur le liant.

La deuxieme partie du travail expérimental a éteasur la mesure de la maniabilité a
I'aide de I'essai au maniabilimetre, essai horngéatiepuis 2013. Etant donné la normalisation
récente de cet essai, nous avons, dans un preamest étudié le protocole préconisé par la
norme d’essai. Pour cela nous avons testé desémnrébls et mis en évidence le fait que le
protocole normalisé ne permet pas de conservetarteda compacité des échantillons testés
qui d'une part varie lorsque la température deitakion et d’essai diminue et d’autre part
influence le résultat de maniabilité. Nous avomsianodifié et complété la procédure d’essai
pour mettre en place un protocole a compacité aatestet permettre un essai plus objectif et
discriminant.

Apres la mise en place du nouveau protocole, neoissadémontré la pertinence de ne
retenir que la force ou contrainte maximale surpuofil de comportement, et ainsi avons
défini notre méthode d’analyse. De nombreux paressettant géométriques de l'outil de
mesure que liés aux produits testés, ont été évalagdes essais sur des matériaux modeles
(squelettes granulaires et enrobés aux huilesliders) et sur des matériaux réels (enrobés
aux liants bitumineux). Les résultats obtenus ssrrhatériaux modéles nous ont permis de
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mieux comprendre ce que mesure le maniabilimetgaieltes sont ses limites. Ainsi les essais
réalisés sur les squelettes granulaires seuls ontrénl'indépendance des résultats vis-a-vis
de la vitesse d’essai. Par ailleurs, nous avonsemigvidence que l'influence de cette vitesse
d’essai est négligeable pour les mesures réalméesnrobé modele a I'huile de silicone tres
fluide (v300). A contrario, elle est significatigair les mesures réalisées sur enrobé modele a
I'huile plus visqueuse (v2000). Par conséquentsrexons montré le rdle prépondérant du
squelette granulaire a haute température : plliare est fluide et de viscosité faible, et plus
ce sont les grains solides qui régissent la mdit&bie 'enrobé. A I'inverse, plus le liant est
visqueux, et plus ses propriétés auront une incelesr les mesures de maniabilité. L'essai
de maniabilité présente I'avantage de pouvoir sdiser sur petit ou grand moule, ce qui
permet une consommation de matériaux moindre. NS cependant montré que la
configuration petit moule-petite plaque (telle qu&conisée dans la norme) engendre des
effets de bords importants qui impactent les ma&suce qui n'est pas le cas pour la
configuration grand moule-grande plaque. La comfgan qui semblerait la plus
représentative du chantier serait la configuragiand moule-petite plaque.

Les essais sur enrobés réels sont quant a euxtame i@dispensable pour travailler
avec de vrais matériaux, avec notamment leur ré&gtesibilité thermique. Ces essais ont
permis de valider les essais réalisés sur matérisngdeles. Par ailleurs, les résultats obtenus
en faisant varier de nombreux parameétres prodgitasdé de bitume, nature des granulats,
compacités, ...) ont pu étre confrontés aux résuttatgiscosité des liants du Chapitre Ill. La
meéthode d’analyse choisie nous permet de propdasieprs profils de comportements des
matériaux lors des essais en fonction des parastdstés . des comportements en pic, les
moins maniables, caractéristiques d’'une tempérdiasse (et donc d’'une viscosité élevée)
et/ou d’'une vitesse élevee, des comportements aagol plutbt intermédiaires et enfin des
comportements en parabole pour des températursshplites et/ou des vitesses plus faibles.

Ces différents comportements attestent du caraphéseou moins maniable du matériau testé.

Les différentes conclusions obtenues sur les esrai@Edeles sont confirmés et applicables
sur les enrobés réels, a savoir les effets de loydsmportants pour les essais réalisés dans
le petit moule et la prédominance des forces gearad sur les forces visqueuses lorsque le
liant de I'échantillon d’enrobé est tres fluide.sLessais réalisés ont permis de caractériser
l'influence de I'ensemble des paramétres produiis mous avons fait varier et de mettre en
évidence la capacité du maniabilimétre, lorsquét etilisé avec notre protocole d'essai

modifié a caractériser les différences de manigbdntre les différents matériaux testés. Nous
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avons ainsi montré une légere influence de I'afdtinsio-actif sur les mesures réalisées
(permettant de gagner entre 20 et 30°C), ce que nwlservions pas lors des mesures de
viscosité sur liants et sur mastics bitumineuxpheamétre température apparait comme celui
ayant le plus d’'influence sur la maniabilité desobes réels testés, attestant de la difficulté
d’abaisser les températures de fabrication desbérrditumineux sans impacter leur

maniabilité.

Au vu du travail réalisé pendant les trois annéesghése, il est apparu tres important
de pouvoir caractériser et quantifier le comportemees enrobés bitumineux aux
températures de mise en ceuvre, notamment dangliept’un développement de plus en
plus grand des enrobés bitumineux tiedes. Pourilastest avéré compliqué de relier les
études réalisées a I'échelle du liant et du mastielles réalisées a I'échelle de I'enrobé.

Contrairement a ce que nous pensions en débutde,thétude rhéologique réalisée a
'échelle du mastic est apparu comme peu pertinpateapport a celle menée sur liant, en
raison certainement du phénomeéne de sédimentai®enmmévidenceil serait intéressant de
travailler en rhéologie a I'échelle du mortier, érédu plus proche de I'enrobé par sa
composition (matériau ouvert, contrairement au mgast non soumis a des phénomenes de
décantation. Quelques essais préliminaires oninéiés en premiére année de thése, puis

stoppés au vu de la difficulté de travailler enotb§ie sur mortier et du manque de temps.

Tous les essais que nous avons réalisés au manmigdibd ont mis en évidence sa
capacité a caractériser et a évaluer les proproésaniabilité d’échantillons d’enrobé. lls
ont également mis en évidence certaines limitekagpareil qui pourrait é&tre amélioré. En
effet, la prise de mesure pourrait étre plus peéetsdonc plus fiable, par une automatisation
de son démarrage. De méme, la géométrie de I'appargrait étre modifiée pour étre plus
représentative du terrain, en allongeant la longuaeul’échantillon testé et de la course du
vérin, et en modifiant la configuration petit moyletite plaque pour éliminer les effets de
bord. Enfin, il faudrait caler les résultats obterau maniabilimétre par rapport au terrain, et
notamment au travail manuel sur chantier, pouriren éventuellement des valeurs seuils en
termes de niveau maximal de force ou de contraiitee jour, il est encore difficile
d’attribuer un niveau de maniabilité a une difftéue mise en ceuvre par I'ouvrier sur le

terrain.

Toutes les conclusions obtenues a partir de I'seatle nos résultats (trois types de
comportement, influence des différents paramétrgssont valables pour la formulation de
BBSG que nous avons choisie en début de theserdit sntéressant et méme nécessaire de
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tester d’autres formulations d’enrobés, d’autresc@dés tiedes, avec ou sans agrégats
d’enrobeés.

Enfin, ce travail s’est concentré sur le réle «ggfiant » du liant bitumineux aux
températures de mise en ceuvre. L'étude des prégpriket lubrification des liants vis-a-vis des
granulats pourrait compléter voire apporter d’'autréponses a cette problématique de

maniabilité des enrobés.

174



Annexe A : Mesures de viscosité en

rampe de taux de cisaillement réalisés sur

les mastics modeles Migo,v et Muge,y
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Figure 105 : Evolution de la viscosité du mastic M4y a I’huile v60000 en fonction du

taux de cisaillement, en plan/plan 25 mm
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Figure 106 : Evolution de la viscosité du mastic M4y & I’huile v300 en fonction du taux de

cisaillement, en plan/plan 25 mm
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Figure 107 : Evolution de la viscosité du mastic Massey a 1’huile v300 en fonction du taux de

cisaillement, en plan/plan 25 mm
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Annexe B: Mesures de viscosité en
rampe de taux de cisaillement réalisés sur

les mastics réels Msse,v et Musooy au 35/50 +

0,3% A
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Figure 108 : Viscosités du M3sey 35/50 + 0,3% A aux différentes températures, en

plan/pan 25 mm
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Figure 109 : Viscosités du Magwy 35/50 + 0,3% A aux différentes températures, en

plan/pan 25 mm
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Annexe C : Procédure de compactage a
80% a la presse MTS des échantillons

d’enrobé dans un moule renforcé pour les
essais au maniabilimetre

Préliminaire

Préparer I'ensemble du matériel nécessaire pou

procédure : marteau, bombe de silicone, tube dessgraet
clé Allen (fig.1).

Préparer la Presse MTS 100kN :

1. Allumer la presse et 'ordinateur qui lui est dédié Figure 110.
2. Ouvrir le logiciel TestWorks® Matériel
3.

Ouvrir la méthode « Compactage_80_pourcent_man
(fig.2)

Figure 111. Chemin pour ouvrir la méthode
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4. Faire descendre la platine du dessus jusqu’a la platine du dessous et initialiser. Puis
faire monter la platine du dessus a une hauteur de 350mm (fig.3).

G

Tldimaner.  # 5 0 [eiamediil

Figure 112. Initialisation de la course de la poutre

5. Initialiser la course et placer le support du moule renforcé sur la platine du dessous.

Préparation du moule

1. Mettre de la graisse sur les retours du moule renforcé pour faciliter le glissement
des parois amovibles.

2. Assembler I’ensemble des parois latérales : faire coulisser les parois amovibles sur

le moule renforcé (fig.4).

Retour

Figure 113. Assemblage du moule renforcé et des parois amovibles

3. Placer une cale dans le moule pour que le couvercle supérieur puisse étre en
contact avec la partie supérieure du moule renforcé.
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4. Placer les agrafes de part et d’autre du couvercle supérieur et bien attraper les

parois du moule renforcé (fig.5).

Agrafe

Figure 114. Assemblage

5. Une fois que ’ensemble est bien assemblg, il faut serrer suffisament les vis (inutile

de bloquer la vis) a I’aide une clé allen de mani¢re homogene dans le but
d’empécher le glissement des parois amovibles lors des phases de manutention.
Une fois D’assemblage réalisé, il est nécessaire de vérifier que le couvercle
supérieur coulisse bien a I’intérieur du moule (sans coincement).

Enlever les agrafes et le couvercle supérieur pour ensuite enduire 1’intérieur du
moule d’une fine pellicule de silicone, a 1’aide d’une bombe. Faire de méme sur la
surface du couvercle supérieur qui sera en contact avec I’échantillon. Ceci
diminuera le collement de I’échantillon dans le moule lors du compactage.

Prendre le moule sans le couvercle supérieur ni les agrafes et placer le proche de
I’étuve par les poingnées des parois amovibles.

Protocole de compactage

1.

Emboiter la goulottet+deversoire dans le moule pour des raisons ergonomiques. En
effet, il est alors plus facile de placer I’enrobé chaud dans le moule.

Une fois que tout I’enrobé de I’échantillon est logé dans le moule, peser
I’ensemble : il faut ensuite soustraire la masse du moule pour connaitre la masse
précise de I’échantillon. Il est possible de prendre la température de 1’échantillon a
ce moment la.

Reprendre le moule par les poignées des parois amovible pour le positionner pres
de la Presse MTS 100kN.

. Placer le couvercle supérieur et les agrafes comme indiqué précedemment et

positionner le tout sur le support, dans la presse. Il est important de vérifier que le
couvercle supérieur soit bien a 1’horizontal et que le milieu de ’assemblage soit
parfaitement dans I’axe de compactage (fig.6) .
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Figure 115. Mise en position de 'assemblage damsdsse

5. Lancer le programme de compactage en cliguanesbouiton play « exécution de
I'essai » (fig.7).

e e e — e

Tidimaner. € © 0 [ERmi)

Figure 116. Ecran d’exécution de I'essai

6. Une fois le compactage terminé, le retour de latrpose fait automatiquement.
Enlever les agrafes et le couvercle supérieur. iID&skes vis et faire coulisser les
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parois amovibles (il peut s’avérer gu'il soit nésaise de donner des petits coups
de marteau)

7. Enfin placer le moule renforcé muni de [I'échantillacompacté dans le
Maniabilimetre.

Figure 117. Essai a 80%
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Annexe D : Faisabilité d’'une mesure de
la maniabilité d'un enrobé par PCG
modifiée

Extraits du papier de conférence suivant :

A. Fabre des Essarts, A. Dony, S. Faucon-Dumont5R0Laying of Warm Mix Asphalt:
Study of the Feasibility of the Workability Measwodifying the Parameters of the Standard
Gyratory Shear Compactor8" RILEM International Symposium on Testing and
Characterization of Sustainable and Innovative Bitbous MaterialsAncona, pp 509-519.

Objectives

The Gyratory Shear Compactor, described above eindith the parameters given by
the European normative NF EN 12 697-31, is thet fic®l used in every French road
laboratory to characterize the compactibility obfeelt mixes and verify the proper sizing of a
road. On the other hand, as shown in several sy8ennert et al 2010) (Dony et al 2010),
this Gyratory Shear Compactor (GSC) is insensitovéhe lowering of temperature, to the
bitumen grade and to the presence of a warm mixieeldin conclusion, the GSC test set
with the European normative parameters is not &bleharacterize the workability of a

bituminous mixture.

The objective of the study presented in this pagpéo lower the vertical strength and
the rotation speed of the GSC to less |dael asphalt mix during the test and get into the
workability field. Once the new parameters are engsarious mixes of different workability
will be tested. The several workabilities will beeated by changing the mixing and testing
temperature, the bitumen grade, and by adding anwarx additive (a viscosity reducer
developed by Eurovia). The results obtained wid @5C test will be compared to the one
obtained with a Nynas workability device. Using t38C as a workability test would be a

very interesting goal because this tool is preaadtwell known in every road laboratory.
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Experimental materials, techniques and parameters

Materials

The bituminous mixture formula used in this stugyaiclassic semi-coarse asphaltic
concrete 0/10 (French BBSG 0/10), with diorite &ggtes coming from the French Noubleau
Quarry and Total bituminous binders.

As regards the binders, two bitumen manufacturedTdtal and having different
grades were used: a classic bitumen 35/50 andtarsmiie 160/220. Their viscosity was
measured with a Dynamic Shear Rheometer (DSR), witbone and plate geometry,
according to the NF EN 13702 standard.

Table 1 Bitumen characteristics

35/50 bindern 160/220 binder

Penetration (25°C) (1/10 mm}3 188

Ring & Ball Point (°C) 52.4 40.8

Viscosity (Pa.s)

90°C 22.2 2.2
110°C 4.3 0.6
130°C 1.2 0.2
160°C 0.3 0.1

The warm mix additive is a viscosity reducer (a developed by the French company
Eurovia and is added to the mixture with 35/50 aigtinder at a dosage rate of 0.3%.

Afterwards, the three asphalt mixes tested wilidemtified as:

* Mixture 1: with pure 35/50 binder
* Mixture 2: with pure 160/220 binder
* Mixture 3: with 35/50 binder + warm mix additive.8%6).

The workability of mixture 1 decreases when theingxand testing temperatures are
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lower. By reducing binder viscosity, using the sothinder (160/220) and the warm mix wax,
mixtures 2 and 3 will have a better workability nhanixture 1, when the temperature

decreases.

Experimental Techniques and Parameters

Gyratory Shear Compactor Test

A large part of the experimental study was condlcteith a French GSC
manufactured by Vectra. The parameters recommeifaledse according to the NF EN
12 697-31standard are a vertical strength F of 11.7 kN, tatien speed of 30 rpm, an

inclination anglex of 1° and three specimens tested for one GSC test.

The vertical strength of the GSC may be changedabying the gauge pressure. The
gauge calibration is presented in Table 2. As @gjeotation speed, it may be changed with a

potentiometer from 3 to 30 rpm. The other paransedernot vary.

Table 2 GSC gauge calibration

Gauge Pressure [bar]| Vertical Strength [kN]
30 11.70

25 10.22

20 8.33

15 6.46

10 4.54

5 2.67

4 2.27

3 1.95

A first experimental study was carried out to detiee which new GSC parameters
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will be used (vertical strength and rotation speed). To do that, mixture 1 has been tested with

these parameters:

* Two temperatures: 110 °C and 160°C
* Two vertical strengths: 11.7 kN (30 bar) and 1.95 kN (3 bar)

* Two rotation speeds: 30 and 3 rpm

The results obtained (mean of 3 trials) are shown in Figures 1 and 2 and in Table 3.

= == 160°C - 1.95kN

T 35 - —— =160°C-11.7kN
= N 110°C - 1.95kN

= \

5 30 110°C - 11.7kN
N

£

S 2 -

= - -

S 20 -
>

4 6
Gyration number

Fig. 1 GSC tests varying the vertical strength, at 30 rpm

Table 3 Difference between void content at 160°C and 11@dCording to vertical strength,

at 30 rpm

Gyration Difference between 160 | Difference between 160
number and 110°C at 11.7 kN and 110°C at 1.95kN

1 0.8 1.8

2 0.8 1.6

3 0.8 1.6

4 0.8 1.6

5 0.8 1.5

10 0.8 1.4

A difference of void content was noticed between the two vertical strengths: the level
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of compaction is higher at 11.7 kN than at 1.95 kN. The difference between tests at 160°C and
110°C is higher at 1.95 kN (3 bar) than at 11.7 kN (30 bar). At 1.95 kN, this gap is higher than
the GSC test repeatability recommended by NF EN 12 697-31 standard (repeatability = 1%).

Thus, only the vertical strength of 1.95 kN was used for the end of the study.

38 == == 160°C -3 rpm

w
(=

e == 160°C - 30 1pm

Voids content [%

Gyration number

Fig. 2 GSC tests varying the rotation speed, at 1.95 kN

The gap between 160°C and 110°C tests is a little higher at 3 rpm than at 30 rpm. Even
if this gap were negligible, the next GSC tests would have to be run at a rotation speed of 3

rpm, to reduce the load applied on asphalt mix specimens.
In conclusion, the parameters of the GSC tests would be:

e Vertical strength: 1.95 kN
* Rotation speed: 3 rpm
* Mixing and testing temperatures: 160, 110 and 90°C

e Mixes tested: mixture 1, 2 and 3

Nynas Workability Device Test

The second experimental tool used is a Nynas workability device manufactured by the
French company ICS (Instrumentation Contrdle Service), according to the standard. The
model used is equipped with several jacks that can be used to perform tests at various speeds
from 0.01 to 4 cm/s, and with two molds, a large one (6600 cm?® containing approximately 11

kg of asphalt mixture) and a smaller one (3300 cm? for a specimen of approximately 5 kg).

In a previous study, the influence of several parameters of the Nynas workability
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device test were analyzed, and two experimentatquiares were developed: the first one
keeping a constant volume leveling the asphaltofaieg to NF EN 98-258-1 standard), and

the second one keeping constant mass and voluragdtegs of the temperature, to test every
specimen at constant density. The second procédamnstant density) is the one chosen here.

The other parameters chosen are:

+ The smallest mold: 3300 ém

* The specimen mass: 4,9 kg

e Testing speed: 3 cm/s

* Mixing and testing temperatures: 160, 130, 11020f€C

* Mixes tested: mixtures 1 and 2 (with pure 35/50 46@/220 binders).

Tests Results

Void content

I mpact of the temperature

GSC tests were carried out on mixture 1, with tees parameters chosen (vertical
strength of 1.95 kKN and rotation speed of 3 rpngrymg the temperature. The results

obtained are illustrated in Figure 3.

The void content at gyration number -1 represemésvioid content of the mixture
sample just poured into the mold, before putting thold into the GSC and applying the
preload. This void content has been measured mgntibk void content at gyration number
0 represents the void content of the sample afiptyang the preload (15 N). This preload
could not be changed on the GSC. From gyration murhpthe GSC test begins.
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Fig. 3GSC tests on mixture 1, at 3 rpm and 1.95 kN, imgrthe temperature

Figure 3 shows logical results: the void content is higher when the temperature is
lower. But even if the gap between tests at 160°C and 110°C is higher than 1% (repeatability
according NF EN 12 697-31 standard), it is lower than 2.5%. This gap is not enough to
characterize the workability differences between mixture 1 at 160 and 110°C observed during

the laboratory experiments.

The same conclusion may be drawn from the tests at 160°C and 90°C: the gap is lower
than 4.5%; nevertheless, mixture 1 at 90°C has a much lower workability rate than at 160°C,

as the Nynas device test will show.

Impact of the mixture

The three different mixtures are tested at the three temperatures (160, 110 and 90°C).

The results obtained at 110 and 90°C are shown in Figures 4 and 5.

The void content at gyration number -1 represents the void content of the mixture
sample just put into the mold, before putting the mold into the GSC and applying the preload.
This void content has been measured manually. The void content at gyration number 0
represents the void content of the sample after applying the preload (15 N). From gyration
number 1, the GSC test has begun.
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Fig. 4 GSC tests on mixture 1, 2 and 3, at 3 rpm, 1.9k 110°C
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Fig. 5GSC tests on mixture 1, 2 and 3, at 3 rpm, 1.9%&H8190°C

At 110°C, the evolution of the void content is nearly the same for the three mixtures,

whereas mixture 1 (with 35/50) is largely less workable than mixtures 2 and 3 at 110°C.

The curves at 90°C show a certain gap between mixture 1 and mixtures 2 and 3, but

this gap is less than 3%, and so, insufficient to characterize the workability differences

observed during the laboratory experiments.

Shear Strength

During every GSC test, the shear strength applied to the samples was measured and
analyzed for the first 11 gyrations. The shear strength at gyration number 0 represents the
shear strength on the sample, after applying the preload (15 N). From gyration number 1, the

GSC test has begun. Figure 6 shows the results obtained for mixture 1 according to the testing
temperatures.
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Fig. 6 Shear strength evolution during GSC tests on maxiy at 3 rpm and 1.95 kN, varying
the temperature

The shear strength curves shown on figure 6 do not allow a classification of the tested
samples in terms of workability. Indeed, the shear strength applied on the specimen at 90°C is
lower than the one applied at 110°C or 160°C, while mixture 1 is less workable at 90°C than
at 110°C and 160°C.

If the shear strength measured was a workability criterion, it should be significantly
lower at 160°C than at 110°C and 90°C, for mixture 1 (with 35/50 binder and without warm

mix additive).

Figure 7 gives the evolution of shear strength for the three mixtures at 110°C. The
results obtained at 110°C are almost the same for the three mixtures, while mixture 1 is less

workable than mixtures 2 and 3 at 110°C.

110°C
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Fig. 7 Shear strength evolution during GSC tests on mestdr; 2 and 3, at 3 rpm, 1.95 kN
and 110°C
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Nynas Workability

To compare the GSC test method with another workability testing method, some
experiments were made with the Nynas workability device. The results obtained are analysed

in Figure 8.

4 142.9 e mixture 1

== mixture 2

Maximal stregth [N]

90 110 130 150
Temperature [°C]

Fig. 8 Maximal strength obtained with the Nynas workaypitievice for mixtures 1 and 2

Figure 8 shows that the maximal strength measured by the Nynas device significantly
increases for mixtures 1 and 2 when the temperature decreases. That confirms what is really
observed (during laboratory tests and on road sites): the fact that mixtures 1 and 2’s

workability decreases when the temperature decreases.

It is also notable that mixture 2 keeps a higher workability rate than mixture 1. Indeed,
the maximal strength of mixture 1 increases 173% between 160°C and 90°C, whereas mixture
2’s increases 59%. These results could be explained by the difference of viscosity between the
35/50 and the 160/220 binders: there is a 30°C temperature difference for the same viscosity
of 35/50 and 160/220. These results may be compared to the GSC tests results highlighting

that the GSC is insensitive to workability lowering.

Conclusions

The aim of this study was to change the standard parameters of the Gyratory Shear
Compactor test, well-known and practiced in every road laboratory, to use it as a WMA
workability characterization device. The GSC vertical strength and rotation speed were
lowered to the minima which could be set on the device, and an experimental study was

carried out on the three mixtures with really different workabilities. In parallel, Nynas

193



workability device tests were practiced for theesakcomparison.

The results obtained with the GSC in terms of voahtent and shear strength
highlighted the fact that this device, even sethwitinimal parameters, is insensitive to
workability lowering. Indeed, the values of the ddazontent and the shear strength were
essentially the same while the temperature (160,ahti 90°C) was lowered and the mixture
(with 35/50, with 160/220, with warm mix additiveas changed.

On the contrary, the results of the Nynas workgbiievice tests showed important
workability differences according to temperaturéQq1130, 110 and 90°C) and to mixture
(with 35/50 and with 160/220). Indeed, the maxirstaength applied by the Nynas device

increased when the temperature decreased, andntsnal strength presented a higher
increase for mixture 1 than for mixture 2.

To conclude, even set with minimal vertical stréngnd rotation speed, the GSC
cannot be used as a workability measure deviceraabethe Nynas device gives conclusive

results. Indeed, the strength levels (some newtoggsured by the Nynas device are much
lower than those applied by the GSC (some kilonejvto
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Résumeé

Depuis les années 2000, les grandes entrepriségresuaxent leurs recherches sur
'abaissement des températures de fabrication ehide en ceuvre des enrobés bitumineux a
chaud (de 30 a 50°C). Le développement de ces momvenrobés, dits tiedes, a fait
apparaitre sur les chantiers des problématiquasashéabilité qui n’existaient pas dans le cas
des enrobés a chaud, notamment lors des miseswa oeanuelles. Ce sujet de these, inscrit
dans cette thématique des enrobés bitumineux ti&dss a étudier leur comportement aux
températures de mise en ceuvre et a deévelopper @marche de caractérisation et
d’évaluation de leur maniabilité. Pour cela, levésiaexpérimental a été réalisé a différentes
échelles du matériau (liant, mastic et enrobé)dssrmatériaux réels (aux liants bitumineux)
et modeles (aux huiles de silicone), en sarticulamtour de deux axes principaux : les
propriétés de viscosité des liants et des masticsedoart, puis les propriétés de maniabilité
des enrobés évaluées par un outil depuis peu nieémal savoir le maniabilimétre. Aprés un
état de I'art sur les enrobés bitumineux, notamrtiedes, leur mise en ceuvre et méthodes de
caractérisation, et les propriétés rhéologiques li@dggs et des mastics bitumineux, une
présentation des différents matériaux utilisésfaise. Les études rhéologiques menées sur
liant et sur mastic sont présentées dans une premeartie, depuis la mise en place des
protocoles de mesure en plan-plan jusqu’a l'analgies différents comportements, en
fonction de parameétres choisis tels que la temperale taux de cisaillement, le taux de fines
ou la présence d’additif tiede. Outre la vérifioatidu caractere newtonien des bitumes et la
validation des matériaux modeles, cette partie Bretévidence le comportement non
newtonien des mastics aux taux de fines testésj gire la présence d’'un phénomene de
sédimentation dans les mastics, particulieremdaiude température, qui amene a s’interroger
sur la pertinence de I'étude a I'échelle masticrppport a celle sur liant. En deuxieme partie,
'analyse de la maniabilité a I'échelle de I'enradst menée a I'aide du maniabilimetre (NF P
98 258-1); I’intérét de maitriser la compacité de 1’échantillon pour une bonne pertinence de
l'essai est démontré. Une analyse de différentarpatres, tant géomeétriques que produits,
initialement sur enrobés modéles puis réels, a igedlBmettre en évidence la capacité et les
limites de cet outil a caractériser la maniabiléé, corrélation avec les études rhéologiques

sur liant et mastics.
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Summary

Since the 2000s, road industries have focused tbs@arches on lowering the mixing
and implementation temperatures of Hot Mix AspliaiMA) (from 30 to 50°C). These new
asphalt concretes, called Warm Mix Asphalt (WMAkgated a workability issue that did not
exist in the case of HMA, especially during manuogblementation. This thesis aims to study
the behavior of these WMA at implementation tempees and to develop a method to
characterize and evaluate their workability. Foatththe experimental work was done at
several scales of the material (the binder, thetimand the mixture), some made with
bituminous binders and some with silicone oils. Tavoperties were studied: on the one hand
the viscosity of binders and mastics, and on theerohand the workability of mixtures
measured by the workability device, newly standaedi After a state of the art on asphalt
concretes, in particular WMA, on their implemeraatiand characterization techniques, on
the rheological properties of bituminous binderd amastics, the different materials used are
presented along with their characterizations. Heological studies conducted on binder and
mastic are exposed in a first part, from the setymeasure procedures to the analysis of
different behaviors with respect to the chosen rpatars such as temperature, shear rate,
filler content. This part highlights not only theeiNtonian nature of binders but also the non-
Newtonian behavior of mastics and the sedimentatibbenomenon they endured at high
temperatures which leads to investigate the legitynof the study at the mastic scale. In a
second part, the workability of the mixtures is swgad with the workability device (NF P
98 258-1), showing the importance of controlling tloid content of the sample to guaranty a
relevant test. An analysis of several parameteghklighted the ability and the limits of this
device to characterize workability, with regard ttee rheological studies on binders and

mastics.
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