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RESUME

Cette thése s’inscrit dans le cadre des essais inter laboratoires RILEM* TC 280 —CBE effectués en ltalie
(Université polytechnique de Marche) par le biais d’une bourse de longue durée entrant dans le cadre du
programme Nationale exceptionnel (P.N.E) .Cette bourse a été offerte par le Ministére de I’Enseignement
Supérieur Algérien (MESRS). Elle vise principalement a caractériser le réle des mortiers a émulsion de bitume
en tant que systémes modeles et a établir un lien entre les propriétés des émulsions de bitume et les performances
mécaniques des mortiers confectionnés a froid a base d’émulsion de bitume utilisés dans lesinfrastructures

routieres.

Quatre types de mortiers a émulsion de bitume a froid (EBF) ont été testés dans le cadre de ce travail de
recherche .La composante principale des mortiers étant les mastics. Les mastics sont préparés en prenant comme
base des fines (ou filler) additionné avec un liant hydraulique (ciment) auquel on ajoute une émulsion de bitume
du type cationique. On obtient un mortier en associant le mastic préparé avec un type de sable .Dans notre cas
nous avons pris deux types de sables .Le premier quartzeux en provenance d’Allemagne et le second calcaire en
provenance d’Italie. Pour les émulsions de bitume, trois types d’émulsion : A, B, C ont été choisi selon leur

teneur en bitume et selon leur viscosité et le temps d’écoulement.

Des essais réalisés sur les mortiers a partir de la presse de résistance a la traction indirecte (ITS) apres
conservation deséchantillons dans une chambre climatiques de curependant les périodes suivantes : (1,3 ,7 et
28 jours),sous une température ambiante de 25°C.Leurs compactages ont été réalisés a partir de la presse de

cisaillement giratoire (PCG).

Les résultats obtenus a la traction indirecte ont montré que la résistance a la traction indirecte (ITS) testée a long
terme a une température de 5°C variait entre 1.14 MPa et 1.52 MPa .lIs ont mis en exergue ’importance des
propriétés intrinseques des émulsions cationiques et de leur compatibilité avec les particules de sable utilisés.
Les tests réalisés a cet effet ont montré aussi que l'augmentation de la résistance était directement liée a
I'évaporation de I'eau, ce qui suggére que la rupture de I'émulsion s'est produite principalement par le mécanisme

de formation de film.

Dans la derniere phase de nos essais,des essais sur le module complexe |E*| ont été effectués afin d’analyser la
réponse de la déformation des matériaux a partir de la courbe maitresse en utilisant le modéle rhéologique
2S2P1D-HY.Les mortiers ont un comportement dépendant de la température et de la fréquence et ils sont
thermorhéologiquement simples .Le principe de superposition temps température est considéré comme valide

.Les modules de rigidité étant tous supérieurs a 50MPaet sont rangés dans la fourchette [55 -7600MPa].

Mots clés : Emulsion de bitume, Cure, Traction Indirect, Module Complexe, Sable, ciment, Mortier.
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ABSTRACT

This thesis is part of theinter-laboratory tests RILEM * TC 280 -CBE carried out in Italy (Polytechnic
of MarcheUniversity) through a long duration Scholarship (PNE) obtained from the Ministry of Higher
Education of Algeria. It mainly aims to characterize the role of bitumen emulsion mortars as model systems and
to establish a link between the properties of bitumen emulsions and the performance of cold-mixed bitumen

emulsion mortars used in road infrastructures.

Four types of cold bitumen emulsion mortars (CBE) were tested in this research work. The main component of
mortars being mastics. Mastics are prepared by taking as a base fines (or filler) added with a hydraulic binder
(cement) to which is added a bitumen emulsion of the cationic type. A mortar is obtained by combining the
prepared mastic with a type of sand. In our case, we took two types of sand. The first quartz sand from Germany
and the second sand from Italy. For bitumen emulsions, three types of emulsion: A, B, C were chosen according

to their bitumen content and according to their viscosity and flow time.

Tests carried out on the mortars from the indirect tensile strength press (ITS) after keeping the samples in a
curing bath for the following periods: (1 , 3, 7 , 28 days), under a ambient temperature of 25°C. Their
compactions were carried out using the gyratory shear press (PCG).

The results obtained with indirect traction showed that the indirect tensile strength (ITS) tested in the long term
at a temperature of 5°C varied between 1.14MPa and 1.52 MPa. They highlighted the importance of the intrinsic
properties of cationic emulsions and their compatibility with the sand particles used. The tests carried out for this
purpose also showed that the increase in strength was directly related to the evaporation of water, which suggests

that the breakdown of the emulsion occurred mainly by the film formation mechanism. .

In the last phase of our tests, tests on the complex modulus |E*| were carried out in order to analyze the response
of the deformation of materials from the master curve using the rheological model 2S2P1D-HY .Mortars have a
behavior dependent on temperature and frequency and they are thermorheologically simple . Time-temperature
superposition is considered valid. The stiffness module is all greater than 50MPa and isranged within [55 -
7600MPa].

Keywords: : bitumen emulsion, Curing, Indirect traction strength ( ITS) , complexe modulus , sand, cement,
Mortar.

(1]



uaidla

i aall Jsall AV g e A (e il (S jidiall (g pialDlendl (e 6 3o (A Aa g kYT o2
ALaSid 5 dadla) Wiy &y oal A (RILEM* TC 280-CBE)sbiall JSka 5 Aalail) eolial 3l 5a 8 o) s
& el paladl Gl Mol a3 ) 55 ke (e Aedall g el Ay sha Al o Andie JBA (e (SH Le A
plai Lliisa sl Gl baMa 90 Cluay (B il Lhaa Jidiygz Al 3 ilagl) SUELY) i) Ul
Al 8 axdiiealline srindaiis ) 1abiial 53 LIS ¢lal gaise siid) Caladisall Gaibiad o dlia 4ald) § dad ga
LGBkl Al

laine I3 i 0 sSall, Fall Jaadl 138 e 2328 3 e st Gilaiie B3 e gl da il o
LS50 Ay sale L) GilaedlS )l e dpulad Gl e 2aliChiad) juaas & Sheadl @ G gl
sanallShiadlaes A e LW e Jsanll &8 S8 g 6l e e sl calatiis Led) Ciliay (Caian)
Ll g g oy (S5 Ll e 3550 58I Jay I 591 eda ) (g e 5 AT sl o3 5 cJa ) (0 g 5 e
g g Lgim 5 3 g5 (e sl (5 gindl 5 C B oA nlaiusal) o g )i A3 HLR o3 ¢y i) llatiusd dually

LGl

Ll 48 e & cliall (385 a0 (ITS) Dbl e a3l daglie Hlial e DO e il LY ¢l ja) o
b Gllee o) ) & A s da 50 25 Aama )l ja da pa ¢ (L 28 ¢ 7 ¢ 3 ¢ rdalll) <l yiill dpalial)
. (PCG) &5l padll pula aladinly

sl e La jlaal a3 3l (ITS) edlaad) e ail) daglie jlaal aladiuly Lgdle Jguanll a3 ) i) <yl
e e sall Gl g (IS ublage 1.52 5 JSul Lage 1,14 O ) 5 A 5% Gl j 5350 Ao e Jyshall
Cypal Gl il LY @ jedal deadiuall Jall il o pa Ll i g oS Clidatiundll 4 58 sall (ailiadl)
Eaa sl Hlgil O () e Les colall Hay 53l JS5 Adag je clS 5 580 8 32030 O Wil i jall 13¢]

Ll (oS3 A0 A il IS

o sl Alain) Jalail | E % | Sl dalaall e <l JUia) o) sa) a3 ¢ Gaall (gl dasll (e 55280 dls all
A Glo ey sl Ld L3I S2PID-HY .2 (hawsVl 73 saill aladinly i Il aiall e aldie YU ) sall
Cleaill las g Alla 51l A oy gl S) i Tase g ¢ Al pall Aalill (e dagr a5 235l 5 5 ) jall

ISl lase 7600-55] laill (& 4 5 JISul Laae 50 (358 IS

) ¢ it ¢ de ol ¢ S pall Jalaall ¢ bl e el oz Slalle e sl Calatine dgalidal) cilalsl)

[
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AASHTO American Association of State Highway and Transportation Officials
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DW La perte d'humidité par évaporation

Eir Le module de rigidité sécant
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Introduction générale

1. Introduction générale

Les problémes écologiques générés par les activités humaines, la réduction
progressive des énergies fossiles et la dégradation de I’environnement ont motivé les
pouvoirs publics des différentes nations a prendre conscience sur les conséquences
engendrées par ces phénomenes, tout en réfléchissant sur 1’opportunité de réduire les
émissions de gaz a effet de serre et d’économiser 1’énergie consommeée. Dans ce contexte, 11
est judicieux de rappeler aussi que le secteur de la construction routiére demeure 1’un des
secteurs les plus stratégiques dans la consommation d’agrégats et de bitumes dans la
réalisation des chaussées et les entretiens routiers . Donc une réduction de la consommation
énergétique et la réduction de I’effet de la pollution demeure plus qu’indispensable en

passant des enrobés a chaud aux enrobés a froid.

Les structures de chaussées routieres sont soumises a des sollicitations tres complexes
imposées par la circulation routiére et I’effet du climat a une influence importante sur le
comportement des matériaux de chaussées .Les chaussées subissent sous 1’effet des gradients
thermiques des phénomenes pathologiques pouvant étre observées sur la chaussée
initialement par des microfissures qui peuvent se propager dans la chaussée dont leurs

conséquences deviennent néfastes et dangereuses vis-a-vis du conducteur et du véhicule.

Les enjeux économiques sont importants et sont liés principalement soit par un
dimensionnement de chaussée adéquat tendant vers de faibles épaisseurs et ainsi favoriser la
mise au point de matériaux innovants et d’assurer pour une bonne mise en service de la route,
une gestion pérenne de 1’entretien routier ce qui demande un investissement conséquent a

mettre en place.

Pour les enrobés bitumineux a chaud utilisés dans les revétements routiers et composés de
(liant, granulats, filler), la fabrication et la mise en ceuvre de l’enrobé nécessite une

température de chauffage variant entre 130 et 180°C selon le liant utilisé.

Plusieurs recherches ont été axées sur I’abaissement de la température de fabrication et de
mise en ceuvre des enrobés ou au début des années 2000 afin de réduire la consommation
d’énergie et de réduire les émissions de gaz a effet de serre a donné naissance a un nouveau

produit d’enrobé intitulé « tiede » ou « semi-tiéde » dont la température de fabrication et de
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mise en ceuvre descend de 25°C a 40°C de celle de I’enrobé a chaud , tout en gardant les

specifications initiales de températures du liant bitumineux.

Les enrobés a chaud qui sont majoritairement utilisés dans les structures de chaussees, sont
dans la plupart des cas considérés comme gros consommateurs d’énergie et de granulats lors
de leur processus de fabrication .Les granulats concassés utilisés dans la formulation des
enrobés, sont les matériaux les plus appropriés dans la construction des routes et leurs
entretiens. Cependant, les études économiques des projets routiers basées sur les parametres
qualité/prix sont associées sur les performances des agrégats grossiers répondant aux qualités
requises par le cahier des charges et pouvant supporter un trafic de circulation intense, ce qui
suggere a premiere vue un investissement financier tres important dans le choix et I’utilisation
des agrégats routiers ce qui tend vers une réduction de ces gisements dans un court et moyen

terme.
L’enjeu principal dans notre étude est double :

v’ Utilisation d’un sable calcaire 0/2mm afin de se prémunir des granulats supérieurs a
3mm et donc éviter une forte demande en granulats.

v" Utiliser un liant provenant d’une émulsion de bitume a froid pour la formation d’un
mortier et donc diminuer les gaz a effet de serre.

v Utilisation d’un type de ciment de classe CMI 42.5 afin d’assurer une bonne

maniabilité du mortier et augmenter son module de rigiditeé.

I’utilisation des mortiers coulés a froid composés de sable concassé + filler + Ciment +
émulsion de bitume, utilises comme alternative a celle des enrobés bitumineux a chaud dans
la fabrication et la mise en ceuvre des chaussées restent un enjeu majeur a long terme car ils
sont associées a une réduction faible en consommation d’énergie et en émissions moindres en
CO;, en comparaison avec les deux types d’enrobés utilisés a ce jour a savoir les enrobes a

chauds ( 180°C) et tiedes ( 130°C) utilisés depuis une trentaine d’années .

Cependant la durabilité des chaussées associées a un mélange de matériaux enrobés avec des
émulsions de bitume sont conditionnées par leurs performances acquises sur le terrain qui

doivent étre comparables a celles des chaussées réalisées avec des matériaux traditionnels.
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Les émulsions de bitumes sont habituellement utilisées dans 1’entretien et la construction
routiére et sont du type cationiques ou anionique .Le type de 1’émulsion est caractérisé par le
signe de la charge des particules de bitume que composent le mélange. Ce signe est
conditionné essentiellement par I’émulsifiant employé dans la fabrication de 1’émulsion.
L’émulsion de bitume est une dispersion de bitume dans I’eau a laquelle est ajouté un agent
tensioactif appelée émulsifiant ou émulsif ; elle est composée de deux phase : dispersée et
dispersante. Les particules de 1’émulsion de bitume dispersée ont un diamétre variant entre 1
et 10 microns ; le liquide qui le recoit (insoluble dans le bitume), de densité presque égale a la

densité de 1’eau.

Les émulsions de bitume sont principalement identifiées en fonction de leur polarité et de leur
comportement a la rupture (AASHTO M 208 ,2018 ; AASHTO M 316 ,2018 ; ASTM 2397
,2007 ; ASRM D977 ,2019; EN 13808 ,2013). Les systemes de classement ASTM et
AASHTO incluent également des informations sur la viscosité de I’émulsion et la dureté du
bitume. D’autre part, les spécifications de la norme européenne EN 12-597 exigent également
des informations sur la teneur en bitume et l’utilisation du dosage .Les deux systémes

fournissent des codes spécifiques pour identifier 1’utilisation de liants modifiés par polymeére.

Ce travail de these a été réalisé en collaboration avec 1’équipe inter laboratoire relevant de
I’université polytechnique de Marches (Italie) dans le cadre du comité technique RILEM 280-
CBE ayant comme objectif la caractérisation multi phase des matériaux a émulsion de
bitume en vue de proposer un lien entre les propriétés de 1’émulsion et les propriétés des
mélanges de 1’émulsion de bitume a froid (CBE ) ( cold bitume émulsion ou émulsion de

bitume a froid ).

Le cadre du travail a été basé sur I’évaluation de systémes de modéles méso échelle
comportant : le mastic (émulsion de bitume, ciment et filler) et le mortier (mastic et granulat
fin). Les tests inter laboratoire nous ont permis d’étudier les relations interphases des
différentes couches et le comportement physico-meécanique et macroscopique de 1’émulsion

de bitume correspondants aux matériaux composites.

Ce travail de these est composé de cing chapitres :
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Le premier chapitre est consacré a une premicre partie d’étude bibliographique se basant sur
les caracteristiques de base des liants hydrocarbonés (Normes), leurs genéses ainsi que leurs

fabrications : pétrole brut, raffinage et leurs dérivés obtenus a différentes températures.

Le deuxiéme chapitre présente une deuxiéme partie de 1’étude bibliographique consacrée au
comportement des enrobés bitumineux préparés a chaud et a froid, la grave émulsion et les
différents essais mécaniques utilisés dans le cadre de notre étude : le compactage par presse a
cisaillement giratoire (PCG), les essais de traction indirect (ITS) et ’appareillage AMPT-Pro

utilisée pour la détermination du module complexe E*.

Le chapitre trois permet de définir les grands axes de notre expérimentation menée au sein du
laboratoire Inter Labo RILEM* TC 280 —CBE ( Université polytechnique delle Marche ,
Italie) & savoir : la méthodologie d’étude , la matériaux utilisés ( sable calcaire et quartzeux ),
les caractéristiques des émulsions de bitumes utilisés (A, B et C) et les essais effectués sur les
quatre type de mortier avec 1’appareil de traction indirect et les essais d’obtention sur le

module complexe (E*) .

Le chapitre quatre est destiné aux interprétations des essais effectués sur les mortiers 1, 2,3 et
4.en P’occurrence 1’étude de Influence de I'émulsion de bitume sur le comportement du

durcissement des mortiers a émulsion de bitume a froid.

Le chapitre cing est consacré principalement sur une interprétation des différents résultats
obtenus sur les mortiers 1,2 ,3 et 4 caractérisant la variation des de la rigidité EO selon les
courbes isothermes en fonction des fréquences, 1’étude de la courbe maitresse du module
complexe et les modules complexes dans le plan de Cole-Cole. Une modélisation des enrobés
bitumineux pour les quatre mortiers analysés ont été modélisés a partir des modeles 2S2P1D-
HY et WLF (William —Landel-Ferry).

On termine par une conclusion relatant les différents résultats obtenues lors de nos essais et

comparés avec la littérature.
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CHAPITRE 1
Revue bibliographique

Ce chapitre présente une ébauche de
travaux antérieurs se basant sur les propriétés
rhéologiques des liants hydrocarbonés, leur
genese, les  spécifications des  liants

hydrocarbonés.
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Chapitre 1 : Revue bibliographique - propriéetés rhéologique des liants hydrocarbonés

1.1 Genese des liants hydrocarbonés

Le terme liant signifie “’colle’” ou “’ binder’’ en anglais et ’adjectif «hydrocarboné »
indique un produit renfermant des atomes de carbone et d’hydrogeéne .Implicitement un liant
hydrocarboné est un liant organique. Les liants hydrocarbonés difféerent des liants
hydrauliques par leurs caractéristiques principales se présentant soit comme des liquides
visqueux soit par des solides demi-mous.

Les liants hydrocarbonés sont des matériaux connus depuis la plus haute antiquité ou a
I’époque ce matériau était utilisé en quantité trés limitée et était restreint qu’a des travaux
d’étanchéité de batiments de qualité et de réservoir d’eau destiné a la consommation humaine.
Un ouvrage daté de juin 1886 de Léon Malo, mentionné par 1’ingénieur Bernard Lombardi
(Ex Président de la commission de normalisation des liants hydrocarbonés en France), apporta
la preuve que I’asphalte et les bitumes naturels jouaient un role trés important dans le domaine
des travaux publics.

Les asphaltes naturels, termes tres employés aux Etats Unis, sont des pétroles naturels extra-
lourds de consistance trés visqueuses a solides ou généralement des mélanges noiratre de
calcaire, de silice et de bitume .Cependant leurs techniques d’utilisations dans les revétements
routiers et entretiens routiers viennent concurrencer 1’emploi des liants a base de chaux et de
ciment ces trente dernieres années.

La genese des liants hydrocarbonés tire ses dépendances a partir des dates suivantes :

De 1900 a 1930 : extraction du goudron de houille ;

De 1930 a 1950 : utilisation de 1’émulsion de bitume ;

Jusqu’en 1970 : utilisation des bitumes purs ;

Les années 1970 : utilisation des bitumes dérivés des polymeéres ;
Les années 1980 : utilisation des liants modifiés et leurs additifs ;

AN NN N NN

Les années 1990 : utilisation des bitumes spéciaux.
1.2 Caractéristiques Physico-chimiques des liants hydrocarbonés

Les enrobés routiers destinés a étre utilisés en structures de chaussées routiéres (chaussées
souples ou semi-rigides) possedent des caractéristiques mécaniques de résistance trés élevées

dont on cite comme exemple le modules de rigidité de la grave bitume de I’ordre 6000 MPa (
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Chapitre 1 : Revue bibliographique - propriéetés rhéologique des liants hydrocarbonés

Trafic de la classe T2 dans la classification GTR 1992), alors que les enrobés a modules
élevés (EME ) utilisés principalement pour les forts trafic routiers ( Autoroutes ) sont de
I’ordre de 14000 MPa. La couche de surface appelée couche de roulement réalisée par un
enrobé bitumineux semi-dense de granulométrie (0/10 mm ou 0/14mm), permet de protéger et
d’assurerune imperméabilisation de la chaussée.

Les liants hydrocarbonés permettent aussi d’assurer la rigidité de 1’ensemble du matériau
composite granulats + liants, qui nécessitent la connaissance de leurs caractéristiques physico-
chimiques et doivent étre conformes aux normes prescrites et aux cahiers des prescriptions
communes (CPC) et ce en vue de les utiliser a bon escient dans les infrastructures routieres et
de I’entretien routier.

Les liants hydrocarbonés ou ‘’produits noirs’’sont d’une manieére générale des matériaux
adhésifs (liants), visqueux, et contenant soit du bitume, du goudron, ou les deux. Lorsqu’ils
sont associés a des granulats on les définit comme “’matériaux enrobés’’.

Les pétroles bruts qui sont des mélanges complexes d’un grand nombre de substances, varient
aussi bien en apparence qu’en consistance suivant le pays ou méme de 1’endroit d’extraction.

IIs sont classés en trois catégories :

v’ Paraffiniques : contenant des paraffines et peu de bitume.
v’ Asphaltigues : a dominance naphténique et contenant peu ou pas de paraffine mais du
bitume en grande proportion.

v' Mixtes : paraffiniques et naphténique.

Les bitumes sont généralement obtenus par distillation du pétrole brut et sont couramment

utilisés sous trois formes différentes :

v Tels quels.
v Sous forme de bitumes fluidifiés par addition de solvants volatils.

v Sous forme d’émulsions aqueuses.
D’apreés la norme européenne EN 12-597, la classification des liants hydrocarbonés regroupe

les liants ou mélange de liant et granulats contenant du bitume ou des liants a base de goudron

.Les liants bitumineux issus du pétrole sont quant a eux différenciés selon leur structure :

(7]
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v' Bitume pur.
v" Bitume fluidifié ou Cut-back : c’est un bitume additionné avec un diluant, contient des
solvants organiques qui sont considérés comme néfastes et dangereux pour les travailleurs.
v' Bitume fluxé : ¢’est un bitume additionné a une huile de fluxage.
v' Bitume modifié : c’est un bitume dont les propriétés rhéologiques ont été modifiées
pendant la fabrication par I’emploi d’un ou plusieurs agents chimiques.
v' Emulsion de bitume: est un liant polyvalent utilisé a basse température sans
dégagement gazeux , constitué par une phase liquide continue ( phase dispersante ) et , au
moins , une deuxiéme phase liquide dispersée dans la premiere sous forme de fines
gouttelettes .La stabilité du systéeme ( eau-bitume) est obtenue par intermédiaire d’un agent
tensio-actif ( émulsifiant) .

Et selon leur usage, on peut utiliser :
v"Un bitume routier : bitume utilis¢é pour I’enrobage des granulats destinés a la
construction et ’entretien des routes et des structures assimilées ;
v/ Un bitume industriel : par opposition au précédent, ces bitumes peuvent a d’autres

usages que la construction et I’entretien des routes et des structures assimilées.

Le bitume utilisé dans les infrastructures routieres en Algérie est dominé par deux
entreprises publiques qui sont issues de la restructuration de la SONATRACH, Kettab
(2007) a savoir :

v" NAFTEC : chargé de I’importation du pétrole brut réduit et son raffinage pour la
fabrication du bitume pur.

v NAFTAL : chargé de stockage, de la transformation et de la commercialisation des
bitumes.

Ramond et al.2000 ont mentionné que l’industrie routiere en Algérie utilise deux
catégories de bitume 40/50 et le 80/100 :

v La premieére est fabriquée en Algérie

v La deuxiéme est soit fabriquée en Algérie soit importée d’Espagne.

Cependant les analyse qui ont été faites au laboratoire ont montré que le bitume 40/50
présentent des problémes liés aux fluctuations des caractéristiques des liants a 1’arrivée sur

chantier qui peuvent se répercuter directement sur la formulation et leur conditions de

8]
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fabrication et de mise en place de I’enrobé ( Laradi ,1995) .Les conséquences pouvant étre

observées sur le site lors de ces fluctuations sont :

v Déformations permanentes ;
v' Fissurations par fatigue thermique ;

v' Fissuration a basse température.

1.3Utilisation des différents liants hydrocarbonés dans les domaines
routiers

Les différents liants utilisés dans les infrastructures routieres sont différenciés suivant
la mise en place des couches de chaussées (Couches d’accrochage —liaison--imprégnation)
afin d’assurer la durabilité de la chaussée routiére.

La figure 1.1 illustre les différentes composantes d’une chaussé et les types de liants assurant

la liaison de couches.

Dans la figure 1.2.(a) nous visualisons 1’utilisation de la couche d’accrochage par émulsion
de bitume qui peut intervenir entre deux couches de matériaux traités pouvant assurer une
liaison d’interface entre la couche de base et la couche de roulement .Cette liaison donne aux
deux couches une liaison parfaite et diminue les contraintes a I’interface , ce qui permet une
longévité de la structure de la chaussée . L’émulsion utilisée est en général a rupture rapide a

tres rapide ou a rupture controlée.

La figure 1.2 b montre I’emploi de I’émulsion de bitume sous forme d’imprégnation .Elle est
utilisée entre deux couches (I’une traitée et I’autre non traitée).C’est un bitume fluidifié type
0/1 mm. Son utilisation dans le domaine de I’entretien routier est motivée pour des raisons de

souplesse d’emploi, d’économie, d’énergie et de protection de 1’environnement. .

La figure 1.3 permet de visualiser ’emploi des émulsions de bitume sur chantier utilisée

comme couche d’accrochage figure 1.3 a ou comme couche de liaison figure 1.3.b.

[9]
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Accotement Fossé

Couche de Couche de roulement

surface
Couche de liaison
Plate-forme
support de e
chatsonl Couche de fondation
Couche de forme
Arase de Sol support
terrassement

Figure 1. 1-Différentes composantes de couches de chaussée.

Couche d'enrobe Couche d'enrobé

Liant d'accrochage Liant de d'imprégnation

Matériau traité Matériaux granulaires non traités

() (b)

Figure 1. 2- deux couches en matériaux traités liées : a) par un liant d’accrochage b) par un
liant d’imprégnation.

(@) (b)

Figure 1. 3- Mise en service : a) couche d’accrochage b) couche de liaison.
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1.4 Principaux essais de laboratoire pour le contréle des liants
hydrocarbonés

Dans le cas du bitume chaud , sa consistance fluide permet d’adhérer a différents types
de matériaux .Apres refroidissement a la température ambiante, il devient presque solide mais
flexible .Aux trés basses températures , il devient dure et fragile ,ce qui limite son emploi. Les

caractéristiques de spécifications des bitumes sont représentées dans le tableau 1.1.

Pour les Cut-back qui sont des mélanges asphaltiques de dureté normale (de pénétration
comprise entre 80/100mm et 100/100 mm) , soit avec des fractions légeéres de distillation du
pétrole tel le kérosene , soit avec des huiles légéres , ou plus souvent moyenne , provenant de
la distillation des houilles .1ls sont caractérisés par leur rapidité de prise , de couleur noir et
par leur pouvoir collant trés élevé .Les caractéristiques principales des Cut-back sont
reportées dans le tableau 1.2.

Pour le cas des émulsions de bitume utilisées dans ce chapitre , une attention particuliére est
accordée dans la suite de notre travail de recherche tout en mentionnant I’enjeu principal de
I’utilisation des émulsions de bitume a froid ayant pour objectif 1’obtention des performances
requises compatibles avec ceux employeées a chaud et ainsi de parvenir a étudier le lien entre
les propriétés de 1’émulsion et celle des mélanges (sable ; ciment ; émulsion).

Les caractéristiques principales des émulsions du types anioniques et cationiques sont

représentées dans les tableaux 1.3 et 1.4 ;

Les émulsions de bitumes sont caractérisées par leurs caractéristiques physiques suivantes :

Détermination de la teneur en eau ;

Détermination de la pseudo-viscosité ;

Détermination de I’indice de rupture d’une émulsion cationique ;
Détermination du signe de la charge des particules de I’émulsion ;
Stabilité au stockage par décantation ;

Adhésivité d’une émulsion cationique ;

AN N N N N

Homogénéité par tamisage.
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Tableau 1. 1-Spécification des principaux bitumes obtenus par distillation directe.(Guide de

renforcement ,1992).

Essais Normes | Unité Bitumes

80/100 60/70 40/50
Bille et Anneau NFT 66-008 °C 41351 43 4 56 47 260
Pénétrabilité a 25°C, NFT 66-004 | 1/10mm 804100 60 a70 40450
100gr, 5sec
Densite relative a25°C | NFT 66-007 | gr/ml 1.00a1.07 1.00a1.10 1.00a1.10
(méthode au
Pycnométres)
Pénétrabilité restante
par rapport ala - % >70 >70 >70
pénétrabilité initiale
aprés de masse au
chauffage.
Point d’éclair NFMO07-019 °C > 230 > 230 > 250
(Appareil Cleveland)
Ductilité a 25°C NFT 66-006 cm >100 >80 >80
Solubilité dans C2CI4 | NFT 66-012 % >99,5 >99,5 <995
Teneur en paraffine NFT 66-115 % <45 <45 <45
(Méthode LCPC)
Perte de masse au NFT66-011 % <2 <1 <1

chauffage (163°C
pendant 5h).
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Tableau 1. 2- Spécifications des bitumes fluidifiés ou Cut-Back (Guide de renforcement

,1992).
Caractéristiques Classes
0/1 10/15 150/250 400/600 800/1400

Pseudo-viscosité au viscosimetre :

" D’origine 4mm a25°C <30

(s) © 10a15 15a 250 ¢

" D’origine 10mm a © 400 a 600

25°C (s) ¢ 80a 200

= D’origine 10mm a

25°C ()
Densité relative a 25°C au
Pycnometres 09410 |09a102 |092a104 |092a1.04 |0.92a1.04
Distillation fractionnée (en % du
Volume Initial)

" 190°C <9 - - - -

. 225°C 10a27 <11 <3 <2 <2

" 315°C 30 a45 16228 6a15 5a12 3a11

" 360°C <47 <32 <20 <15 <13

Tableau 1. 3- Spécification des émulsions anioniques (Guide de renforcement ,1992).

Caractéristiques

Rapide Lente Sur stabilisée
CLASSES CLASSES CLASSES
Teneur en eau(%) EAR50 | EAR55 | EAR60 | EAL55 | EAL60 | EAL65 | EAS55 | EAR60
Pseudo-viscositéa25°C <51 <46 <41 | <36 | <46 | <41 <51 >41

(mm?/s)

Homogénéité

- Particules > 0.6mm (%)
- Particules comprises entre
0.63mmet 0.16mm(%b)

Indice de rupture

Stabilité au ciment
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Tableau 1. 4- Spécification des Emulsions cationiques (Guide de renforcement ,1992).

Rapide Semi- rapide Lente Sur stabilisée
Classes Classes Classes Classes
Caractéristiques
ECR ECR ECR ECM ECM ECM ECL ECL ECR ECS ECS
60 65 69 60 65 69 55 65 60 55 60
Teneur en eau(%o) <41 <36 <32 <41 <16 <32 <46 <41 <36 <41 <4l
Pseudo-viscosité a 15 152a 15a >15
o 2
25°C (mm?/s) A115 | >45 | >115 | 230 | >45 | >115 | <115 | 115 | 45 | <115 a
230
Homogénéiteé :
-Particules <0.1 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1
>0.63mm(%b)
“Particules <0.25 | <0.25 | <0.25 | <025 | <0.25 | <0.25 | <0.25 | <0.25 | <025 | <0.25 | <0.25
comprises entre
0.63mm et
0.16mm(%o)
Stabilité au
stockage
-Emulsion a
< < < < < <
stockage lente(%6) =3 =3 =3 > > =3
-Emulsion
stockable(%0) <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5
Adhésivité >90 >90 >90 >90 >90 >90
-Emulsion a
0,
stockage lente (%) >75 >75 >75 >75 >75 >75
-1°Partie de I’essai
o : s :
2°Partie de I’essai 75 75 75 75 75 75
Emulsion stockable
Indice de rupture <100 | <100 | <100 80 a 80a 80a >120 >120 >120
140 140 140
Stabilité au ciment <2 <2
Charge des + + + + + + + + + + +
particules
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1.5 Propriétés geneérales des liants hydrocarbonés

Ces produits sont en général trop visqueux a I'état naturel pour un usage direct.Cette
viscosité doit étre réduite ou liquéfiée par divers procédés (chauffage, dissolution dans des
solvants volatils, e mulsions dans I'eau), pour pouvoir les utiliser dans le lieu prévu (Peltier,
R., &Rumpler, A. H. 1959). Les principales caractéristiques physiques des liants
hydrocarbonés sont décrites ci-dessous :

v Cohésivité : il est la propriété de la déformation sans déchirure ou fissuration interne en
donnant des pellicules imperméables et en plastique.

v Adhésivité : elle est la propriété du collage a des agrégats minéraux ;

v Viscosité : il est défini comme la résistance a l'intérieur d'une masse liquide a une
déformation telle que la vitesse de mouvement de différents points est variable :

Soit :

v Susceptibilité : La sensibilité se definit notamment par le changement de viscosité
avec la température.

v Vieillissement : pour l'agent liant, la perte de certaines qualités avec le temps et
notamment la perte de cohésion ;

v Ductilité : C'est la caractéristique du liant qui lui permet de se prolonger dans un fil
tres fin, mais sans se briser.

Corté et Di Benedetto (2004) ont procédé a des tests de viscosité sur des échantillons
d’émulsion de bitume. Dans La figure 1.4, ils ont reporté la variation de la viscosité en
fonction de la teneur en liant. lls ont constaté que la courbe suit une fonction parabolique ou
les échantillons a faible température présentent une dispersion des gouttelettes puis
s’agglomerent dans une premicre €tape puis subissent une coalescence quand la température
augmente (T> 58°C), ensuite les gouttelettes se transforment en fines gouttelettes lorsque la

température atteint une valeur de 70°C.
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Figure 1. 4- Variation de la viscosité de I'émulsion en fonction de la teneur en liant, (Corté
J. F., & Di Benedetto, H. (Eds.). (2004).

1.6 Le bitume

Le bitume est un matériau visqueux, noir ou brun, solide ou semi-solide a température
ambiante, obtenu a partir de la distillation du pétrole, composé de structures hydrocarbonées

complexes :les asphalténes et les malténes (résines et huiles).

1.6.1 Composition chimique des bitumes et structure des bitumes

D’une maniére générale, le bitume est composé de 80 a 85 % de carbone rt de 10 a 15 %

d’hydrogene. Il se compose de deux parties :

v Les asphaltenes: Composé principalement d'hydrogéene et de carbone, il se présente
sous la forme d'un "solide" brun a noir cassant. Typiquement, le bitume contient 10 & 20 % en

poids d'asphalténes.

v Les malténes: Ils sont principalement composeés dhuiles saturées, d'huiles

aromatiques et de résines.

Dans la figure 1.5 nous schématisons une vus microstructurale d’un systéme colloidal

d’asphaltene (figure. 1.5 a) et une structure colloidale du bitume (figure 1.5b).
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Figure 1. 5 - a) Macrostructure des asphaltenes : Addala, F. (1989), b) Schématisation de
la structure colloidale du bitume (,PUCCT, T. 2000).

1.6.2 Le comportement des bitumes fonction de la température

La figure 1.6 présente une classification des comportements des bitumes suivant la
variation de leur température, cette classification se divise en plusieurs niveaux en passant du
domaine fragile (élastique), le domaine ductile au domaine indiquant la rupture pour une

température atteignant 180°C. Les différents domaines sont caractérisés comme suit, (Olard ;
2003) :

Les domaines fragiles et ductiles ou la résistance a la traction o, peut étre mesurée ;
La rupture fragile, qui peut étre caractérisée par la ténacité Kc ou 1’énergie de rupture ;
Le comportement élastique linéaire caractérisé par les modules E et G ;

Le domaine viscoélastique linéaire caractérisée par les modules complexes E* et G* ;

Le comportement purement visqueux (Newtonien) caractérisée par la viscosité n ;

AN N N NN

Pour des déformations de 1’ordre de quelques pour cent, le comportement est fortement
non linéaire.
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Figure 1. 6 - Classes de comportement des bitumes en fonction de € et T° (Olard et al.2003).
1.6.3 La fabrication des bitumes

La figure 1.7 présente les différents processus du principe de fabrications du bitume
.La fabrication des bitumes passe par une distillation des pétroles bruts lourds afin de
produire du bitume .La premiére étape de ce processus consiste en une distillation
atmosphérique qui permet de séparer les fractions légeres du pétrole (essence, kérozéne, gaz)
des fractions lourdes .Ces derniéres sont ensuite distillées sous vide pour produire fuels, huiles

et bitumes.
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Fabrication des bitumes par raffinage du petrole (schéma de principe}
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Figure 1. 7- Principe de fabrication des bitumes

Le bitume récupéré ne pourra pas étre utilisé directement dans les revétements routiers
compte tenu de son caractere trop mou a la sortie de ’'unité de raffinage. Pour le rendre plus
dur, on doit procéder a un soufflage. Ce procédé résulté d’une déshydrogénation partielle et

une polymérisation du bitume avec I'oxygeéne de l'air.

Ce procédé de soufflage permettant de rendre le bitume plus dur résulte généralement par le
passage d’air sous haute température (240°C et 260°C) provoquant une déshydrogénation
partielle. L’oxygene existant dans I’air soufflé forme des ponts d’oxygene avec des chaines

hydrocarbonées.

On doit noter que la réaction chimique résultant de ce procédé de soufflage est fortement
exothermique en maintenant la température existante dans la tour de soufflage inférieure a
300 °C Dans le cas contraire, on pourra observer un phénomene de ‘’craquage’. Dans la
phase finale qui permet de récupérer un bitume dur, on doit procéder par un contrble de

passage de I’air en fonction du temps.
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La figure 1.8 présente la séparation chimique des constituants de bitume sous forme

d’asphalténes et de malténes

Scheéma de séparation chimique des constituants du bitume
Bitume
Précipitation .Ia'u n-heptane
Y Y
Asphalténes Malténes
Chromatographie sur
gel de silice/alumine
|
I | 1
Elution Elution Elution
au n-heptane au toluéne toluéne/méthanol
Huiles  Huiles aromatiqueset  Résines
saturées naphténo-aromatiques

Figure 1. 8-Séparation des différents constituants du bitume, Corté, J. F., & Di Benedetto,
H. (Eds.). (2004).

Les bitumes peuvent étre classés sous deux formes : les bitumes naphténiques qui possédent
un fort taux d’asphalténes et les bitumes paraffiniques dont le taux en asphalténes demeure

trés faible.

Chimiquement, il est difficile de connaitre la composition d’un bitume. Compte tenu des
concepts tirées de la littérature, on peut évoquer que le bitume dérive d’un systéme colloidal
comprenant des micelles entourée grace a une phase huileuse .Plus tard, dans les années
quarante, une nouvelle forme de colloide a été mise au point dénommée résine jouant le role
de “’peptisant’ ’c’est-a-dire qui permet de solubiliser les asphaltene dans le milieu apolaire.
Une nouvelle structure d’asphalténe composées par un empilement de feuillets et résultant
d’interactions de groupements poly aromatiques (ou interactions n-n), a été bien confirmée au

moyen de la technique de diffusion de neutrons (El Beze . L, 2008).
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Figure 1. 9- Structures chimiques du bitume : type « sol » et type « gel » (Corté, J. F., &
Di Benedetto, H. (Eds.). (2004)).

1.6.4 Modification du bitume

Pour modifier les propriétés du bitume a différentes températures, il faut ajouter des additifs
(Gibson, 2005).Les additifs sont ajoutés a du bitume chaud et mélangés ensemble pendant une
période déterminée par le fabricant (Perraton&Olard, 2013).

a) Polymeres / latex

Pour obtenir les propriétés exigées pour un intervalle de température représentatif, on utilise
des polymeéres naturels ou synthétiques (SBS, SBR et SB), et sont utilisés pour améliorer la
rigidité et I'élasticité du bitume a des températures élevées et basses respectivement (Euro
bitume, 2015).

b) Fluxant

Le fluxant peut étre a base de plantes (p. ex., huile de soja) ou biologique (p. ex., diesel,
kéroséne).Son réle principal est de réduire la temperature de mélange et de compactage
(Zealand, 2005).
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1.7 Les émulsions de bitume

Par définition, une émulsion est un systéme hétérogéne avec deux phases liquides ou plus,
composé d'une phase dispersante et d'au moins une autre phase dispersée sous forme de fines

gouttelettes (supérieure a 0.1 micrometre) (Becher, P, 1965).

Les émulsions de bitume peuvent étre divisées en quatre classes, dont les deux premiéres sont

les plus utilisées :

les émulsions cationiques ;
les émulsions anioniques ;

les émulsions non ioniques ;

D N N NN

les émulsions stabilisées a l'argile.

Les termes cationique et anionique proviennent des charges électriques des globules de
bitume, selon l'une des lois fondamentales de I'électricité, selon laquelle les charges
semblables se repoussent et les charges différentes s‘attirent. Si un potentiel électrique est
appliqué entre deux électrodes immergées dans une émulsion contenant des particules de
bitume chargées négativement, celles-ci migrent vers l'anode. Dans ce cas, I'émulsion est
qualifiée d'anionique. Inversement, dans un systéme contenant des particules de bitume
chargées positivement, celles-ci se déplacent vers la cathode et I'émulsion est décrite comme
cationique (Miljkovi¢, M. 2015).

1.7.1Bréve historique des émulsions de bitume

Les premieres emulsions ont été développées au XXe siecle, et leur application pour la
construction de routes a commencé vers 1920.Selon Le Coroller (1999), il etait
principalement utilisé dans les applications d'étanchéité par pulvérisation et pour réduire la
poussiére due a I'augmentation constante du trafic sur les autoroutes. En raison de I'utilisation
accrue des enrobés chaud pour faire face a l'augmentation des charges et des volumes de
trafic, son utilisation a commencé a diminuer a la fin de la Seconde Guerre mondiale. Cette
situation n'a toutefois pas duré longtemps, car des facteurs tels que la crise énergétique du
début des années 1970 ont entrainé un changement d'orientation, le bitume chaud étant

remplaceé par des émulsions de bitume, qui nécessitent moins d'énergie, génerent moins de
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polluants et émettent peu ou pas de gaz a effet de serre, ce qui les rend inoffensives pour

I'environnement et durables.

1.7.2 Composition des émulsions de bitume

Les émulsions de bitume sont des systémes a deux phases constitués de deux liquides non
miscibles. Les principaux composants sont de liant soit bitume pur ou modifié, I'eau et les

agents émulsifiants et d’acide pour protoners 1’émulsifiant en solution.

a) Le bitume
Voir la définition dans les paragraphes précédents 1.6.
b) L'eau

L'eau est I'élément principal de I'émulsion et I'élément principal de la phase aqueuse. Il est
habituellement récolté dans le réseau public d'eau, mais doit contenir le moins possible
d'impuretés organiques et minérales (SFERB, 1988).D'autre part, il convient de vérifier le
contenu des ions. En fait, a de fortes concentrations, elles peuvent aider a coaliser les
gouttelettes de bitume. De plus, il est probable que les ions magnésium et calcium réagissent
avec certains émulsifiants pour former des composés qui n'ont plus de propriétés surfactants
(Baumgardner, G.L, 2006).

c) Les agents chimiques : I'émulsifiant et I'acide

L'émulsifiant se compose d'un apolique radical (queue) lui donnant des propriétés
hydrophobes ou lipophiles et, lI'autre partie (téte), se compose d'un groupe polaire lui donnant
des propriétés hydrophiles(Ziyani, 2016).Les agents chimiques augmentent la stabilité de
stockage des émulsions en réduisant la tension a la surface des gouttelettes de bitume(SFERB,
1988).

Les émulsifiants pour émulsions de bitume sont exclusivement cationiques en Algérie, mais
dans d'autres pays, des émulsifiants anioniques et méme non ioniques sont utilisés. Ce choix

d'émulsifiant est lié a la charge de surface des granulats.

La figure 1.10 représente les émulsifiants collés a la surface d'une goutte de bitume. Les

émulsionnants utilisés dans l'industrie routiere sont les amines grasses (diamine, polyamine),
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I'ammonium quaternaire, I'amido-amine ou lI'imidazoline.

Pour une émulsifiante amine, la réaction chimique dans un milieu acide est la suivante :
R-NH,+H" - R-NH,’ Reéaction 1

Pour la diamine, on décrit ci-dessous la réaction chimique qui se produit :

R-NH-(CH,), -NH, +2H" =R -NH," - (CH,), -NH,’ Reéaction 2
L'acide utilisé est tres généralement de I'acide chlorhydrique, parfois de I'acide phosphorique,
en raison des modifications du pH inférieur et de la corrosivité de l'acide chlorhydrique
(James, A.D, 2008).

. .. Téte polaire
' ‘ hydrophile

‘ . “Queue
hydrophobe

Figure 1. 10 - Fonctionnement d'un émulsifiant Tirée de Accolas & Robrier (2010)

Milieu aqueux

Dans les émulsions de bitume, 1’existence de I’interface bitume/eau est dit saturée lorsqu’un
certain seuil de concentration en émulsifiant est observé .Au-dela de ce seuil, 1’émulsifiant
s’autoaggrége en micelles arrivant a une phase appelée concentration micellaire critique
(Larpent.C, 1995).

Cette phase de concentration qui est une caractéristique essentielle et dépend de la nature
chimique du tensioactif utilisés dans les conditions expérimentales (température, pH ( Larpent
C.1995).
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La deuxiéme caractéristique de 1’émulsifiant cationique pour les émulsions de bitume est sa
basicité .Cette basicité devient de plus en forte lorsqu’on est en présence d’émulsifiants
aminés.

Le Tableau 1.5 donne des valeurs de pK, de quelques couples d'amines.

Tableau 1. 5 - Valeurs de pK, pour quelques couples d'amines (Cours de chimie organique,
minérale et structurale, HMDB).

Couples d’amines pK, (25 °C)
NH; /NH, 9,24
CHi-NH;"/CH;-NH» 10,64
(CHz)2-NH2"/(CHa1),-NH 11.50
(CH3):-NH'/(CH3)3-N 9.90

NH;"-(CH»)3-NH;*/NH-(CH2)5-NH, 10,47

On peut citer une troisieme caractéristique liée aux émulsifiants tensioactifs cationiques qui
est la solubilit¢ .Dans le domaine routier, les emulsifiants cationiques utilisées pour
application des enduits superficiels sont trés solubles dans 1’eau .Cette solubilité dépend du
rapport de leur groupement hydrophile —lipophile caractérisé par le terme HLB .Plus la HLB
est élevée, plus le tensioactif est hydrophile ainsi que de la température T°C. La HLB des

émulsifiants pour une émulsion H/E se situe entre 8 et 18 (Larpent.C, 1995).

Pour les tensioactifs ioniques, il existe un seuil de température, appelé point de Kraft au-dela

duquel la solubilité augmente fortement..

1.7.3 Fabrication des émulsions de bitumes

La technologie de fabrication des émulsions de bitumes fait appel a un matériel plus ou moins

sophistiqué et précis .Une unité de fabrication est composée :

D’un stock de matiere premicre,
D’un ensemble pour la fabrication de la phase aqueuse,

D’un ensemble pour I’émulsification du bitume,

D N NI NN

D’un stock de matieres premicres et de distillation.
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La fabrication peut se faire en mode continue ou discontinue.Selon la méthode discontinue

classique, la fabrication se fait en deux étapes :

v’ La premiére consiste a préparer de maniére séparée la phase aqueuse et la phase liant.
La seconde consiste en I’émulsification de la phase liant dans la phase aqueuse.

v Phase aqueuse : I’émulsifiant et I’acide sont introduits dans des bacs de préparation
apres dosage précis de chaque constituant.

v Phase liant : le plus souvent le liant est utilisé avec une addition d’un autre bitume
fluxé et I’ensemble mélangé constitue la phase liant .On peut aussi utiliser le bitume pur
en y introduisant un fluxant pur .Les deux méthodes sont utilisées et chaque fabricant
maitrise son procéde.

v Emulsification : pour procéder a 1’émulsification on porte les deux phases a des
températures distinctes de maniére a avoir une bonne émulsification et obtenir un produit
fini avec une température au-dessous de 100°C .L’émulsification se fait ensuite a travers
un turbo malaxeur dont la vitesse de rotation et I’espace intérieur sont trés importants pour

la qualité finale de 1I’émulsion.

La figure 1.11 représente une vue microscopique d’une émulsion qui fait apparaitre sa

forme aqueuse de la dispersion des huiles dans I’eau.

5 microns

Figure 1. 11-Représentation aqueuse d'une émulsion de bitume, (SFERB, 2006).

1.7.4 Essais sur les émulsions de bitume

Le tableau 1.6 présente quelques essais types effectués sur les émulsions de bitume a savoir :
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O O 0o o

Des essais de charges de particules ;
Des essais du temps de prise ;
Des essais de teneur en eau ;

L’action de la résistance a I’eau.

Tableau 1. 6- Quelques essais typiques pour les émulsions de bitume, Ojum, C. K. (2015).

Essais

Description

Essai de charge
des particules

Cet essai vise a déterminer la charge des gouttelettes I'émulsion de
bitume. Des électrodes chargées positivement et négativement sont
laissées dans un échantillon d'émulsion pendant une demi-heure. Si le
bitume se dépose sur I'électrode négative, I'émulsion est cationique. Si le
bitume se dépose sur I'électrode positive, I'émulsion est anionique.

Essais du temps
de prise

Cet essai indique le temps nécessaire pour qu'un échantillon d'émulsion
de bitume se rompe dans des conditions controlées lorsqu'il est mélangé
a un agrégat standard.

Essai de teneur
en eau.

Cet essai détermine le pourcentage de masse d'eau dans I’émulsion.
Viscosité : Cet essai mesure la vitesse d'écoulement de I'emulsion de
bitume a 25°C.

L'émulsion est chauffée a 25°C et versée dans une coupe d'écoulement
standard. Le temps mis par 200mL d'émulsion pour passer a travers un
orifice standard au fond du récipient est mesuré.

Revétement et
résistance a
I'eau.

L'essai mesure la capacité de I'émulsion de bitume a résister a I'action
d'étre mélangée et enrobée de granulats aussi complétement que possible
sans étre emportée par I'eau qui peut tomber sur elle une fois le mélange
terminé.

1.8 Conclusion

Nous avons représenté dans ce chapitre les différents concepts bibliographiques des liants

hydrocarbonés ( bitume , cut back, émulsion de bitume , mastic et mortier ) pouvant intervenir

dans le cadre de ce travail de recherche .
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Les caractéristiques physico chimiques des liants hydrocarbonés ( bitumes , cut back et
émulsion de bitume ) , leur origines et leur fabrication ainsi que les caractéristiques
intrinséques des sables de carriére de concassage en vue d’étudier de fAgon plus approfondie
les phénomenes inhérents a la stabilité des mortiers composés de sable —émulsion de bitume —

ciment —filler .

(28]



CHAPITRE 2
Revue bibliographique - Caractéristique rhéologiques des enrobés

bitumineux

Ce deuxiéme chapitre est consacré a un
recueil bibliographique sur les caractéristiques
rhéologiques et mécaniques des enrobés
bitumineux a chaud et a froid (composition
volumétriques, normes d’utilisation) et leur mise

en ceuvre sur chantier.
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2.1 Le enrobes bitumineux

Les enrobés bitumineux utilisés dans les structures de chaussées routiéres sont des
matériaux composites complexes dont les composants principaux sont des composants
minéraux (granulats, sables, fines...). Les caractéristiques et les propriétés mécaniques des
mélanges varient selon la composition volumétrique du mélange et dépendent de la taille du
grain maximal, de la teneur en liant et de la teneur en vide du mélange. Le liant hydrocarboné
utilisé est soit un bitume ou des émulsions de bitume dérivant par distillation du pétrole brut

ou les détails de leur fabrication sont mentionnés dans le chapitre 1 de ce présent travail.

Le liant bitumineux assure la cohésion entre les grains minéraux en les mouillant et les
enrobant d’un film continu ou discontinu selon la destination du mélange et les propriétés

Visés.

La teneur en liant associé aux composant minéraux, représente en moyenne 5% de la
composition massique (soit environ 13% volumique) et dont le squelette granulaire représente

environ 95% (ou 87% volumique).

Le squelette granulaire, constitué par I’ensemble des grains de contact, assure la distribution
des contraintes dans le mélange et la transmission des charges inférieures de la chaussée .Les
caractéristiques geométriques des granulats telles que : forme, angularité et état de surface
influencent directement la résistance des contacts aux déplacements et aux rotations relatifs

des grains ont un réle déterminant dans les mélanges.

Le filler absorbe une part du liant introduit et forme le mastic qui est plus rigide et moins

thermiquement et cinétiquement susceptible que le liant pur.
2.2Les types d’enrobés bitumineux

L’enrobé¢ bitumineux se compose de sables, de granulats, des fines et d’un liant hydrocarboné
soit le bitume ou I’émulsion de bitume. On peut distinguer dans ce cas plusieurs types

d’enrobés bitumineux qui peuvent varier suivant leurs températures et leurs destinations.

Nous présentons dans la Figure 2.1. Différents types d’enrobés bitumineux pouvant étre

utilises dans la construction routiére ainsi que les entretiens routiers. 1ls sont classés en
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fonction de leur température de fabrication et de leur destination dont ils peuvent étre divisés

en quatre familles (Y. Brosseaux, 2008):

v les enrobés a froid (0<T°<20°C);

v’ les enrobés semi-tiedes (60°C < T°< 100°C) ;
v les enrobés tiedes (110°C £ T°< 140°C) ;

v’ les enrobés a chaud (150°C < T°< 180°C).

La différence entre ces différentes classes provient du type de liant utilisé (émulsion, mousse,

anhydre) et de la température des granulats utilisés pour I’étape de fabrication.

Kg/T
A
7 +
6 -+
5.
4 4
3 ; Enrobés
tiedes
1 Enrobés
a froid

i 'Y 2 i 2 " A i 4 "
s v o T v v v L v T

0 20 40 60 80 100 120 140

et °(
160 180

Figure 2. 1 - Température de fabrication des enrobés en fonction de I'énergie de fabrication.
(Y. Brosseaux, 2008)

Les enrobés a chaud sont consommatrices de beaucoup d’énergies associ€s a des températures
trop ¢élevées de I’ordre de 180°C durant leur fabrication au niveau des centrales a enrobés. Il
faut noter dans ce contexte que la communauté routiere a été sensibilisé a I’effet de
promouvoir d’autres techniques permettant de protéger 1’environnement afin d’orienter leurs
recherches sur la mise en ceuvre des enrobés a froid et semi-tiede ou la température de
fabrication ne dépassant guere les 20°C (froid) et 80°C (semi-tiéde). La Figure 2.1 montre

clairement les différentes étapes de passages des enrobés soumis a des températures
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variables : pour les enrobés a froid la température fluctue entre (0< T° < a 20°C), pour les
enrobés a chaud la température devient strictement supérieure a160°C. Les enrobés a froid ont
I’avantage d’étre beaucoup moins consommatrices en énergie durant leur fabrication .Ces
techniques ont tendance a plus de protection a I’environnement tout en précisant 1’utilisation
de cette technique qui aboutit a une réduction sensible de I’émission de gaz a effet de serre

(GES) lors de leur fabrication (Marion Lambert, 2018).

2.2.1 Les enrobé a froids

Les enrobés coulés a froid sont généralement des enrobés utilisés en couches de surface,
destinés a imperméabiliser les supports et a apporter une tres bonne adhérence .lls se

caractérisent principalement par :

v T'utilisation exclusive des roches massives identiques a ceux utilisés pour enrobés a chaud
pour couche de surface ;

v" une granularité supérieure ou égale a 6mm ;

v' une teneur en fines variant généralement entre 6 a 10% ;

v un module de richesse inférieur ou égal a 4 ;

v’ T'utilisation fréquente d’une émulsion d’un liant modifié par ajout de polymére .Cet ajout
peut étre réalisée soit dans le bitume de base soit sous forme de Latex au cours de la
fabrication de I’émulsion ;

v’ La formulation de 1’émulsion et le choix des granulats, de fagon a obtenir un temps court

de rupture et de réouverture du trafic.

La figure 2 .2 montre une vue générale d’une couche de surface finis, réalisée par un enrobé
coulé a froid et préte a recevoir un trafic de circulation modéré (classe du Trafic T2 <
200PLY/j).
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Figure 2. 2-Réalisation d’une couche de surface par un enrobé coulé a froid (source
IBEF*Canada). (* International bitumenemulsionfederation).

2.2.2.1 Les types de mélanges bitumineux a froid

Les différents types d'enrobés coulés a froid les plus utilisés en techniques routieres sont : La
grave émulsion, les mélanges bitumineux moussés et les mélanges d'émulsions bitumineuses a
froid. Nous nous intéressons dans ce travail que de la grave émulsion qui est la plus utilisée
dans les pays Européens. En Algérie on utilise les émulsions de bitume servant
d’imprégnations de couche de surface dans la technique de I’entretien routier (enduit

superficiel, mono ou bicouches).
a)- Les graves émulsions

La grave émulsion (GE) est un enrobé fabriqué a température ambiante a partir d’émulsion et
granulats froids et humides. Ce procédé d’enrobage nécessite peu d’énergie pour étre fabriqué
et produit peu d’émission de gaz a effet de serre (GES) (Goyer, S.et al, 2012), (Valentin, J. et
al, 2012). Il est une alternative adaptée aux enrobés a chaud pour les chaussées a trafic faible
et moyen (S. Maccarrone, et al, 1994).
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a.1- Composition de la grave émulsion

Les graves émulsions sont composées de matériaux granulaires dont les classes sont
comprises entre 0/10 mm et 0/20 mm, d’émulsion et d’eau. Ils sont fabriqués dans des
centrales fixes ou mobiles puis stockeés. lls sont actuellement principalement utilisés dans les
entretiens de chaussée (pour les enduits superficiels). L’émulsion utilisée est formulée en

fonction de la réactivité des granulats utilisés (Lambert, M, 2018).

Nous notons qu’un phénoméne appelé “’murissement’” peut étre observé apres la rupture de
I'émulsion. Ce mode de murissement est conditionné par le comportement évolutif de

I’émulsion de bitume :

v' Au trés jeune age, il est non cohésif et a un comportement d’un mélange non lié
Wendling, et al, 2012).

v' Avec le temps, le matériau miri par départ d’eau et évolution du liant .Sa cohésion
augmente et son comportement devient de plus en plus visqueux.

En conséquence on enregistre une évolution des performances mécaniques avec le
marissement et la cinétique de murissement demeure variable (Triquigneaux J. P., et al,
2004).

En effet, le bitume vieillit en présence d'oxygene dans l'air (Redelius, et al, 2016) (Figure 2.3).
Ceci résulte expérimentalement par une augmentation significative de la consistance du liant
qui entraine une augmentation de la TBA (Température bille-anneau)) et une diminution de
la pénétration a ’aiguille (Béghin, A et al (2012) (Triquigneaux, J. P..et al, 2012).

La figure 2.3 présente I’évolution de I’indice de vieillissement en fonction de la viscosité du
bitume (récupéré ou d’origine). Ceci montre que le bitume mis en service présente un
vieillissement apres huit années de service .Par contre, le vieillissement au cours de la
fabrication en centrale est représenté par un indice de vieillissement inférieur & 4 .Au-dela de
la valeur 4, ce vieillissement est due essentiellement au stockage, le transport et son

application sur chantier.
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Indice de vieillissement

années de service

T Vieillissement aprés 8

A

e
Mo

Vieillissement au cours du
stockage, transport ¢t application
A

Indice

Vieillissement au cours de la
fabrication en centrale

r 1 | ! -

années Mr : Viscosité du bitume récupéré
Mo: Viscosité du bitume d'origine

Figure 2. 3-Variation de I’indice de vieillissement en fonction de la viscosité du bitume.

b)- Les mortiers bitumineux

Les mortiers bitumineux sont compos¢€s essentiellement d’un systeme multi phases :

1. Le mastic composant la partie principale du mortier ;

2. Le sable sec.

Un mastic bitumineux ( ou mastic & émulsion de bitume ) est composé : d’un ciment ,du
bitume ( ou émulsion de bitume ) et du filler ( ou fines) .Ainsi 1’agglomération de la
suspension bitumineuse ( ou a émulsion de bitume ) sur les différentes particules forme un
mastic .Les propriétés rhéologiques des mastics se rapprochent fortement aux enrobés
bitumineux en tenant compte d’un module limite a haute température plutdt qu’un écoulement

Newtonien (Ramond et al. 2000).

Dans le cas qui nous intéresse on s’est contenté a des mastics constitués d’émulsion de bitume
+ filler + ciment .On développera dans ce qui suit les détails concernant les propriétés de

chaque constituant.
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b.1)- Les sables

Les sables sont les fractions des granulats dont les grains ont des dimensions comprises entre
80 microns et 5mm .Pour les sables artificiels de concassage, (Pincon ,1967) classifie les
sables de concassage en deux groupes et ce d’aprés leur composition granulométrique : le
sable de concassage et le sable broyé. Ces types de sables entrent dans la confection des
mortiers a bitumes ou a émulsion de bitume. Le tableau 2.1 visualise 1’étendue de ces sables

issue de carriére de concassage.

Tableau 2. 1-composition granulométrique des sables concassés et broyés (Pincon.M.A,
1967)

Fin Moyen Gros
De 0.074 mm & 0.177mm | De 0.177 mm a 0.42mm | De 0.42 mm a 2mm

Sable concassé 10 20 70

Sable broyé 15 25 60

La tendance actuelle pour I’utilisation des sables en technique routiére ne se limite pas aux
chaussées a trafic faible, ou aux niveaux inférieurs dans le corps de chaussée. Elle vise en
effet, a satisfaire les exigences moderne du trafic dense et parfois pour des couches situées a
des niveaux plus €élevés (couche de base ou de fondation).Ces types de sables nécessitent des
caractéristiques de plus en plus élevées .Les caractéristiques principales a prendre en compte

sont : La granularité ; la propreté ; I’angularité ; la dureté ; la forme et ’aspect de surface.
b.2)- Les fines (< a 80 microns)

Les fines ou les fillers recueillis au tamis de 80 microns font partie intégrantes de la pate
formant le mastic qui, ajouté au sable forme le mortier. Les fines absorbent une partie du liant
introduit et forme le mastic qui remplit une partie des vides entre les granulats et réduit la
teneur en vide du mélange .D’aprés Anderson, et al (2000) le fines est un des composants les
plus importants du mélange, la présence du fines fait augmenter le temps de relaxation du
liant et rigidifie le liant. Gubler et al. (1997) ont montre que le mastic est sensible au
cisaillement et que ses propriétés mécaniques dépendent de I’amplitude et de I’application des

charges.
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Plusieurs auteurs se sont intéressés a 1’influences des fines sur les comportements des
mélanges sable-bitume (Chen et al. 1998 ; Cupa Pagano et al. 1997 ; Durand et al. 1974 ;
Lesueur et 1999, Miomir Radenberg ,2015 ; Miomir et al.2019, Miomir Radenberg ,2015).

IIs se sont intéresses principalement sur les parametres suivants :

La masse volumique des grains ;

La taille des grains (surface spécifique des fines) ;
Le pourcentage de vides des fines ;

La nature des fillers ;

Concentration fines/bitumes ;

La forme des grains ;

AN N N N N

L’angularité.
b.1.1)- Effet de la teneur en fine du liant

La teneur en fines est cependant un paramétre trés important quant a 1’obtention optimale des
performances mécaniques du mastic. Plusieurs travaux ont mentionnés que lorsque on
augmente la teneur en fines (jusqu’a des rapports ‘’volume fines/volume bitume’’ de %, on

augmente :

La consistance, car la pénétrabilité baisse a 25°C (Cupo-Pagano, 1997) ;
La viscosité (Cupo-Pagano, 1997) ;

La rigidité (Buttlar et al, 1999) ;

Les propriétés élastiques a haute température (Durand et al, 1997) ;

NN

Le point de ramollissement Bille et Anneau (Cupo-Pagano, 1997).

La figure 2.4 montre une vue macroscopique des effets d’interface entre le bitume et les fines
.Un renforcement physico-chimique permet d’identifier une couche rigide équivalente autour

de chaque particule.
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(a)

(b)
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{c)

Figure 2. 4-Couches de bitume adsorbées : a) Activité de surface basse b) Activité de
surface élevee c) couches de bitume partiellement influencées (Buttlar et al. 1999).

b.3)- le ciment

Le ciment est une poudre fine issue de la formation de mélange de calcaire +argile extraits
des carriéres et portés a haute température ( 1450°C) dans un four a calcination .Le produit
obtenu aprés refroidissement est appelé clinker .Les composantes chimiques principales du
clinker sont : Les silicates de calcium et les aluminates de calcium .Le ciment est un liant qui
;mélangé avec de I’eau forme une pate homogene et plastique , capable d’agglomérer en

durcissant en présence d’agrégats quelconques .

Le ciment est représenté par différentes classes selon les constituants principaux ( clinker ou
laitier de haut fourneau ) tels que les cendre volantes ,siliceuses ou calcaires . On distingue

cing classes de ciment :

1. Ciment portland pur (CEM I) ;

2. Ciment portland composé ( CEM 11) ;
3. Ciment de haut fourneau ( CEM I11I) ;
4. Ciment pouzzolanique (CEM IV) ;
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5. Ciment composé ( CEM V).

Le ciment utilisé dans le cadre de notre étude est classé dans la catégorie 1 : CEM | (ciment
portland pur ) . Il est additionné avec de I’émulsion de bitume et du filler pour former une
pate plastique ( Mastic) puis additionnée avec du sable de concassage pour devenir un
mortier .Les lois de comportement sont ensuite étudiés dans les chapitre 4 et 5 de ce présent

travail .
2.3 Propriétés mécanique des enrobes bitumineux

Les propriétés mecaniques de I'enrobé sont déterminées par le liant bitumineux, qui est affecté
par la température et la vitesse de déformation. Quelques tests ont mis en évidence leurs

propriétés mécaniques dont nous citons quelques-uns :

2.3.1 Essai de traction indirect (Nat) (norme NF EN 12697-26 (AFNOR))

Cet essai appelé également essai de compression diamétrale, utilise des échantillons
cylindriques d’¢lancement faible soumis a une force de compression sur leurs tranches
(Figure 2.5). Leur module est calculé grace a la force imposée et a la mesure de

I’augmentation du diamétre (mesure prise perpendiculairement a la force appliquée).

TeC HMPpoOsce

| Mesure de 'augmentation
j\du diamétre horizontal
!

\
\ /
\ |

~L

7/ P

77 /
74V AR A £ A

7 R AT
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o

Figure 2. 5- Schéma de I'essai de compression diamétrale
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2.3.2 Essai de traction direct (norme NF EN 12697-26 (AFNOR)

Dans I’essai de traction direct décrit par la norme Européenne NF EN 12697-26, Les
¢chantillons carottés dans les plaques d’enrobés doivent avoir un diamétre compris entre 50 et
160 mm et d’élancement 2 ou 3. Les échantillons sont collés de part et d’autre a des plaques
parfaitement paralleles puis placées dans une machine de traction thermo régulée. L’essai
consiste a mettre en traction I’éprouvette en imposant une contrainte sinusoidale positive puis
de mesurer I’augmentation de la hauteur dans 1’échantillon (Figure 2.6). Cet essai est réalisé a
plusieurs températures comprises entre -20 et 50 °C. La partie supérieure de I'échantillon est
fixée a la machine, qui provoque une déformation a quatre fréquences différentes (1, 3, 10 et
30 Hz).

Figure 2. 6-Dispositif de mesure de l'augmentation de hauteur de I'échantillon (norme NF
EN 12697-26)

2.3.3 Essai de module complexe en flexion 2 points

L'essai du module complexe est décrit dans la référence (NF EN 12697-26 ; 2012). Les
éprouvettes sont découpées en formes trapézoidales a partir des plaques mentionnées
précédemment. lls sont ensuite montés sur une plate-forme et placés dans une machine
thermo régulée pour étre testés a une moyenne de six températures allant de -10 a 40 degrés

Celsius ou la figure 2.7 permet de visualiser 1’évolution du module complexe E*(MPa) en
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fonction la variation de la température T°. On note que pour des températures T=-10°C, le
module complexe E* dépasse la valeur de 14 000 MPa. Ces valeurs des modules sont utilisées
actuellement dans les chaussées supportant des trafics intenses tels que 1’autoroute Est-Ouest
réalisée en Algérie .Ces modules entrent dans la catégorie des EME (Enrobés a modules
élevés),avec des valeurs de E >14 000 MPa).

E* (MPa)
\
b

Figure 2. 7-Isothermes du module complexe d'un enrobé (.Norme Afnor, 2012)

Pour caractériser le module complexe d’un comportement du grave d’émulsion, Gaudefroy et
al.( 2013) ont realisés des essais de flexion 2 points a différentes températures et d’ondes
ultrasonores sur le matériaux aprés un mdrissement pendant 14 jours a 35°C et 20 %
d’humidité de deux matériaux bitumineux , I’une réalisée par émulsion ( GE) et I’autre par du
bitume ( GB). La figure 2.8 montre une modélisation des deux courbes de grave d'émulsion et
grave bitume en utilisant le modéle Huet-Sayegh (1967) par flexion 2 points .La comparaison
a été faite par obtention des modules |E*| a 1’aide de I’ultra son. La modélisation des
propriétés des grave d’émulsion par le modele Huet-Sayegh (1967) est particulierement
adaptée car elle modélise les propriétés rhéologiques des enrobés bitumineux.
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Figure 2.8 - Comparaison des courbes originales obtenues en flexion deux points par Huet-
Sayegh avec le résultat obtenue en propageant une onde de compression a une température
de référence de 15 °C, Gaudefroy et al. (2013).

2.3.4 Comportement au triaxial

Hornych et al.2009 ont réalisé des essais triaxiaux sur la grave émulsion a 1’¢tat frais et ce a
différents incréments du déviateur g/p=10, 0.5, 1,1.5 et 2. lIs ont constatéque d’apresla figure

2.9b que le matériau devient de plus en plus résilient quand le déviateur augmente.

Dans la figure 2.9 a, on voit clairement des concordances entre la courbe expérimentale et

celle du modéle de Boyce 5 ((Hornych, et al ,2009).
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Figure 2. 9 -Résultats d'un test a I’essai triaxial du comportement résilient d'une grave
émulsion & I'état frais, (Hornych, , et al (2009).

2.4 Méthode de formulation

La méthode actuelle de formulation des mélanges d'émulsions repose sur une approche basée
sur lI'expérience locale acquise sur site et constitue un frein a la croissance des usages (James,
A, 2002). La collaboration entre I'lFSTTAR, le CEREMA a permis d'accomplir des avancées
significatives en définissant un cadre méthodologique de création de 1’enrobé a émulsion avec
des opérations complémentaires aux produits utilisés pour le produit d'extraction a chaud
(Serfass, J.P. et al, 2011) ; (Serfass, J. P, 2002) ; (De La Roche, C and Serfass, J.P, 2012),.
Dans le Tableau 2.2, on représente différentes étapes correspondantes aux procédures d’essais

de mélanges a émulsion de bitume (De la roche and Serfas, 2012).

Tableau 2. 2- Etapes de la méthode d'émulsion compléte (Serfass, J.P. et al, 2011).

Phase preéalable - Gachées d’essais (aspect, consistance...).

- Calage de la formule de départ.

- Fabrication (répliquant le processus chantier).
- Qualité d’enrobage, sensibilité aux dés enrobage.
- Egouttage.

Essai mélange frai Skl
ssais de mélange frais - Maniabilité.

- Cohésion au jeune age.
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- Compactibilité (PCG).

- Duriez.

Murissement accéléré - Différentes procédures selon taille et géométrie des

corps d’épreuve.

- Duriez.
- Orniérage.

: , - Module de rigidité.
Essais sur mélange

muri - Fatigue.

- Extraction et caractérisation du liant.

Ce tableau retrace différentes actions prises afin d’adopter une formulation propre a
1I’émulsion et des mélanges en se basant sur les normes (AFNOR, 2014, Norme NF P 98-121).
Puis pour étudier le comportement a I'état frais, on utilise la presse a cisaillement giratoire
(Wendling. L et al, 2012) et I'état de maturation dont les bases du protocole sont développées
par Serfass (Serfass et al. 2004).

Il a suggére de laisser les éprouvettes marir en laboratoire & 35 °C et 20 % d'humidité pendant

15 jours, ce qui équivaut a une maturation in situ de 1 a 5 jours dans les climats tempérés.

Les travaux réalisés par Béghin, et al. (2012) et Cizkova, et al. (2014) ont permis d’étudier
I’état muri des mélanges a 1’émulsion et ainsi présenter des résultats des modules complexes
(E*) Wendling.et al, (2012) en flexion 2 points ‘2Ps ‘avec des géométries prismatiques
PR ‘et trapézoidales ‘TR’, ou par compression diamétrale ‘IT° sur des éprouvettes
cylindriques ¢ CY’ d’aprés Béghin, A. et al, (2012) en compression diamétrale sur des
éprouvettes cylindrique d’un enrobé a I’émulsion a différents temps de mirissement en

laboratoire et sur site.

Les éprouvettes de la premiére référence provenaient directement d’un chantier expérimental
a différents temps ou du méme mélange (Figure 2.10) .lIs sont compactes au laboratoire et

ensuite mQri pendant 14 jours a 35 °C - 20 % d'humidité. Pour les éprouvettes de la deuxiéme
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référence ‘Mix C’ qui sont les seuls sans ciment ont été confectionnés en laboratoire puis
maris pendant 28 jours & 20 °C pour une humidité comprise entre 40 et 70 %.Les deux
matériaux ont montré une augmentation de leur résistance a la maturation. La maturation n'est

pas suffisante pour que la transcription du phénomeéne se fasse dans la méme voie apres un
hiver et pour identifier les 3 modules utilises.

e L

Vide : 123 14 % sur site et 16 2 20 % en lab. ]-

8
8
—
-
l

8
8

Complex modulus (MPa)
: 8

Figure 2. 10- Comparaison des valeurs de module de rigidité obtenues en laboratoires avec
les valeurs de module obtenues sur chantier a différentes échéances (Béghin, A. et al,
2012).
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Figure 2. 11- Evolution du module par compression diamétrale pour différents enrobé a
froid, Cizkova, Z., et al (2014).
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Pour comprendre la raison de I'écart de performance entre les cures en laboratoire et sur
chantier de référence ; d’aprés Serfass,et al, ( 2004) , une analyse des colles a été réalisée a
I'aide des essais de pénétration a l'aiguille et d'un essai TBA (température bille anneau). Les
résultats ont montrés que le liant durcit lors du durcissement car la valeur de pénétration
mesurée diminue et la valeur TBA augmente (Figure 2.12) .Mais elle est moins affectée en
laboratoire qu'in situ. Ceci suggere que la prise en compte du critere du module est nécessaire

mais pas suffisante pour décrire le mdrissement des échantillons a émulsion de bitume.

60,5
58,5 ! ) ——
10124 | Curing time
56,5 - N
Bobd
g% Work si
= ork site
S 52,5 - y Laboratory
[
50,5 - .
48:5 T 1 + i 3d |
Implementation \
46,5 1 | | 1 | |
10 20 30 4 50 60 70 100
Log Pene (1/10 mm)

Figure 2. 12- Cinétiques d'évolution temporelle des caractéristiques des liants extraits des
éprouvettes de laboratoire et des prélévements in situ (Béghin, A. et al, 2012).

2.5 Le compactage

Le compactage est un facteur important qui a un impact direct sur les propriétés mecaniques
et les performances des mélanges produits.ll y a plusieurs méthode de compactages utilisé
pour la formulation des enrobés et pour la détermination de leur compactibilité. Cependant le
compactage Marshall (laboratoire), le compacteur a rouleaux (in-situ) et la presse a
cisaillement giratoire (laboratoire) sont trois créneaux des technologies de compactage les

plus courantes.

La technique de compactage Marshall permet de déterminer une teneur en bitume optimale a
l'aide de deux critéres principaux : un critere volumétrique et un essai de stabilité. selon

Sunarjono en (2008) , le marteau de Marshall peut étre utilisé pour compacter des éprouvettes
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pour des essais non seulement de stabilité et d'écoulement dans I'appareil de Marshall, mais
aussi pour des essais de résistance a la traction indirecte, de résistance a la compression non

confinée et de module de traction indirecte.

Des essais de compactage Marshall réalisés par Bennert, T et al,( 2010), en préparant des
formulations relatifs a des enrobés tiedes , ont été comparées a ceux confectionnés sur un
enrobé a chaud, pour trois températures différentes (149 °C, 124 °C et 102 °C). Les résultats
ont montré que les enrobés tiedes ont de meilleures propriétés de compactage que les enrobés
a chaud a 149°C et 124°C, et tous les enrobés tiedes ont de meilleures propriétés de
compactage que les enrobés a chaud a 102°C .Ce qui démontre, selon l'auteur, que les enrobés
tiedes ont une meilleure compactibilité pour des températures inférieures (Des Essarts, A. F,
2016).

La deuxieme méthode de compactage étant décrite par la presse a cisaillement giratoire
(PCQG), appareil trés couramment utilisées a 1’époque actuelle. Le principe de cet essai est le
suivant : une masse d’enrobé (soit chaud ou froid) est introduite dans un moule qui est lui-
méme placé dans la presse. Une force est appliquée sur 1’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
I’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 1’enrobé aura sur
chantier.Selon Kim et Lee (2006), le compacteur giratoire a produit une valeur de densité
supérieure a celle du compacteur Marshall, mais les échantillons du compacteur giratoire
avaient des valeurs de module de resilience inférieures a celles des échantillons du
compacteur Marshall (Kim, Y., & Lee, H. D, 2006).

La figure 2.13 permet de visualiser la presse a cisaillement giratoire dans son ensemble avec
toutes ses composantes (a) et le schéma de principe de compactage (b).
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Schéma de principe

Point fixe

P nin * hauteur minimale pour 0% de vide
h : hauteur apparente pour N girations

F : force axiale

Fc : force de cisailllement

o : angle d'inclinaison

a) b)
Figure 2. 13- Procédure de compactage : a) Presse a cisaillement giratoire ; b) schéma de
principe

Thanaya (2007) a également déclaré que I'application d'un niveau de compactage élevé est
inévitable dans les mélanges des enrobés coulés froids .Ceci étant afin de s'assurer que les
mélanges se raidissent correctement. Une quantité excessive de fluides dans le mélange réduit
I'efficacité du processus de compactage et empéche les mélanges d'atteindre leur densité
optimale. ; Ce qui entraine une réduction des propriétés de rigidité et de résistance (Thanaya,
2007). La figure 2.14 présente la variation du module de rigidité en traction indirect en
fonction du degré de compactage a deux températures différentes (10°C; 15°C) .Il est a
constater que pour un compactage de 1’ordre de 88%, le module obtenu en traction indirect a
10°C (E=5250MPa) est trés supérieur a celui obtenu a une température de 15°C
(E=3500MPa).Ce qui implique que les enrobés possedent de bonnes rigidités a basses

températures pour des compactages élevés (> 88%).
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Figure 2. 14-Influence du niveau de compactage sur la rigidité (Thanaya, I. N. A, 2007).

Le tableau 2.3 permet de récapituler des travaux réalisés antérieurement sur différentes
méthodes de compactages réalises au laboratoire en utilisant des appareillages spécifiques .Le

liant utilisé étant de I’ émulsions de bitumes ( ou mousse de bitume) .

Tableau 2. 3 - Différentes méthodes de compactage (émulsion de bitume, mousse de bitume)
mentionnés dans la littérature (Godenzoni, 2017).

Méthode de compactage | Paramétres/Température | Liant Référence

Compacteur a pétrissage | Température ambiante Mousse de bitume | Shackel, 1974

Compacteur a pétrissage Temperature ambiante Mousse de bitume Bowgrmg et
Martin, 1976.

Angle = 1 Mousse de bitume | Tia et Wood,

Compacteur giratoire Emulsion de | 1982.
Pression = 1,38 Mpa

bitume
Compacteur  giratoire 25°C Mousse de bitume Little et al, 1983
du Texas
Giratoire 20 revolutions Mousse de bitume 1nggnen et al.
Pression = 1.38 MPa '
150 tours, Angle = 2°, Mousse de bitume Maccarrone et al.
1995.

[49]



Chapitre 2 : Revue bibliographique- Caracteristique rhéologiques des enrobés bitumineux

Compacteur giratoire Pression = 0,24 MPa Emulsion de
bitume

(diameétre 100 mm)
150 tours, Angle = 3°,
Pression = 0.54 MPa

(150 mm de diamétre)

PCG (compacteur | 200 cycles avec LCPC | Emulsion de | Brosseaud et al.
giratoire) carrousel bitume 1997.
Marteau vibrant Pu,lssance de 1500 W Mouss_e de bitume | AsphaltAcademy,
Fréquence 15 - 31.5Hz | Emulsion de | 2009.
compactage. . ) .
Energie ponctuelle 25 J bitume
Giratoire a cisaillement | EN 12697 -31 Emulsion de Brayton et al.
. 2000 ; Oke, 2011;
compacteur bitume o
Grilli et al. 2012.
. Force de compactage de 25 | Emulsion de | Miljkovié and
Compactage statique
pactag g KN pendant 3 min. bitume Radenberg, 2016

2.6 Le Durcissement des enrobé a I’émulsion de bitume

La cure est le processus au cours duquel les mélanges perdent leur teneur en eau et le liant
hydrocarboné revient a une phase continue a des températures élevées.La cure des mélanges
bitumineux a froid est définie par Jenkins, (2000) et Oke, (2010), Comme le processus par
lequel le mélange décharge de I'eau par évaporation, répulsion de la charge des particules ou

pression des pores.

Les mélanges d'émulsions a froids se comportent ‘’étrangement’’, surtout dans les premiers
stades de leur existence. La présence d'eau, la réactivité agrégat-émulsion, la coalescence du
film de liant et I'accumulation de la cohésion sont autant d'éléments qui contribuent a ce
comportement étrange (Serfass et al, 2004). La rigidité de I'émulsion de bitume est affectée a

la fois par la température de durcissement (T°) et par 'humidité relative (HR).L’augmentation
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de la température facilite 1’évaporation de ’eau présente dans le mélange a 1’émulsion de

bitume et augmente ses propriétés mécaniques a jeune age.

Jenkins et Moloto (2008) ont proposé des processus de durcissement en laboratoire pour les
enrobés a I'émulsion dans le but de simuler les conditions de durcissement sur le terrain et
d'accélérer l'obtention des caractéristiques finales. En raison de sa nature évolutive, la
technique de cure de la plupart des enrobés a I'émulsion est réalisée en laboratoire sur des
éprouvettes compactées a l'aide d'un marteau Marshall et se déroule en deux étapes.Pendant
une breve durée, les spécimens sont conserves dans leurs moules et scellés. Ils sont ensuite
démoulés et conditionnés dans une chambre a température et humidité contr6lées (Godenzoni
etal., 2016 ; Nassar et al., 2016 ; Wang & Sha, 2010).

Dans la phase durcissement (ou cure), nous englobons dans le tableau 2.4 les différentes
expériences réalisées antérieurement par les chercheurs activant dans les domaines des
produits noirs et reportés par Bérubé, M. A. (2019) afin d’évaluer le lien avec le durcissement
sur le site. Les échantillons ont été confectionnés et compactés par la méthode dite essai
Marshall..

Le durcissement issue d’une cure varie de quelques heures (12h et 24h) a quelques jours (3]

,10j) .La température est fixée entre 20°C (température ambiante) a 60°C.

Tableau 2. 4- Equivalence en chantier des méthodes de cure en laboratoire des éprouvettes

Marshall,
Méthode de cure Equwalepce Références
en chantier
10 jours dans le moule a température Non Wijk, Adriaan, & Wood,
ambiant + 50 heures 60°C. disponible | 1983.
3 Joyrs dansj son moule a ter_nperatur? _ Noq Little, N., Button, &Epps.,
ambiant + 4 jours dans un dessiccateur a | disponible | oo
vide.
3 jours & 25°C. _ Noq Roberts, Engelbrecht, &
disponible | Kennedy, 1984.
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3 jours 60°C. 1lan Maccarrone, Holleran,
Leonard, & Hey, 1994.

3 jours 60°C. Non Lancaster, Mc Arthur, &
disponible | Warwick, 1994.

12 heures scell_és dfalns son moule a20- . Nor} Wang &Sha, 2010.
25°C et ensuite a 20+5°C et 90% | disponible
Humidité relative.

24 heures scellés dans son moule a 20°C et Non Nagelm&  Al-Busaltan,5
ensuite démoulé a différente T°. disponible | 2013.
24 heures scellés dans son moule a 20°C et Non Nassar& Thom, 2016.

ensuite démoulé a différente T° et | disponible
Humidité relative.

2.6.1 Les propriétés volumétriques des mélanges bitumineux a froid a I’émulsion de

bitume.

Les caractéristiques volumétriques sont importantes pour les mélanges bitumineux a la fois
dans les phases de conception du mélange et de contréle de la qualité, car ils ont un impact

considérable sur les performances mécaniques et la durabilité du mélange (Cominsky, 1994).

La procédure de caractérisation volumétrique définie par la réglementation européenne
actuelle [EN 12697-5, 6 et 8] pour les enrobés bitumineux met en évidence ses limites

lorsqu'elle est a peine appliquée aux mélanges bitumineux a froids.

Les définitions des parametres volumétriques susmentionnés peuvent étre déterminées
simplement en utilisant la méthode logique de Grilli (2012), qui a été modifiée par le méme

auteur en 2016 pour les matériaux traités au ciment-bitume comme suivantes :

- Les vides dans le mélange Vm, qui désignent le pourcentage du volume total du mélange
occupé par l'air et I'eau libre (eau non absorbée par les granulats) ;

- Les vides dans l'agrégat minéral VMA, qui désignent le pourcentage du melange total
occupé par l'air, I'eau libre et le bitume frais ;

- Les vides remplis de liquide VFL, qui désignent le pourcentage de I'AMV occupé par l'eau

et le bitume frais.
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vy +
v, = air 1100 =22 P2 400 21)

vag + Upit + Vair Pm

Ou : p,y,: est la densité maximale du mélange meuble

pq: Est la densité apparente séche du mélange compacté (c'est-a-dire le rapport entre la masse

totale des solides et le volume total du mélange).
Pm: a été calculée en considérant uniquement les granulats, le ciment et le bitume (sans I'eau),

pq @ été calculée en considérant les données de hauteur enregistrées pendant le compactage

par la presse de cisaillements giratoire.
V,;r: Volume des vides d'air (cm®) ;
Vg : Volume de l'agrégat (cm®) ;

- Les vides dans I'agrégat minéral VMA, qui désignent le pourcentage du mélange total

occupé par l'air, I'eau libre et le bitume frais calculé comme suit :

B. py (2.2)

VMA =V, + Vpir =V,
PB

Vair: Volume des vides d'air (cm®) ;

Vg : Volume de l'agrégat (cm®) ;

Vyie : Volume du bitume (cm®) ;

- Le vide occupé par le bitume (VFB) est calculé comme suit :

Vi B. 1 2.3
bit 100 = ( pb) ( )

VFB = —
VMA ps VMA

Ou:

V,ir: Volume des vides d'air (cm®) ;
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Vag - Volume de I'agrégat (cm®) ;

Vpie : Volume du bitume (cm®) ;

Vit : volume occupé par le bitume (% par le mélange) ;

pm : Densité maximale (g/cm®) ;

pp: Densité apparente de I'échantillon enrobé & chaud (g/cm®) ;
pp: Densité du liant (g/cm®).

B : Teneur du bitume en poids (% du mélange).

T 1 :_ Air Vuir
Air voids i ]
content ¥, Free water Far
Voids in Residual bitumen Vi r
lemﬁlx aggregate V4 v ¥ . Absorbed water Vy,,
0;_]:mL —* (aggr. porosity)
(V7) olids vol Virgin aggregate Vidg
Solids volume Reclaimed Asphalt  Vy,
Recycled aggregate Vg,
v r :f Cement Ve

Figure 2. 15 - Analyse volumétrique du mélange bitumineux a froid produit avec une
émulsion de bitume, d’apres ( Grilli et al., (2012), Miomir et al.2021 )

Considérant que l'eau est une quantité variable qui n'offre aucune contribution mécanique
pendant la durée de vie, la teneur en vides d'air (Vm) est la somme des volumes de vides d'air
et d'eau libre (eau externe et eau de I'émulsion) de I'échantillon recyclé a froid, en pourcentage
du volume total. Il faut noter qu'en passant des volumes aux densités, la masse d'eau libre n'a

pas été prise en compte (Equation 2.4) :

V. = Vair + VWF 100 = Pm t Pd
" Vag + Vpit + Vair + VWF Pm

100 (2.4)
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Ou Vi est le volume de I'eau libre. De méme que pour les enrobés a chaud, les vides dans
les granulats (VA) sont le volume des vides inters granulaires (c'est-a-dire les vides entre les
granulats, qu'ils soient vierges ou recyclés, minéraux ou non dans I'échantillon compacté, qui
comprend les vides d'air et le volume d'eau libre (comme défini pour (Vm) et le volume de

bitume résiduel, en pourcentage du volume total. Il peut étre calculé par (I’Equation 2.5) :

B. pp (2.5)
PBR

VAZVm+ VBRZVm

Ou Bk est la teneur en bitume résiduel exprimée en pourcentage en poids de solide et pgg est
la densité du bitume résiduel. Pour les mélanges des matériaux traités au ciment et au bitume,
en tenant compte du fait que le granulat est constitué de granulat scellé et de granulat vierge
qui sont généralement humides, la quantité de bitume de I'émulsion qui est absorbée par le
granulat (bitume vierge non efficace) est considérée comme négligeable. Cependant, comme
I'eau occupe un volume important et que I'émulsion de bitume agit comme un liquide pendant
la phase de compactage pour les mélanges des matériaux traités au ciment et au bitume, les
vides remplis de liquides (VFL), c'est-a-dire le volume de I'émulsion et de I'eau extérieure en

pourcentage de VA.

- Les vides remplis de liquide VFL, qui désignent le pourcentage de I'AMV occupé par I'eau
et le bitume frais a été évalué de la maniere suivante :

N Wepd | Bropa (2.6)
Vv \Y
VFL = u_ 100 = 2w PBR 10

Va Va
Ou
WE : est la teneur en eau libre exprimée en pourcentage du poids du solide.
Bk : est la teneur en bitume résiduel exprimée en pourcentage en poids de solide ;
pp: Densité apparente de I'échantillon enrobé & chaud (g/cm?®) ;

pgr - est la densité du bitume résiduel ;

pw: Densité de I’eau ;
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vwr: est le volume de I’eau libre .

Il faut préciser que, méme si le bitume vieilli du RA influence le comportement mécanique
du mélange dans I'analyse volumétrique, il est considéré comme faisant partie du RA (roche

noire).
2.7 Pratiques de I'enrobé a froid

Les techniques d'enrobage a froid sont utilisées depuis pres d'un siécle dans un certain nombre
de pays et de régions, notamment en Europe, aux Etats-Unis, au Canada et en Afrique du Sud
(Needham, D, (1996) ; Thanaya, I. N. A. (2003). Salomon, D.R. (2006)). De nouvelles
techniques et de nouveaux équipements ont été largement développés pour des applications
spécifiques telles que le recyclage a froid de I'asphalte sur site et les traitements de surface
(Salomon, D.R, 2006).

2.7.1 En Europe

L'adoption des mélanges a froid en Europe est principalement liée a la production de
mélanges recyclés a froid utilisant une émulsion de bitume ou une mousse de bitume et du
ciment. En fait, les techniques de recyclage appliquées a l'industrie des chaussées sont une

pratique courante dans la plupart des pays européens.

Dans le tableau 2.5, on reporte dans le contexte européen les techniques d’utilisation des

enrobés a froid d’apres (De la Roche, C., et al, 2013).

Tableau 2. 5 - Techniques d’utilisation des enrobés a froid appliqués en Europe.

Pays Froid

BE (F+W) 20% dans la couche de base.

Cz Mousse de bitume, émulsions et ciment.

FR Emulsions ou mousse de bitume.

DE Emulsions ou mousses Recommandé pour les RA contaminées par du
goudron.

IT Principalement des émulsions mais la mousse augmente.
Un pourcentage plus elevé de RA est autorisé
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NO Emulsions et mousses de bitume.
DK Presque aucune.
ES 100% RA dans la couche de base. Emulsions.

2.7.2 En Afrique du Sud

Le traitement des matériaux granulaires a I'émulsion de bitume est utilisé dans la construction
de chaussées en Afrique du Sud tire ses réverences dans les années 1960.Le développement
initial de la mousse de bitume a eu lieu a la méme époque (fin des années 1950 par Csanyi),
mais en raison des droits de brevet, I'utilisation de la mousse de bitume a été limitée a un petit

groupe de pays (Jenkins, K. J, 2000).

Le tableau 2.6 propose quelques directives et publications concernant 1’utilisation des

émulsions et mousse de bitumes appliqués en Afrique du Sud d’apres (Godenzoni, C, 2017).

Tableau 2. 6- Apercu des Publication et directives sur les émulsions et mousse de bitume
(Godenzoni, C, 2017)

Publié | Emulsion de bitume Mousse de bitume

1972 | TRH 7 :L'utilisation des émulsions de
bitume dans la construction et I'entretien des
routes.

1993 | Manuel SABITA 14 : GEMS La conception
et l'utilisation des mélanges d'émulsion
granulaire.

1999 | Manuel SABITA 21 : ETB, la conception et
I'utilisation des bases traitées a I'émulsion.

______________ TG 2 : La conception et

2002 I'utilisation des matériaux traites a
la mousse de bitume.

2009 TG 2 : Matériaux stabilises au

bitume (2e éd.).
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Le premier document, THR7 : The Use of Bitumen Emulsion in Construction and
Maintenance of Road (Ministry of Transportation, 1972), fournissait peu d'indications en
termes de stabilisation et/ou de conception des mélanges a froid. Il intégrait les aspects
géneraux de l'utilisation des émulsions de bitume dans tous les domaines de la construction
des chaussées, y compris les joints, les couches d'accrochage et d'apprét, le traitement du

bitume et le recyclage.

Au cours des années 1970 et 1980, la popularité du traitement a I'émulsion de bitume des
couches de chaussée granulaires a augmenté et le terme ETB's a été établi. SABITA a publié
le manuel GEMS en 1993 qui traitait de la conception et de l'utilisation des mélanges

d'émulsion granulaire.

Le manuel SABITA GEMS a été le premier de son genre a présenter des procédures d'essai en
laboratoire, des procédures de conception de mélange, des criteres d'évaluation et des
directives de conception structurelles pour les mélanges d'émulsion de bitume granulaire en
Afrique du Sud(SABITA, 1993).

Le TG2 a introduit des procédures d'essais en laboratoire, des procédures de conception des
mélanges, des critéres d'évaluation et des directives de conception structurelle pour les

matériaux traités a la mousse de bitume en Afrique du Sud (Asphalte Académie, 2002).

2.7.3En Algérie

En Algérie la technique d’utilisation des émulsions cationiques a froid est utilisée que pour les
emplois partiels ou enduits superficiels en revétement superficiel .Pour les assises de
chaussées , on note des tentatives de recherche ; Kettab (2007) ou des formulations avec des
granulats concassés et/ou méme de dune avec des émulsions cationiques a froid ont été
proposés pour la réalisation des routes a trafic moyen a modérés .Par contre on cite que pour
les enrobés réalisés a chaud ,la pathologie relevant des structures routiéres est focalisée
majeur partie dans la variation saisonniére des températures (Ramond et al.2000).Les
températures au pic et des écarts enregistrés sont les suivants :

v Les températures maximales de 1’ordre de 40°C ;

v Les températures minimales de 1’ordre de -5°C ;

v Des écarts de températures entre le jour et la nuit de 20°C.
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Cependant, I’utilisation des enrobés a froid est généralement restreinte aux travaux en
emplois partiels et entretiens de travaux routiers (mono et bicouche avec couches

d’imprégnation en émulsion de bitume).
2.8Propriétés viscoélastiques des matériaux bitumineux a froids

2.8.1 Définition d’un corps viscoélastique

Un corps monodimensionnel et non vieillissant est dit viscoélastique (par opposition a
viscoplastique) si I’effacement devient total lors d’une expérience réalisée sur un effacement
(6o —> 0).Cette expérience est visualisée d’apres la figure 2.16 qui consiste a appliquer un

créneau de déformation au matériau (Olard, 2003).

>

Contrainte

e .
f Temps Ta Tliv/—-f Temps

Figure 2. 16- Expérience d’effacement (a gauche) et réponse du matériau en contrainte
(Olard, 2003).

Déformation
>

L
|—!

2.8.2 Définition d’un corps viscoélastique linéaire

Un matériau viscoélastique posseéde en plus des caractéristiques énoncées en 2.8.1 , un
comportement linéaire s’il suit le principe de superposition de Boltzmann , c'est-a-dire si la
réponse a une sollicitation composée d’un certain nombre de sollicitations élémentaires est la

somme des réponses & chacune de ces sollcitations ( Salengon , 1983).
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Sollicitations Réponses

£1(t) T > Oy

£x(t) > Oz

» £1(t) +n =2(t) > MGy + NOzy V(A etn)

La Figure 2.17 permet de distinguer quatre types de comportements principaux pouvant étre
distingués en fonction de I'amplitude de la déformation et du nombre d'applications de la

charge.

v"Un comportement non linéaire observé pour un nombre faible de chargement et des
déformations de quelques pour cent ;

v" Un comportement viscoélastique linéaire (VEL) (observé quand la déformation est
faible (<10 m/m) et le nombre de chargements est inférieur & quelques centaines de
cycles ;

v" Un endommagement par fatigue lors de chargements de plusieurs dizaines de milliers
de cycles et des déformations faibles ;

v’ Apparition d’orniére, a la suite de I’accumulation de déformations irréversibles non
négligeables, lorsque des cycles déviatoires en contrainte sont appliqués a partir d’une
contrainte nulle et pour des amplitudes de déformation proches de la rupture (Corté& Di
Benedetto, 2004).
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Figure 2. 17- Domaines typiques du comportement des mélanges (¢) déformation (N)
nombre de chargements (Di Benedetto et De La Roche, 1998 ; Di Benedetto et al. 2001).

Dans le domaine visco- élastique linéaire (VEL), le matériau a un comportement a mi-chemin
entre celui d'un matériau élastique et celui d'un matériau visqueux. Le matériau bitumineux
peut étre considéré comme parfaitement élastique aux hautes fréquences ou aux trés basses
températures, mais il peut étre considéré comme parfaitement visqueux aux tres basses

fréquences ou aux tres hautes températures.

Les matériaux en émulsion de bitume a froid, comme les autres matériaux bitumineux,
présentent un comportement qui est influencé par la température, la fréquence et I'amplitude

de la charge appliquée en raison de la présence de bitume.

Selon lI'ampleur de la contrainte appliquée et le nombre de cycles de chargement, quatre
aspects principaux du comportement doivent étre pris en compte lors de la modélisation de la
réponse des matériaux bitumineux (Di Benedetto et al, 2001 ; Di Benedetto et al., 2007 ;
Olard et al., 2005) :

la rigidite et I'évolution temporelle de la rigidité dans le domaine linéaire ;
la fatigue et I'évolution des dommages ;

v
v
v accumulation de déformations permanentes ;
v

la fissuration et la propagation des fissures, en particulier a basse température.
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2.9 Larigidité

La rigidité et la résistance a la fatigue d’un enrobé sont deux caractéristiques essentielles au
dimensionnement structural d’une chaussée .La rigidité (ou module) est le rapport entre la
contrainte et la déformation qui varie en fonction de la température et du temps de chargement
.Elle entre dans le calcul de détermination de I’épaisseur requise d’enrobé pour supporter les
charges appliquées par le trafic. La résistance a la fatigue d’un enrobé est sa capacité a
supporter des chargements répétés sans se fissurer. Elle permet d’en estimer la durée de vie en
mesurant le nombre de chargements nécessaire pour atteindre la rupture. Le module d’un
enrobé est un parametre présentement estimé dans le calcul de dimensionnement des
chaussées .La mesure de la rigidité en laboratoire permettra de vérifier les valeurs utilisées .La
caractéristique de la résistance a la fatigue permettra de concevoir des enrobés plus

performants.

Pour bien expliciter la notion de rigidité, nous présentons une étude expérimentale permettant
de tester des enrobés bitumineux a chauds et des enrobés recyclés a froid sollicités par une
compression variable mono-axiale a loi sinusoidale : la contrainte o(t) est donnée par la
relation (2.7).

o (t) = gsin(wt) (2.7)

Ou

P est la force axiale appliquée

A est I'aire de la section transversale du specimen

2 . . o
- w= ?”est la fréquence angulaire, et T est sa période

La fréquence de la contrainte est définie comme suit :

La reponse a la déformation des matériaux viscoélastiques lineaires est également décrite par

une loi sinusoidale, qui a la propriété d'avoir la méme fréquence que la contrainte mais un
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retard de phase par rapport a la contrainte, avec un intervalle qui augmente avec la fréquence.
Par conséquent, on peut écrire :la figure 2.18 illustre le retard de phase de la déformation en

fonction de la contrainte .la déformation ¢ est donnée par la relation ( 2.8) .

£= g sin( wt — @ (a))) (2.8)

0.4

Faree += ()

0.1

0.2

300 320 30 HG0 0 400
Samgle point

Figure 2. 18- Retard de phase de la déformation en fonction de la contrainte (Simone, L
2016).

2.10 Détermination du module dans le domaine fréquentiel — Module complexe (E*(w))

2.10.1 Définition du module complexe

Nous avons défini la rigidité ou module dans le paragraphe 2.10 comme parametre essentiel
pour le dimensionnement des chaussées. Le module complexe est défini comme la valeur
absolue du module d’Young dans sa valeur complexe .Nous détaillons dans ce qui suit la
notion du module complexe (E*) d’un matériau enrobé a comportement viscoélastique

linéaire décrit a partir des considérations mathématiques.
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Le comportement des matériaux dans un champ viscoélastique linéaire soumis a des

contraintes sinusoidales est décrit a I'aide de nombres complexes.

Les fonctions sinusoidales définies précédemment et utilisées pour représenter la tension et la

déformation représentent la partie réelle des nombres complexes suivants :

0" = 0y [sin(wt ) + i cos(wt)] (2.9)
e = g (w)[sin(wt — @)+ icos (wt — p(w))] (2.10)

L'amplitude de la réponse de déformation du matériau (&,) et le retard de phase (¢) dépendent

de la fréquence d'application de la charge (w). Sur la fréquence d'application de la charge (w).
La tension et la déeformation peuvent s'écrire sous forme exponentielle :

o*(w) = oye'@t (2.11)
£*(w) = gy (w)e! @t=(®@) (2.12)

La relation entre les deux quantités définies ci-dessus est appelée module de Young.

o' (W) _ ope'@t _ 90 ipw) (2.13)
e'(w)  gw)el@t=¢@) g (w)

E*(w) =

La valeur absolue du module de Young complexe |E*(w) | est souvent appelée dans la
littérature le module complexe, ou module de rigidité, et est égale au rapport des amplitudes

des deux sinusoides.

E*(0)] = :_Z (2.14)

Prendre le module complexe dans le plan cartésien
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Ey(w) = \/m (2.16)

Ou Ey (w)= |E*| le module de rigidité est la norme du module complexe.

» E; = |E”| cos ¢ est le module de restitution définissant la déformation réversible, soit

la composante élastique.
> E, = |E*|sin¢ est le module de dissipation définissant la déformation irréversible,

c'est-a-dire la composante visqueuse.

p t l’r;.‘
= arctan| —
E

\
\ 1/ H o

Figure 2. 19- Représentation du module E* dans le plan complexe

L'angle de phase ¢ est une indication du comportement visqueux du matériau :

v’ Si de faibles valeurs réduisent la composanteE,, le matériau présente un comportement

élastique ;
v Des valeurs élevées réduisent la composanteE,, le matériau présente un comportement

Visqueux.

On peut également supposer que pour les matériaux purement élastiques, ¢=0°, et pour les

matériaux purement visqueux, ¢ =90°.
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Pour les matériaux bitumineux, Ep et ¢ sont tous deux des fonctions de la fréquence de
sollicitation : a basse fréquence (temps de chargement élevés) ou a haute température, le
comportement visqueux est accentué, a haute fréquence (temps de chargement faibles) et a

basse température, le comportement élastique prévaut.

2.10.2Les différents types d’essais du module complexe

Pour chaque essai on peut déterminer le module complexe a 1’aide de deux facteurs :

v Un facteur de forme, dépendant des dimensions de I’éprouvette.
v" Un facteur de masse p prenant en compte (si nécessaire) les effets d’inertie liés a la

masse M de I’éprouvette en mouvement et a la masse m de 1’équipage mobile.

Les parties réelles E;et imaginaires E>du module complexe sont alors données par :

F
E, = y(E cos ¢ + pw?
F (2.17)
E, = y(Bsimp

Ou w est la pulsation, F la force et D le déplacement.

Les tableaux 2.7 visualise différents essais permettant de déterminer les coefficients de forme
(y) destinés a reproduire la valeur du module complexe (E*) et ce a partir de quelques essais
en traction compression, scission LCPC, cisaillement a hauteur constante ou a simple

cisaillement.

Tableau 2. 7- Récapitulatifs des principaux essais "homogenes" de module complexe
existants sur enrobés bitumineux (Di Benedetto et al. 2001).

Schéma de principe Facteur de
forme y
Traction compression 4h
(avec ou sans nD?

confinement)
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Essai de scission LCPC h o

Essais de cisaillement a 4h
hauteur constante D2
4h
Shearing test machine D2

Co-axialshear test

Le tableau 2.8 illustre une autre maniére de déterminer le coefficient de forme (y) et le facteur
de masse (1) en vue de déterminer le module complexe (E*) .Ces coefficients sont basées sur
la mise au points d’essais en flexion en 2, 3 et 4 points réalisés sur des échantillons a enrobés

bitumineux et de forme prismatiques (Di Benedetto et al. 2001).

Tableau 2. 8 - Récapitulatifs des principaux essais "non homogeénes" de module complexe
existants sur enrobés bitumineux (Di Benedetto et al., 2001).

Schéma de principe Facteur de forme y Facteur de masse
3 M
i —+m
bh3 4
Flexion 2 ' 1213
oints aldter  F -
P F% ¥ | b(hy —hy)?
K — !]g. h h 3
RN [( 2) 2 0.135M +m
| RN SR XWN2——).—— =
\‘\ L._r L Zhl h1 2
In"2
n h,1
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&
Flexion 3 s qh 2413 05M+m
points T L Th m*bh?
1
Flexion 4 =D 213 —3LI? + I3 05M+m
points T L T Sbh3

2.10.3 Présentation des résultats des essais de module complexe

Le module complexe varie en fonction de la température et de la fréquence .Les résultats des

expériences |E x|, ¢, E1 et E2 sont généralement exprimés comme suit :
a)- Les courbes isothermes

Les valeurs de la norme de module complexe |[E*| ou EO et I’angle de phase ¢ sont
couramment représentées dans un plan bi-logarithmiques en fonction de la fréquence de
chacune des températures d'essai (T') mesuré, ce qui donne lieu aux courbes isothermes de

module complexe (E0) et d'angle de phase (¢) présentées dans la figure 2.20.

100000
—
~ 10000 — e
= 5 e
= A L
L, 1000 — —
| —=1
—
100 |
0.1 1 10 100
Fréguence (Hz)
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Figure 2. 20 - les courbes Isothermes du module complexe (De la Roche, 1996).

b)- Courbe dans le plan de Cole et Cole

Une représentation des résultats des essais en régime d'oscillation sinusoidale est reéalisée dans
le diagramme de plan de Cole-Cole (Figure 2.21), pour lequel I'axe des x représente la partie
réelle du module complexe E1, tandis que I'axe des y représente la partie imaginaireE2, pour

chaque essai de compression sinusoidale effectué a une certaine température et fréquence.

10000
©
Q
= o000
m ] Ak _*_ "
207 s ™
_x.)‘:" B-pm
0%
0 5000 10000 15000 20000 25000 3

E1 (MPa)

Figure 2. 21 - courbe de module complexe dans le plan de Cole et Cole (De la Roche,
1996).

c)- Courbe dans I'espace de Black

Une autre fagon de représenter les résultats est le diagramme de 1’espace Black, dans lequel
chaque couple angle de phase-norme du module complexe est représentatif d'une fréquence et

d'une température, comme le montre la figure 2.22.
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Figure 2. 22- La courbe de module complexe dans I'espace de Black.

L'espace Black peut étre utilisé pour montrer la valeur maximum de |E*| ou EO et ¢ de la
matiére.La courbe Black indique 1'augmentation de l'angle de phase lorsqu’E0Q diminue ou

lorsque la durée de charge ou la température augmente.
d)- Les courbes maitresses et Principe superposition temps-température (PSTT)

Les courbes maitresse décrit le comportement rhéologique d'un matériau a une température
spéecifique et représente la tendance d'une propriété rhéologique (pour les mélanges,
généralement le module d"Young complexe ou l'angle de phase) en fonction de la fréquence

de chargement (figure 2.23).

Lorsque les données expérimentales dessinent des courbes uniques dans le plan de Cole-Cole
et dans l'espace de Black, cela signifie que le matériau est thermo-rhéologiquement simple,
c'est-a-dire que la méme réponse mécanique est obtenue soit en faisant varier la température,
soit en faisant varier la fréquence de chargement, avec une parfaite superposition des effets.

Cette propriété est appelée le principe de superposition temps/température (PSTT).

Le PSTT indique que la méme valeur E* peut étre obtenue avec différents couples fréquence-
température, ce qui permet de déterminer une fréquence équivalente (réduite) pour une
température de référence.Selon le PSTT, ils peuvent étre écrits comme une fonction de la

température d'essai T comme suit :
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o(T) = QArref (T)Tref (2.18)

Ou arr.r(T)sont les facteurs de décalage en température utilisés pour décrire la dépendance

thermique de = et est le temps caractéristique a la température de référenceTref.
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Figure 2. 23 - Courbes maitresses du module complexe de 1’enrobé bitumineux ; Droite : Norme
et Gauche : Angle de phase (Q.T. Nguyen, 2011)

Les valeurs du coefficient de translation aTsont tracées en fonction de la température (voir
figure 2.24). Ensuite, le modele Williams- Landel-Ferry (WLF) a été utilisé pour ajuster la

dépendance a la température des facteurs de décalage (Ferry, 1980) :

La formule du facteur de translation aT dite "de WLF" décrit comme suit :

—Ci(T — Tg) (2.19)
(T—-Tg)+C,

logar =

Avec Ty, la température de référence et C,et C, des constantes dépendant du matériau et de la
température T.
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Figure 2. 24- Courbe d’évolution du coefficient de translation aT en fonction de la
température.

2.11 Modélisation rhéologique

Un certain nombre de modeles rhéologiques différents peuvent étre utilisés pour construire les
courbes maitresses. Le modele rhéologique de Huet-Sayegh (H-S) et le modéle analogique

2S2P1D a eté utilisé pour ajuster les données expérimentales :

a)- Modeéle de Huet — Sayegh (H-S)

Le modele d’Huet a été adapté par Sayegh (1965) est composé de la connexion en série d’un
ressort de rigidité Eg et de deux despotes paraboliques, a leur tour paralléles a un ressort de

rigidité inférieure Ee (figure 2.22).

E.-Ee

K = E

h

Figure 2. 25- Schéma du modele de Huet-Sayegh (1965)
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Le module complexe est décrit avec le modele HS comme suit :

E, —E, (2.20)

Elw) = B+ 1+ §(Gwn)*+ (jwr)™"

Ou Ee et Eg sont respectivement le module d’équilibre (statique) et le module vitreux, &, h et
k sont des paramétres du modele, et 7 est le temps caractéristique. Les deux modules

définissent la réponse du ressort, tandis que k et h sont liés aux despotes paraboliques.

(Ee) Représente la valeur de Ex lorsque wt — 0, qui définit la réponse purement visqueuse

du matériau lorsque le liant bitumineux devient liquide (haute température/basse fréquence).

(Eg) Est la valeur de Ex* lorsque wt — oo et décrit la réponse purement élastique du matériau
lorsque le bitume est un solide vitreux (basse température/haute fréquence). Sa valeur dépend

principalement des propriétés volumétriques du matériau.

b)- Modele analogique 2S2P1D

Olard et Di Benedetto (2003) ; ont constaté que le modele du (HS) ne décrit pas de facon
adéquate le comportement a basse fréquence (haute température) des liants.lls proposent
d'actualiser et développé le modéle HS en y ajoutant un despote linéaire, le modéle 2S2P1D :

2 ressorts, 2 éléments paraboliques, 1 despote (Figure 2.26).

Dans ce modeéle, un amortisseur caractérisé par une viscosité 1 a été ajouté en série avec les
deux éléments paraboliques, de maniere a obtenir une meilleure réponse des matériaux

bitumineux sollicités a haute température et a trés basse fréquence.
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E. -Ee

Figure 2. 26- Représentation du modele 252P1D

Le module complexe dans le modele 2S2P1D est decrit par I'expression :

Eq — E, (3.21)
1+ 6(wt) ™+ (owr)™ + (wpr)™?!

E*(w) = E, +

Ou B est un paramétre sans dimension et est principalement influencé par le vieillissement du

liant :

n (3.22)

ﬂ=T(Eg—Ee)

2.12 Conclusion

Dans ce chapitre nous avons présentés les principaux avantages des enrobés a froid en
comparaison avec les enrobés a chaud dont leurs inconvénients résident sur la consommation
d’énergie, les problemes écologiques provoqués par les activites humaines ainsi que les

problémes pouvant ressurgir des gaz a effets des gaz.

Les enrobés coulés a froid sont des alternatives économiques, eécologiques et durables aux
enrobés préparés a chaud. Les mortiers a émulsions de bitumes représentent un avantage

économique en vue de leur utilisation en construction routiere et leur entretien routier.
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L’avantage des émulsions de bitume est qu'elles sont liquides a température ambiante et
qu'elles peuvent étre combinées avec des agrégats sans qu'il soit nécessaire de chauffer les
agrégats ou le bitume, comme c'est le cas pour les enrobés a chaud. Il n'existe pas de méthode

universellement acceptée pour la conception des enrobés a froid.

Les types de modeéles rhéologiques existants dans la littérature : 2S2P1D, Sayegh (1965),
Williams- Landel-Ferry (WLF) ,permettent de bien simuler les liants utilisés et les
performances des enrobés a froid .

L’appréciation des essais de modules complexes en norme (|[E*|) et argument (angle de phase)
est souvent liée par des parameétres intrinseques tels que : les courbes isothermes, les courbes

maitresses, les courbes dans le plan Cole- Cole et les courbes dans 1’espace de Black.
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Chapitre 3

Caractérisation en laboratoire des mortiers bitumineux a froids

Dans ce chapitre nous avons présenté dans un
premier tempsles différents matériaux utilisés lors de
la fabrication des mortiers bitumineux a froid et leurs
caractéristiques physiques,ainsi que la composition
des mortiers. Les protocoles d’essais seront suivis par
les procédures de préparation des échantillons ainsi

que la détermination des caractérisations rhéologiques.

Cette étude expérimentale vise a caractériser la
réponse mécanique des mortiers bitumineuxa froid
issus par une combinaison de trois types d'émulsion
de bitume (A, B et C),du sable calcaire et quartzeux,
des fines calcaires, du ciment et de I'eau. L'influence
des variables expérimentales telles que les conditions
de cure (temps et humidité relative) et les
typesd'ajouts du liant ont été étudiée en évaluant les
propriétés volumétriques et mécaniques des mortiers

bitumineux a froids produits en laboratoire.
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3.1Méthodologie

La méthodologie d’étude est formulée selon un concept de base issue d’un appareillage

spécifique existant au laboratoire de 1’Université polytechnique de Marches (lItalie).

Les différents mélanges (confection d’éprouvettes), le compactage d’éprouvettes, la cure et
les essais mécaniques ont été réalisés dans des conditions de températures et d’humidité
relative conformes aux normes Européennes NF EN 12697-26 (AFNOR) afin d’éviter toutes

fluctuations de résultats pouvant impacter le contenu de I’étude.

Les éprouvettes confectionnées sont de forme cylindrique de 100 mm de diamétre et de 50
hauteurs (pour les éprouvettes tester par 1’essai de traction indirecte) et 135 mm de hauteur
(pour les éprouvettes tester par I’essai de module complexe). Pour les différents mortiers
préparés, nous avons maintenu une conservation de cure de: 1j, 3 j 7 et 28 jour pour les
éprouvette d’essais traction indirecte et 90 jours pour les éprouvettes d’essai module
complexe sous une température ambiante de 25°C. Une fois les éprouvettes prétes pour les
tests en fin de cure, des essais mécaniques du type essai a la traction indirect avec mesure de
la perte en eau seront déterminés.La procédure expérimentale est présentée sous forme d’un

organigramme est décrite dans la figure 3.1 ci-dessous.
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ETAPE .1. ETAPE .2. ETAPE .3.
FORMULATION CONFECTION DES ESSAIS DE RESISTANCE
EPROUVETTES MECANIQUE ET et
THERMOMECANIQUES

4 ’ K 3\ f \
2.1  Préparation et

malaxages des mélanges
1.1 caractérisation des (04 mortiers). 3.1Essais de propriétés
matériaux premiere. > g physiques

(2.2 Compaction et

démoulages des N <
éprouvettes : - N
- D= 100 mm; H=50mm.
4 N N D =100mm; H= 130mm'/ 3.2 Essai de traction
indirect (T=5°C).
1.2 Détermination de la é )
teneur en eau et 2.3 Cure des \ )
emulsion de bitume éprouvettes:
op:tllmale q pourt_ les -t=1; 3; 7 et 28 jours.
mélanges de mortiers. .
8 -t =290 jours. 3.3 Essais du module
\_ ) _T=25°C . complexe
\_ J

Figure 3. 1- Le diagramme de I'étude
3.2Présentation des matériaux utilisés
Des agrégats du type calcaire et quartzeux et fines calcaires de caractéristiques différentes ont
été utilisés dans les mélanges avec trois types d'émulsions bitumineuses, du ciment et de

I’eau, afin de préparer quatre types de mortier a froid. Tous les mortiers montraient

cependantles mémes caractéristiques volumétriques.

NB : les paragraphes suivants explicitent la détermination des caractéristiques physiques et

volumétriques de chaque matériau utilisé dans le cadre de ce travail.
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3.2.1 Les matériaux granulaires

Les matériaux granulaires principaux que nous utiliserons dans ce travail de these sont des
sables concassés avec des compositions minéralogiques et des sources différentes ont été

sélectionnées comme suit :

v' la premiére source est un sable quartzeux spécialement produit en Allemagne
sélectionné comme matériau de référence au sein de I'lLT figure 3.3 ;
v la deuxiéme source, un sable calcaire italien, a été utilisée pour sa bonne compatibilité

avec les émulsions cationiques figure 3.5.

Les distributions granulométriques des sables ont été obtenues en utilisant la courbe
deréférence représentée sur la figure 3.2. Les deux sables étaient caractérisés par les mémes
valeurs dedensité apparente et absorption d'eau (EN 1096-6), respectivement 2650 kg/m ° et

1,0 %. La fraction de sable comprend de fines particules d'agrégat de 0,063 mm & 2 mm.

Le tableau 3.1 donne les résultats de I'analyse granulométrique du matériau de référence

utilisé dans le cadre de cette étude.

Les finesd’origine calcaires provenaient de deux sources indépendantes, a savoird'Allemagne
(remplissage de référence adopté dans I'IlLT) et d'ltalie. Ils ont la méme forme
granulométriques de diametres maximal 0,063 mm. Leurs densités sont différentes : Elle est
égale & 2689 kg/m® pourles fines d’origine allemande et 2728 kg/m® pour celle d’origine

italienne.
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Sable Référence "Dmax=2mm"
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Figure 3. 2- Distribution granulométrique des particules de sable 0.063/2mm.

Tableau 3. 1- Analyse granulométrique du sable utilisé.

Taille du Passant en Retenue Rétention Masse de

tamisd (mm) masse (%) cumulée en partielle en I'échantillon
masse (%0) masse (%) de sable (g)*

2 100 0 0 0

1 67 33 33 767.1

0.5 33 67 34 792.4

0.25 20 80 13 303.0

0.125 10 90 10 233.1

0.063 0 100 10 233.1
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Figure 3. 3-le sable référence Figure 3. 4-les fines référence

Figure 3. 5-le sable d’Italie Figure 3. 6- les fines d’Italie

3.2.1.1 Caractérisation du sable et des fines de provenance d’Italie

Les paragraphes suivants décrivent les opérations réalisées pour la caractérisation physique du

sable en provenance d’Italie, (Figure 3.7)et les fines, utilisées pour la fabrication des mortiers.
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a) Détermination de la masse volumique réelle du sable et fine (Méthode du

Pycnomeétre)

La densité des fines a été mesurée selon la proceédure décrite dans la norme EN 1097-7. La
méthode au pycnomeétre est une procédure bien connue pour déterminer le volume
d'échantillons de forme irréguliére, par exemple des agrégats. Lorsque la masse de

I'échantillon est connue, la densité peut étre calculée.

Figure 3. 7-Sable provenance d’Italie

Le principe est basé sur la substitution d'une certaine quantité de liquide de densité connue a
la partie a tester. Deux spécimens d'essai séparés ont été préparés pour les deux matériaux, en

utilisant deux pycnometres calibrés et de I'eau comme liquide de densité connue.

Pour chacun des spécimens d'essai, la procédure est la suivante :

v'le poids du pycnométre propre et sec avec bouchon (mo) est enregistré (figure 3.8a) ;
v' puis remplir avec (10 + 1) g de charge prélevée sur la partie testée et repesée (ml),
(figure 3.8 b) ;

v" Une quantité d'eau suffisante est ajoutée pour immerger complétement I'échantillon
d'essai. Cette étape est réalisée avec beaucoup de précaution, en permettant a la charge de
percoler, (Figure 3.8¢c) ;

v les poches dair sont éliminées en faisant bouillir le pycnométre dans un four

électrique, puis en le laissant refroidir pendant au moins 12 heures ;
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v remplir le pycnometre d'eau jusqu'au niveau, et le placer dans le bain-marie a (25 +
0,1) °C sans le bouchon ou de maniére a ce que le sommet dépasse de 2 a 3 mm le niveau
de l'eau dans le bain (figure 3.8 d) ; apres 60 minutes, replacer le bouchon dans le
pycnomeétre, en laissant s'échapper un volume d'eau capillaire ;

v’ retirer le pycnometre du bain-marie, essuyer l'eau capillaire du dessus et le refroidir

rapidement a I'eau froide courante ;

(d)

Figure 3. 8- a) poids my ; b) poids m; ; ¢) immersion de I'échantillon ; d) pycnomeétre dans un
bain thermostatique.
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La densité du sable été déterminée a l'aide de la relation suivante :

m — my (31)

Avec :
m, : Masse du pycnométre vide avec bouchon, en grammes ;

m; :Masse du pycnometre avec la portion de charge d'essai, en grammes ;

m,. . : Masse du pycnomeétre avec la partie test des fines ;

v : Volume du pycnomeétre, en millilitres ;

p; :Densité du liquide (eau) a 25 °C, en Mg/m3 par métre cube ;
P :Densité des particules des fines a 25 °C, en mg/m?.

La densité des particules de sable et fine a été calculée comme la moyenne des deux
déterminations, pour chacun des deux matériaux est 2.650Mg/m?3 pour sable et 2,728 Mg/m3

pour les fines.

3.2.2 Description d’émulsion de bitume utilisé

Les liants bitumineux qui seront utilisés dans cette étude sont caractérisés par trois types
d'émulsions de bitume commerciales fournies par Fournisseur de matériaux de construction
en ltalie (VallizabbanSpA).

L'émulsion A, de classe C65BP4 (EN 13808), est I'émulsion de référence retenue dans
I'ILT. C'est une émulsion cationique a taux de rupture moyen avec 65% de bitume résiduel et
I'ajout de latex SBS.

Les émulsions B et C sont des émulsions cationiques sur-stabilisées spécialement congues
pour les applications de recyclage a froid, avec 60% de bitume résiduel. Emulsion B, de la

classe C60B10 (EN 13808), a été obtenu a partir de bitume vierge, tandis que I'Emulsion C,
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désignée par C60BP10 (EN 13808) a été obtenu a partir du bitume vierge additionné avec du
latex SBS (figure 3.9).

Le Tableau 3.2 résume les resultats de ces essais de caractérisation et confirme que les deux

bitumes de 1’étude sont conformes aux spécifications normalisées (EN 13808).

Figure 3. 9 - L’émulsion de bitume class C60BP10 utilisés en laboratoire.

Tableau 3. 2 - Propriétés générales des émulsions de bitume et des liants résiduels (tels que
déclaré par le fabricant).

Propriété Standard Valeurs nominales

A B C
Emulsion
Teneur en bitume résiduel (%) EN 1428 65 60 60
Viscosité a 40°C / temps d'écoulement @ | EN 12846-1 5/70 15/70 15/70
40°C.

Comportement a la rupture (avec| EN13075-1 110-195
charge minérale) (%o).

Stabilité du mélange avec le ciment (%0). EN 12848 - <2 <2
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Liant résiduel

Pénétration a 25°C (mm/10) EN 1426 100 100 100

Point de ramollissement (°C) EN 1427 55 43 55

L'émulsion de bitume doit étre stockée a 25 °C selon les instructions du fournisseur. Avant
son utilisation, I'émulsion doit étre soigneusement remuée pour éliminer toute sédimentation

ou floculation du liant. Sédimentation ou floculation du liant.

3.2.3 Ciment

Le but du ciment dans les mélanges bitumineux a froids était de contréler le comportement
de freinage des émulsions de bitume et d'augmenter la résistance et la rigidité du mélange
initial en liant un excés d'eau libéré par la rupture de I'émulsion (Niazi et Jalili 2009,
Miljkovi¢ et Radenberg 2014a).En réagissant avec I'eau de 1'émulsion et en interagissant avec
I'émulsifiant lui-méme (Prowell et al. 2011, Qiang et al. 2011, Zhang et al. 2012, Tan et al.
2013), il peut conduire a divers effets, parfois opposés, sur la rupture de I'émulsion.
L'émulsion de bitume peut influencer la porosité des produits d'hydratation, et son effet
significatif sur le processus d'hydratation du ciment est présent pendant les premiers mois
(Boltryk et Mataszkiewicz 2013). Cependant, cette interaction dépend du rapport
ciment/émulsion et peut étre significativement différente pour I'émulsion de bitume et les

mélanges a dominante ciment.

L'ajout du ciment réduit la sensibilité a l'eau du mélange (Lu et al. 2009) et influence
positivement le développement des propriétés mécaniques dans le temps (Wang et al. 2014).
L'ajout de 1 % de ciment est une pratique courante pour les enrobés a froid (Wirtgen, 2010).11
réduit I'influence négative de I'eau libérée et améliore I'adhésion (Wang et Sha 2010, Tan et
Guo 2014) du liant au granulat, ce qui affecte positivement la sensibilité a I'eau du mélange en
général.Cependant, il est important de dire que l'augmentation de la teneur en ciment

augmente la sensibilité des propriétés mécaniques a la température d'essai (Kong et al. 2014).

Pour tous les mélanges fabriqués, du ciment CEM | 42,5 N selon DIN EN 197-1 (Deutsches
Institut filrNormung 2011c) fourni parHeidelbergCement, dont la densité est de 3125 kg / m*a

été utilise.
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3.2.4 Eau

La quantité totale d'eau dans le mortier comprenait I'eau d'émulsion et I'eau d'addition,

correspondant a I'absorption du sable.
3.3 Composition des mortiers bitumineux

Dans le cadre de I'ILT, une composition volumétrique de référence a été adoptée pour le

systeme de modele de mortier bitumineux a froids.

Le modeéle est construit sur la prémisse que les mortiers bitumineux a froids ont une
morphologie multi phase ou les agrégats fins, le mastic et les vides d'air sont considérés
comme des phases physiquement distinctes.La figure 3.11 montre le modéle volumétrique

d'une éprouvette de mortier CBE décomposeé en quatre niveaux d'organisation structurelle.

Plusieurs études ont montré qu'un mortier visant a représenter la matrice fine d'un mélange
d'EBC doit inclure une fraction des vides d'air totaux du mélange (Mignini et al, 2018). Par
conséquent, au premier niveau, la fraction volumique des vides dair (¢,) et le mortier

(Pmortier) SONt identifiés comme suit :

1= ¢y + bmortier (32)

Au deuxieme niveau, c'est-a-dire a l'intérieur du mortier, les fractions de mastic (¢,,4stic) €t

de sable (¢_('s,SSD)) sont identifiées comme suit :

Pmortier = Pmastic ()bS,SSD (3-3)

La fraction de sable comprend les particules de granulats fins de 0,063 a 2 mm, qui sont
considérées comme étant a I'état sec de surface saturée (SSD).En effet, dans les mélanges
bitumineux a froids, 1’agrégat n'est pas séché avant le meélange et, par conséquent, separer
I'eau absorbée par les particules minérales de I'eau intergranulaire (eau d'émulsion et eau de
pré-mouillage facultative) semble étre une approche judicieuse. Cette derniére crée une

porosité effective tant au niveau du mortier que du mélange.
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Par consequent, (¢s ssp) est la somme du volume apparent des particules de sable (¢;,) et du

volume d'eau absorbée (¢, qps) -

®s,ssp = Ps,a + Pw,abs- (3.4)

D’autre part, les granulats fins passant au tamis de 0,063 mm (fine,¢;) sont considérées
comme faisant partie du mastic, au méme titre que I'émulsion de bitume (¢gg) et le ciment
(¢c:

bmastic = b + Ppe + b (3.5)

Bien que I'ILT ait considéré le ciment Portland comme Co-liant, généralement, I'ajout de toute
autre matériau de remplissage minéral, comme la chaux ou les cendres volantes, serait
également attribué a la phase mastic. Au quatrieme et dernier niveau, dans le volume de
I'émulsion de bitume, les gouttelettes de bitume (¢,) et la phase aqueuse (¢, ) incluant

I'émulsifiant, sont dans la relation suivante :

b = ¢p + ¢w,e- (3.6)

Si de I’eau de pré-mouillage supplémentaire est nécessaire pour améliorer la maniabilité, sa
fraction volumique appartient également a¢,, .. Comme indiqué précédemment, I'eau de pré-
mouillage est utilisée dans I'lLT uniquement pour saturer la porosité des particules de sable et
donc la fraction volumique totale de l'eau inter- granulaire (¢,,) était égale a l'eau de

I'émulsion (¢y,e)-

Enfin, les fractions volumiques des sept composants de base sont reliées par I'équation

suivante :

1=¢,+ ¢s,a + ¢W,ab + ¢f + . + pp + Py (37)

Par conséquent, pour définir de maniére unique la composition volumétrique du mortier, six

conditions supplémentaires sont nécessaires. La premiére de ces conditions peut étre obtenue

a partir de la composition de I'émulsion, qui lie ¢,et ¢,, .comme suit :
@ Pw

¢b = ¢w,e T

—apPp

(3.8)
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Ou a est la teneur en bitume de I'émulsion (en masse), et p,, et p, sont les densités de I'eau et
du bitume, respectivement. La deuxieme condition peut étre obtenue en utilisant le lien entre

la densite apparente(p, ) et I'absorption (ABS) des particules de sable :

Ps,
¢W,ABS = Qbs,aABS sa, (39)

w

Composition des mortiers bitumineux Pour I'ILT, la composition de référence a été identifiée

par les quatre conditions suivantes Additionnel :

(A) La fraction volumique des vides d'air a été fixee a : ¢, = 0.05

(B) Le rapport mastic-mortier a été fixé a : Pmastic _ 1

mortier 3
(C) Le rapport bitume/fines (filler plus ciment) a été fixé a :¢¢+”¢ = 3;
ctor
(D) Le rapport ciment/filler a été fixé a % = %
f

L'objectif de la condition A est de réduire autant que possible la teneur en air des éprouvettes

afin d'augmenter leur résistance méme en cas de temps de durcissement court.

L'objectif de la condition B est d'obtenir un mortier avec une composition similaire a la
matrice de granulats fins (FAM) d'un mélange CBE réaliste, tandis que l'objectif des
conditions C et D est d'obtenir un mastic avec un comportement dominé par le bitume, car

I'ILT est axé sur I'étude des propriétés des émulsions bitumineuses.

Calculées en référence aux conditions A a D ci-dessus, les compositions volumiques cibles
des quatre mortiers testés dans le cadre de cette recherche sont résumées dans le tableau 3.3
Ce tableau indique également les fractions volumiques et gravimétriques utilisées pour le
dosage des constituants de base.

Le mortier 1 a été préparé en utilisant les constituants de référence adoptés dans I'émulsion A
d'ILT, le sable de quartz et les fines calcaires provenancesd'Allemagne. Le mortier 2 a les
mémes constituants a lI'exception de I'émulsion, qui dans ce cas est B. Le mortier 3 a été

préparé a l'aide de I'émulsion B, de sable calcaire et de fines provenant d'ltalie. Le mortier 4
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avait les mémes constituants que le mortier 3, sauf que I'émulsion C a été utilisée. Le méme

ciment a été utilisé pour tous les mortiers, Figure 3.10.

La figure 3.11 montre une composition volumétrique multi-échelle des composites a base
d'émulsion, d'un spécimen de mortier & une émulsion de bitume. Le mortier a émulsion de
bitume (BEM) est composé de mastic, d'agrégats et de vides. Le mastic est composé
d'émulsion de bitume, de ciment et de fillers. L'émulsion de bitume (wgg ) est composée de
bitume (w,, ), d'émulsifiant (w,) et d'eau (w,, pg). Le sable est compose de sable sec (wy 4) et
d'eau adsorbée(w,, 44). L’émulsion de bitume (BEM) présente une morphologie multi phase
avec une organisation spatiale multi-échelle des constituants. Le mastic, le sable et les vides

sont considérés comme des phases principales physiquement distinctes.

Mastic Emulsion. Bit
o
J Ciment » Eau
J.‘ Extérieur
.‘I Emulsion de Emulsifiant
: bitume
Spécimen y Maortier ! Bitume
! %
Vides . i Fine *
Mastic ! 'd
fflt 1
. Sable, 55D |
Mortier a
Sable, 55D 1 9
] i
Sable, sec | .=
e +
' o
11 =]
i |-
1I E
y ()
1 Adzorbde I'eau
MNiveau 1 Niveau 2 Miveau 3 MNiveau 4
8, B/ B 80/, By /By Wil W Wi/ Wi W, Wog

Figure 3. 10- Organisation multi-échelle de la structure volumétrique des éprouvettes de
mortier.
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Tableau 3. 3 - Composition des cibles volumétriques et gravimétriques des mortiers.

Fraction volumétrique (%0) Fraction massique (%)
Mortier 1 Mortier 2, 3, 4 Mortier 1 Mortier 2, 3, 4
Vide d’air ¢, 5.0% 5.0% - -
Sable (sec) ¢ 4 61.7% 61.7% 78.94% 79.20%
Eau Abse,, ap 1.6% 1.6% 0.79% 0.79%
Fines ¢ 4.2% 3.9% 5.37% 5.04%
Cimentg, 1.4% 1.3% 2.11% 1.97%
Emulsion de bitume + | 16.8%+9.3% | 15.7%+10.7% 12.79% 13.0%
Peau ¢, + @,
TOTAL 100% 100% 100% 100%
Emnlsion A Emulzion B
Ca5BP4 CelB10
v
Sahle DE Sakle DE Sable ITA Sable ITA
Ouartz Quartz Calcaire Calcaire
Y l ¥ l
Filler DE Filler DE Filler ITA Filler ITA
Calcaire Calcaire Calcamre Calcaire
Mortier 1 Mortier 2 Mortier 3 Mortier 4

3.4 Confection des mortiers bitumineux a froids

Figure 3. 11- Diagramme des constituants des mortiers

Cette étude fait une partie de la préparation des éprouvettes des différents mortiers bitumineux
a tester dans le cadre des essais inter laboratoires (ILT) du RILEM TC 280-CBE TGL1. Ces

essais ont été réalisés dans le laboratoire de I'Université Politecnica delle Marche a L’Ttalie.
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Cette section présente les différentes étapes suivies quant a la préparation des matériaux ainsi

que les températures a respecter, le malaxage et finalement la période de cure.

3.4.1 Préparation du matériau de malaxage

La procédure de mélange a été organisée en deux parties suivant la procédure proposée a
I’intérieur de 'ILT comme illustré a la figure 3.12. L'eau d'addition a été mélangée avec le
granulat fin sec (sable et filler) dans la premiére phase de malaxage, et ce granulat humide a
été scellé dans un sac en plastique pendant au moins 12 heures pour atteindre la condition
d’SSD)

(La condition de surface saturée séche (SSD) pour les agrégats est que les surfaces des

particules sont seéches mais les vides inter-particules sont saturés d'eau)Figure 3.13.

Dans la deuxieme étape, le ciment et I'émulsion de bitume ont été ajoutés en deux étapes et
mélangé a I’aide d’un malaxeur figure 3.14 (a) ; mécanique en alternance avec des phases de

malaxage manuel.

Avant le compactage, le mortier a été stocké dans un sac en plastique scellé pendant environ

20 minutes.
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Sat:ule-I sec Les fines Eau Abs _
£

| m*‘u‘] E
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me.fange | o
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m,, | Mg <
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Figure 3. 12 - Illustration de la procédure de préparation des éprouvettes de mortier

a) - b) C)

Figure 3. 13 - Préparation du mélange de granulats : a) pesée des quantités requises de sable et
de charge, b) ajout de I'eau d'absorption du sable, ¢) scellement du mélange de granulats dans
un sac en plastique.
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a) b) c)

Figure 3. 14 - Ajout des liants : a) pré-mélange des agrégats en condition SSD avec le
malaxeur ; b) pesée de I'émulsion, 1) mélange de la seconde moitié¢ de I’émulsion ; ¢) mélange
des agrégats avec 1’émulsion,

3.4.2 Compactage des éprouvettes

Au laboratoire de I’Université Polytechnique de Marche (UPM), le compactage est effectué a
I'aide d’une presse giratoire (figure 3.15). Une fois le malaxage terminé, le mélange perdu a
été placé dans le moule entre deux morceaux de papier filtre et des plaques d'acier (figure
3.16a), est compactés a une pression constante de 600 KPa tandis que la section supérieure du
moule tourne a une vitesse constante de 30 rpm et a un angle nominal constant de 1,25°,
conformément a la norme EN 12697-31. Les éprouvettes a tester sont cylindriques, d'un
diametre de 100 mm et d'une hauteur de 50 mm (figure 3.16b).

Pour chaque mélange (mortier 1, mortier 2 ; mortier 3 et mortier 4), trois éprouvettes répétés
ont été produits. En particulier, 811 g de mortier humide ont été compactés a 100 girations
pour obtenir une hauteur moyenne de spécimen d'environ 50 mm, adaptée aux essais
mécaniques. 12 éprouvettes de composition identique ont été produites pour chaque mortier.
Les propriétés volumétriques des 48 eprouvettes ont d'abord été analysees afin d'évaluer leur
homogénéité et de vérifier la fiabilité de la procédure de compactage.
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Ont été Pesé I'échantillon en évitant la perte de toute particule (figure 3.16¢) ; et Stockées
immeédiatement leséprouvettes dans une chambre climatique ou dans une piece a température
contrélée pour lancer le processus de durcissement et enregistrez le temps de debut de

durcissement ;

Figure 3. 15 - Le compacteur giratoire a cisaillement utilisés en laboratoire.

La rotation provoque des contraintes de cisaillement dans I'échantillon, ce qui entraine un
malaxage du matériau et permet aux agrégats de se réaligner plus facilement. La densité
d’éprouvette peut étre déterminée a chaque giration en utilisant la masse et la hauteur de

I’éprouvette a chaque cycle de chargement.

La machine est commandée par un logiciel qui enregistre la pression verticale, I'angle de
rotation et la hauteur d’éprouvette a chaque rotation et calcule la densité correspondante.
Cette méthode permet d'évaluer avec précision la compactibilité et les qualités volumétriques

des matériaux.
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Figure 3. 16 -L’opérationde compactage des échantillons de 1’essai traction indirecte ; a)
versement du mélange de mortier dans le moule, b) extrusion de I'éprouvette, c) pesée de
I'éprouvette immédiatement apres le compactage.

Pour chaque éprouvette, la quantité de matériau libre coulé dans le moule a été pondérée pour

obtenir les compositions volumétriques cibles avec une hauteur de spécimen de 50 mm.

Pendant le compactage, la hauteur des spécimens a été acquise pour chaque giration, sur la
base de laquelle la fraction volumique des vides dans le mélange (V;,,) et les vides remplis de

liquides (VFL) (Grilli et al, 2016), ont été calculés comme suit :

Vn=¢a+ oy =1- (¢s,a + ¢w,ab + ¢f + ¢c + dp) (3-10)

by + dw (3.11)
1- ¢s,a + ¢w,ab + ¢f + ¢c

VFL =

V,,Représente la fraction volumique qui est occupée par la partie non structurelle de

I'éprouvette : air et eau intergranulaire.

VFL Est la fraction des vides dans le squelette solide remplie par I'émulsion (bitume résiduel
et eau inter granulaire), VFL = 100% indique la condition de saturation théorique d'une
éprouvette. Les fractions volumiques ont été calculées a partir de la masse des constituants
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coulés dans le moule et du volume géométrique des éprouvettes (basé sur la hauteur mesurée

a chaque giration et le diametre du moule).

La perte de matiere lors du compactage a été verifiée en mesurant la différence entre la masse

du mortier meuble coulé dans le moule et la masse de I'éprouvette compactée (AM).

3.4.3 Le durcissement des éprouvettes

Apres malaxage et le compactage, chaque mortier bitumineux est soumis a un durcissement a
la chambre climatique (Figure 3.17). La température et le temps de cure varient selon 1’essai

effectué et le type de mortier.

Le durcissement est le processus au cours duquel les mélanges perdent leur teneur en eau et le
bitume revient a une phase continue a des températures élevées. Jenkins (2000) a défini la
cure des mélanges bitumineux a froid comme le processus par lequel le mélange évacue I'eau
par évaporation, par répulsion de la charge des particules ou par des voies d'écoulement
induites par la pression des pores, comme l'indique Oke (2010).

Le durcissement et le conditionnement des éprouvettes sont une exigence importante pour les
mélanges a froid. Le processus de durcissement commence immédiatement apres le
compactage, les échantillons de mortier du 1’essai traction indirecte ont ensuite été durcis
pendant 1, 3, 7, 14 et 28 jours (trois échantillons pour chaque type de mortier) dans une
chambre climatique a une température de (22 + 3) °C et une humidité relative de (70 = 5) %

dans des conditions d'évaporation libre.
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Figure 3. 17- La chambre climatique a 25°C utilisés en laboratoire.

3.5Procédure des différents essais réalisés

Dans la section suivante, les méthodes d'essai adoptées pour le compactage des éprouvettes en
laboratoire et I'évaluation des propriétés physiques (teneur en humidité) et une série d'essais
mécanique (rigidité et résistance) a été réalisée pour étudier le comportement des mélanges
des mortiers bitumineux a froids dans diverses conditions de charge et d'environnement. Les
essais sur les mélanges comprennent deux essais mécaniques, la résistance a la traction

indirecte (ITS), et ’essai du module complexe.
3.5.2 Essais de propriétés physiques

Pour évaluer le taux d'évaporation de I'eau des éprouvettes, la masse de chaque éprouvette a
été mesurée chaque jour (6h; 1; 3; 7 et 28 jours) - depuis la veille de I'essai mécanique.Les
éprouvettes étaient tres sensibles a la perte de matiére pendant la manipulation en laboratoire,
ce qui pouvait avoir un impact significatif sur le changement de masse.Pour éviter cela, les
éprouvettes ont été stockées et mesurés sur des plateaux en plastique, dont la masse a été
soustraite a la fin.Ainsi, les particules de sable qui tombaient étaient conservees sur le plateau
jusqu'a la fin de la période de temps. La masse a été mesurée par des balances de laboratoire
(Figure 3.16c).
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La perte d'humidité par évaporation (DW) (I’équation 3.12) est définie comme la différence
entre la masse de I'éprouvette aprés le compactage (My) et la masse mesurée au moment du
durcissement (Mt,i) (i= 1, 3, 7 et 28 jours) par mesure du poids des éprouvettes a un moment
donné, divisée par la masse initiale d'eau dans I'éprouvette (Mea). La masse totale d'eau
contenue dans I'éprouvette résulte de I'eau ajoutée lors du malaxage et de I'eau contenue dans
I'émulsion de bitume. Les mesures du poids des éprouvettes ont été effectuées a 1, 3, 7 et 28
jours. Le DW a été mesuré en pesant soigneusement chaque spécimen avant l'essai

mécanique. Les ITS ont été mesurés selon la norme EN 12697-23.

My — My, (3.12)

100
Meau

DW =

Ou m, est la masse d’éprouvettes au début du durcissement, m, ; est la masse de 1’éprouvette

apres i jours de durcissement (i =1, 3, 7 et 28), et m,,,, est la masse initiale d'eau.

Dans une éprouvette (selon la composition gravimétrique fournie dans le tableau 3.3).

Ensuite, I'eau résiduelle dans les spécimens a été calculée comme suit :

AM

Ou AM est la perte de masse d’éprouvette pendant le compactage. Le calcul était basé sur
I'nypothese que la perte de masse avait lieu uniqguement par I'extrusion de I'eau.
3.5.4 Essais de résistance a la traction indirecte

L'essai de traction indirecte est I'un des essais les plus souvent utilisés pour la caractérisation
des mélanges bitumineux et est utilisé pour mesurer la résistance a la traction indirecte (ITS)

dans I'évaluation des constructions de chaussées, selon Witczak, M. W. (2002).

L’essai ont été réalisés sur des éprouvettes de diamétre égal a 1003 mm (ou 50+3 mm),a la
fin du durcissement prédéfini et apres conditionnement pendant 4 heures a la température

d'essai de 5 °C avant I’essai. Selon la norme EN 12697-23, une vitesse de déformation
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constante de (50 = 2) mm/min a été appliquée jusqu'a la rupture. Le processus a pris 3 minutes

pour un essai avec une répétition de trois éprouvettes pour chaque composition de matériau.

Une machine d'essai servo-hydraulique (Figure 3.18) applique une force de compression le
long des deux génératrices jusqu'a ce que I'échantillon atteigne la rupture. La charge a été
appliquée avec une vitesse de déformation constante de 50 £ 2 mm/min. En supposant une
distribution constante de la contrainte dans le plan vertical d'application de la charge et en

considérant une charge continue appliquée.

Figure 3. 18 - Equipment d'essai statique de traction indirecte.

Dans le mode de traction indirecte, une charge de compression est appliquée sur le diamétre
vertical de I'éprouvette cylindrique, ce qui entraine une distribution des contraintes bi-axiales

dans I'éprouvette, comme le montre la figure 3.19.
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Applied Specimen
Comprassive
slress

Measured

harizontal \

deformation (8), - i
Ah= 25 Steel load platen

Tension* | * Compression

Tension o | . Compression

Figure 3. 19- Distribution des contraintes dans I'éprouvette de traction indirecte d'apres
(Hadley, 1970).

La figure 3.19 montre que lors du chargement, une contrainte de compression verticale (o),
une contrainte de traction horizontale (gy,,) est induite sur le diamétre horizontal d’éprouvette.
Les amplitudes de ces contraintes different le long du diameétre et atteignent une valeur

maximale au centre de I'éprouvette.

La valeur de I'ITS a été mesurée a la fin du durcissement prédéfini et apres conditionnement
pendant 4 h a la température d'essai de 5 °C. Selon la norme EN 12697-23, une vitesse de
déformation constante de (50 + 2) mm/min a été appliquée jusqu'a la rupture, tandis que I'ITS

a été calculé comme suit :

2F (3.14)

ITS =
mw.d.t

Ou F est la charge maximale, D est le diamétre de I'éprouvette et h est I'épaisseur de
I'éprouvette. Pour les mortiers 1 et 4, les déplacements horizontaux des éprouvettes ont été
mesurés a l'aide de deux transducteurs placés le long du diamétre horizontal (Figure 3.20a).
La déformation de rupture horizontale erupture au centre de I'échantillon spécimen a été

calculée comme suit :
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Pour les mortiers 1 et 4, les déplacements horizontaux des éprouvettes ont été mesurés a l'aide
de deux capteur placés le long du diametre horizontal. La déformation de rupture horizontale

erupture au centre de I'éprouvette a été calculée comme suit :

_ zurupture(1 + 3v) (3.19)
Erupture = d(4 + v — )

OU urupture €St le déplacement horizontal mesuré a la rupture, c'est-a-dire le pic de la courbe

charge-déplacement horizontal, et v est le coefficient de Poisson (supposé égal a 0,3).

Le module de rigidité sécant Er défini comme le module correspondant aux 45% de la charge

maximale a également été calculé comme suit :

045F (4 + v — m) (3.16)
IT =

Tl'hU4,5%

OU uyse est le déplacement horizontal total correspondant a 45% F (figure 3.21).

Figure 3. 20- Essai de traction statique indirecte : a) mise en place de I'éprouvette, b) fin de
I'essai, c) éprouvette a la fin de I'essai.
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4,5

Point de Pic

Force , F (KN)
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Figure 3. 21- Exemple d’une courbe charge-horizontale déplacement horizontal.

3.6 Modélisation du Processus de compactage et du durcissement

Le développement des propriétés volumétriques pendant le compactage a été modélisé en
ajustant les courbes de V,, en fonction du nombre de girations (n) avec I'équation

logarithmique empirique suivante :

V,(n) = V,,(1) — kIn(n) (3.17)

ou k représente la compactibilité du mélange et V;,, (1) est la teneur en vides aprés une
giration, représentant l'autocompactabilité ou Il'ouvrabilité des éprouvettes (Raschia et al.,
2019, 2020b).Les paramétres du modéle k et ¥, (1) ont été estimés par minimisation des

moindres carrés, en excluant la mesure prise a la premiére giration (n=1).

L'influence du durcissement sur les propriétés physiques (perte d’humidité) et mécaniques
(résistance et rigidité) des matériaux étudiés est examinée dans cette étude en utilisant un

processus basé sur le modéle Michaelis-Menten (M M) (Michaelis et Menten, 1913).
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L'évolution des autres propriétés dans le temps a été modélisée par I'équation de Michaelis-
Menten (Graziani et al., 2016) :

Ya -t (3.18)
hy +t

y (@)=

Ou t est le temps de durcissement, y(t) est la propriété étudiée (DW ou ITS), y,est la valeur
asymptotique a long terme de y(t), et h, est un parametre représentant le temps de
durcissement nécessaire pour atteindre y,/2.Par conséquent, la valeur de h,, décrit le taux de

durcissement initial du matériau. Les parametres du modéle ont été estimés a l'aide de la

minimisation non linéaire des moindres carrés.

3.7 Essais de module complexe

Les essais thermomécaniques visent a déterminer les propriétés des mortiers bitumineux a des
températures variées. L’essai de module complexe (E *) est I’essai thermomécanique qui a

été réalisés dans ce projet. Leur fonctionnement est expliqué dans la présente section.

3.7.1 Détermination du module complexe (E *)

L’essai du module complexe (E ) vise & déterminer la rigidité du matériau dans le domaine
des petites déformations suivant différents couples température/fréquence de sollicitation.
Pour ce faire, une éprouvette de mortier bitumineux est soumise a des cycles de

tension/compression a 1’aide d’une presse hydraulique.

La procédure de mélange des éprouvettes d’essais de module a été organisée en deux parties
comme la procédure de mélange des éprouvettes du I’essai de traction indirecte. L'eau
d'addition a été mélangée avec le granulat fin sec (sable et filler) dans la premiére étape de
mélange, et ce granulat humide a été scellé dans un sac en plastique pendant au moins 12
heures pour atteindre les conditions SSA. Dans la deuxieme étape, le ciment et I'émulsion de
bitume ont été ajoutés en deux phases et melangés a l'aide d'un melangeur mécanique en
alternance avec des phases de mélange manuel. Avant le compactage, le mortier a été stocké

dans un sac en plastique scellé pendant environ 20 minutes.
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Les éprouvettes pour 1’essai de module complexe ont été confectionnées a 1’aide de la presse a
cisaillement giratoire en appliquant une pression verticale constante de 600 kPa, une vitesse
de rotation de 30 tr/min, un angle d'inclinaison de 1,25° et des matrices d'un diamétre de 100
mm. Les éprouvettes a tester sont cylindriques, d'un diametre de 100 mm et d'une hauteur de
130mm. L'aspect des quatre éprouvettes de mortier apres les opérations de carottage est

présenté dans la Figure 3.22.

Figure 3. 22 -L’opération de compactage des éprouvettes d’essai module complexe ; a)
extrusion de I'éprouvette, b) pesée de I'éprouvette immédiatement apres le compactage.

Un pourcentage de vides de 5% était fixé pour tous les échantillons. Une fois 1’échantillon
congu (deux éprouvettes par type de mortier, sauf pour le mortier 4), une période au moins 90
jours est durcis dans une chambre climatique a une température de (22 + 3) °C et une
humidité relative de (70 £ 5) % avant de faire le carottage. Suite a cette période, Une fois la
période de durcissement terminée, a l'aide d'un barillet cylindrique illustré a la Figure 3.23, il
a fallu travailler sur la géométrie des échantillons pour les rendre compatibles avec la
méthodologie de test. Une éprouvette de 74 mm de diametre a été carottée longitudinalement
dans I’éprouvette puis sciée aux deux extrémités afin d’obtenir une hauteur totale d’environ

130mm.
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Ensuite, les éprouvettes ont été nivelés des deux c6tés a l'aide d'un ciment-colle a deux
composants (Figure 3.24) afin de s'assurer que chacun d'entre eux dispose d'un plan d'appui

horizontal parfait, tant au-dessus qu'au-dessous.

Figure 3. 23 - Carottage de I'échantillon. Figure 3. 24- Mise a niveau des faces de
I’éprouvette.

l!

Figure 3. 25- Aspect des éprouvettes pour les quatre compositions de mortier.

Le poids des éprouvettes a été enregistré avant le test, et leurs caractéristiques géométriques
ont été évaluées en faisant la moyenne de trois mesures de diametre et de hauteur. Les

quantités mesurées sont indiquées dans le tableau 3.4.
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Tableau 3. 4 - Géométrie des éprouvettes.

Code d (mm) h (mm) h’ (mm) Masse (g)
d’éprouvette
Mortierl_S1 74.1 134.1 135.1 1136.7
Mortierl_S2 73.1 133.1 135.1 1136.7
Mortier2_S1 74.1 134.1 131.2 1131.8
Mortier2_S2 74.1 134.1 135.1 11415
Mortier3_S1 742 134.1 135.7 1135.7
Mortier3_S2 74.2 134.1 135.2 1132.1
Mortier4_S1 741 134.1 135.1 1149.1

L’essai de module complexe ont été menées pour déterminer I'impact des différents types
d'émulsion de bitume et de granulats sur le comportement mécanique des mortiers

bitumineux, ainsi que leur dépendance a la température et a la fréquence.

Les éprouvettes ont été soumis a des essais de compression uni axiale avec une amplitude
d'onde sinusoidale de 30 a des températures de 5, 15, 25, 35, 45 et 55 °C, tandis que les
conditions d'essai pour les essais de linearité sont indiquées ci-dessous. L’essai a été répété
deux autres fois a une température de 25 °C, une fois avant l'essai a 5 °C et une fois apres
I'essai & 55 °C.

Les essais ont été réalisés a des fréquences de 10, 5, 1, 0,5, 0,1, Hz, par un "balayage de
fréquence”, a chaque température, qui a été atteinte aprés environ 3 heures de

conditionnement.

Du point de vue mécanique, I'équipement AMPT Pro se compose d'un systeme de
climatisation a commande numérique et d'un moteur hydraulique entrainant la plaque de

chargement, tous deux contr6lés directement par le logiciel de test.
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L'éprouvette est évaluée dans une cellule triaxiale climatisée, qui est également contrdlée par
un logiciel. L'existence d'évents permet une évacuation rapide de la chaleur, ce qui favorise
I'efficacité énergétique et les bonnes performances de refroidissement. L'instrumentation
utilisée dans la présente étude expérimentale est I'AMPT Pro (Asphalt Mixture Performance

Tester) reporté dans la Figure 3.26. Instrumentation de ' AMPT PRO.

Figure 3. 26 - Instrumentation de I'AMPT PRO

L'éprouvette est instrumentée avec trois transducteurs (noir, vert et bleu) séparés a 120° et
centrés par rapport a la hauteur, comme illustré sur la Figure 3.27, dans le but de fournir au
logiciel la quantification de la déformation subie par I'éprouvette pendant la compression
axiale. lls sont immédiatement fixés aux goujons précédemment collés et montés sur

I'éprouvette a l'aide du x-man.
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X-man

Figure 3. 27-Montage d’éprouvettes dans la cellule climatique

3.8 Programme expérimental de I’essai du module complexe

Le tableau 3.5, résume l'organisation des essais de module complexe et de linéarité sur des
mortiers bitumineux a froid. En résumé, deux répétitions des essais de module complexe et de
linéarité ont été effectuées pour chaque type de mortier, a I'exception du mortier 4, pour

lequel un seul spécimen a été testé.

Les résultats d'essai obtenus ont ensuite été utilisés pour créer des courbes maitresses, qui ont
ensuite été ajustées a l'aide du modele analogue 2S2P1D-HY, Alors que les diagrammes
espace Black et Cole-Cole ont mis en évidence les effets de la non-linéarité en termes de

variation du module complexe, de I'angle de phase et de la direction de la linéarité.
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Tableau 3. 5- Tests de module complexe et de non-linéarité réalisés sur les échantillons de

mortier
Code Essais de modules complexes Essais de linéarité
d’éprouvette
T° Fr (Hz) me Fr (Hz)

Mortierl S1 25° (pré/post test), 10,5,1,05,0.1 15, 30, 60, 100 1,10
5°,15°,25°,35°,45°,55°

Mortierl_S2 25° (pré/ test), 10,5,1,05,0.1 | 15,30, 60,100 1,10

5°,15°,25°,35°

Mortier2_S1 25° (pré/post test), 10,5,1,05,0.1 | 15,30, 60, 100 1,10
5°,15°,25°,35°,45°,55°

Mortier2_S2 25° (pré/post test), 10,5,1,05,0.1 15, 30, 60, 100 1,10
5°,15°,25°,35°,45°,55°

Mortier3_S1 25° (pré/post test), 10,5,1,05,01 15, 30, 60 1
5°,15°,25°,35°,45°,55°

Mortier3_S2 25° (pré/post test), 10,5,1,05,0.1 | 15,30, 60, 100 1,10
5°,15°,25°,35°,45°,55°

Mortier4_S1 25° (pré/post test), 10,5,1,05,0.1 15, 30, 60, 100 1,10

5°,15°,25°,35°,45°,55°

Le programme d’essais réalisés dans le cadre de cette thése (I’essai de la perte d’humidité

essais traction indirecte et module complexe) est résumé dans le tableau 3.6.
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Tableau 3. 6 - Résumé du programme d'essais réalisés.

Le code du mortier La perte d’humidité ITS Module complexe
1,2, 3, et4 (cure) 1,2,3,¢et4 1,2,3et4
La température du durcissement 25°C 25°C 25°C
Le temps du durcissement 1,3,7,et 28 1,3,7,et28 90
(jours)
La température d’essais (°C) 25°C 5°C (4h Avant le 25°C
test)
Essais (répétition) 03 03 02

3.9 Conclusion

Ce chapitre décrit une étude expérimentale correspondante a notre travail de recherche

effectué a I’Université Polytechnique de Marches (ltalie).

La méthodologie de travail a été tracée suivant un protocole de base comprenant un dispositif
expérimental adéquat existant au sein du laboratoire ainsi qu’un apport de matériaux propre a

nos différents essais (sur mortier bitumineux a froid) en provenance de deux sources :

v' Sable Quartzeux en provenance d’Allemagne est utilisé comme matériau de
référence ;

v’ Sable calcaire en provenance d’Italie compatible avec I’utilisation d’une émulsion
cationique ;

v Du fines calcaire en provenance des deux sources différentes ;

v" D’une émulsion cationique a rupture rapide ;

v" Du ciment de classe CMI 42.5 N

La confection de quatre mélanges de mortier nous a permis de proceder au compactage en
utilisant une presse de cisaillement giratoire des échantillons de dimension
® =100 mm et h = 50 mm pour la traction indirect et 135 mm pour les essais a module
complexe. Les moules de base placés dans la presse ou une force F = 600 N est appliquée a

une vitesse constante de rotation 30 t/mn et faisant un angle de rotation de 1.28°.
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Chapitre 4

Influence de I'émulsion de bitume sur le comportement du
durcissement des mortiers a émulsion de bitume a froid

Ce chapitre présente les résultats de
I’essai traction indirecte et I'analyse des mortiers
bitumineux a froids. Les résultats sont divisés en
trois parties, qui sont basées sur la compaction,
propriétés volumétriques et 1’essai de traction

indirecte pour évaluer la résistance a la traction.
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4.1Présentation des résultats

4.1.1 Propriétés physiques et volumétriques

Aprés avoir de déterminé les poids et les dimensions des éprouvettes des mortiers bitumineux
a froids, différents paramétres physiques et volumétriques ont été déterminés apreés 1, 3, 7 et
28 jours de durcissement dans une chambre climatique a 25 °C. Les propriétés volumétriques
des 48 éprouvettes ont d'abord été analysées afin d'évaluer leur homogéneite et de vérifier la
fiabilité de la procédure de compactage. La masse de chaque éprouvettes compacté a été
enregistrée et comparée a la masse du mélange en vrac placé dans le moule. La figure
4.1montre les résultats de la fonction de distribution empirique de la perte de masse pendant
le compactage pour les quatre mortiers, tandis que les valeurs moyennes et les écarts-types

sont fournis dans le tableau 4.1.

Les observations visuelles a la fin du compactage d’éprouvettes ont révélé un écoulement
d'eau (petite quantité) dans les éprouvettes préparées avec le sable quartzeux (mortiers 1 et
2).Dans la plupart des cas, il s'agissait d'eau claire sans présence notable de gouttelettes de
bitume, de filler ou de particules de ciment (figure 4.2 a).Par contre, les éprouvettes des
mortiers 3 et 4 (préparée avec le sable calcaire) n‘ont pas montré un écoulement d'eau visible a
la fin du compactage, sauf que le disque de papier filtre au bas et en haut des éprouvettes sont
devenu humide (figure 4.2 b). Sur la base de ces observations, nous avons supposé que la
perte de masse pendant le compactage était due uniquement a I'écoulement de I'eau.

Sur la base de cette hypothese, les valeurs de V,,pourraient étre considérées comme fiables,
car elles ont été calculées en utilisant la deuxiéme partie de I'équation 3.10 (voire chapitre 3)
qui ne prend en compte que la fraction volumique des solides dans le moule. D’autre part, les
valeurs de VFL obtenues a partir de I'équation 3.11 (voire chapitre 3) ont été surestimées, car

le ¢y réel a été réduit par I'écoulement de I'eau.

La figure 4.3 montre les enveloppes supérieures et inférieures des courbes de compactage
obtenues pour les mortiers 2 et 4.Ces courbes mettent également en évidence les valeurs

finales theoriques de V;,,=15.7 % et VFL =84.1 %, dérivées des compositions volumétriques
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cibles fournies dans le tableau 3.3 (voire chapitre 3) comme expliqué ci-dessus. La premiére

valeur était exacte, tandis que la seconde surestimait le degré réel de saturation.

Le tableau 4.1 résume les paramétres de compactage des quatre mortiers testés (équation 3.28
chapitre 3), en termes de valeur moyenne et d'écart-type des vides du mélange(Vm),la
compactibilité du mélange (k) et la perte de masse. Les mortiers 1 et 2 présentaient des
valeurs plus faibles de vides au début du compactage, V,, (1), et donc une meilleure auto-
compactibilité, contrairement aux mortiers 3 et 4.D’autre part, ces derniers présentaient des
valeurs plus élevées de (k) que le mortier 1 et 2, et donc une meilleure compactibilité. Ceci
est en accord avec le comportement typique observé pour les mélanges recyclés a froid
(Raschia et al, 2020a).

Globalement, I'analyse de la perte de masse lors du compactage, Vm et k, a permet de verifier

la fiabilité et I'hnomogénéité du processus de production des eprouvettes.
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Figure 4. 1- Distribution de la densité du rapport entre la perte de masse et la masse total de
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I’éprouvette.

(b)

Figure 4. 2- a)l’écoulement de 1'eau a la fin du compactage (mortier let 2) ; b) pas

d'écoulement d'eau visible & la fin du compactage (mortier 3 et 4).

Tableau 4. 1- Les parametres de compactage des quatre mortiers testés (avec les valeurs
moyennes et les écarts types calculés pour 12 spécimens de chaque mortier).

Perte de k V(1) (%) Niot
masse (%) R2
Mortier Moyenne Moyenne Moyenne (Ecart min-max
bitumineux | (Ecart type.) (Ecart type.) type.)
1 0.68 (0.09) 6.847 (0.08) 23.7 (0.41) >0.98 13-19
2 1.11 (0.24) 7.230 (0.14) 22.5 (0.50) >0.98 7-11
3 0.21 (0.16) 9.585 (0.17) 26.5 (0.29) >0.98 13-15
4 0.28 (0.17) 9.605 (0.16) 27.5 (1.11) >0.98 13-28
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Figure 4. 3 - Enveloppes supérieure et inférieure des courbes de compactage des mortiers 2 et 4 :
a) Vm en fonction du nombre de girations ; b) VFL en fonction du nombre de girations.

Les résultats ont montré un lien clair entre la perte deau a la fin du compactage, les
paramétres de compactage k et Vm (1), et le type de sable.Nous remarquons que, bien que
mesurée a la fin du compactage, la perte d'eau peut avoir eu lieu dans l'intervalle de vingt
minutes entre la fin du mélange et le début du compactage. Cependant, cela se traduirait par
une Vm (1) plus élevée car le mélange coulé dans le moule aurait eu une teneur en eau plus
faible. De plus, la différence de Vm (1) entre les mortiers 1 et 2 ainsi que les mortiers 3 et 4
(soit environ 5% du volume de I'échantillon) était plus du double du volume réel d'eau perdue
a la fin du compactage.Ainsi, nous avons conclu que les différentes valeurs de vides au début
du compactage entre les mortiers 1 et 2 (sable de quartz) et les mortiers 3 et 4 (sable calcaire)

étaient dues a la différence d'angularité et de texture des particules de sable.

Pendant le compactage des meélanges, les particules d'agrégat se réorientent et se réarrangent,
les vides se réduisent progressivement et le fluide inter granulaire est presse dans les pores et

éventuellement hors du systéme. Cette nécessité entraine I'augmentation de la concentration
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des gouttelettes de bitume dans les pores plus petits et déclenche le processus de rupture
d'émulsion et de séchage par évaporation (Ouyang et al, 2021).Pour tous les mortiers
considérés, toutes les éprouvettes ont atteint le méme niveau de vides de Vm=15.7 %, mais
I'eau s'est infiltrée hors des éprouvettes uniquement pour les mortiers 1 et 2.Ceci suggere que,
dans les mortiers 3 et 4, le sable calcaire plus réactif a favorisé la rupture de I'émulsion par le
mécanisme de contraction du gel (Lesueur&Potti, 2004).La formation de films bitumineux
continus a réduit la perméabilité des spécimens, ce qui peut expliquer la perte d'eau plus faible

des mortiers 3 et 4 par rapport aux mortiers 1 et 2.

4.1.2 Perte d'eau par évaporation

La figure 4.4 montre I'évolution de I'eau résiduelle dans I'éprouvette testée de 1 a 28 jours de
cure (calculée par I'équation 3.13 ; voire chapitre 3).Ces courbes représentent la perte d'eau
par évaporation décrite par le modéle de Michaelis-Menten (équation 3.29 voire chapitre 3),
tandis que leurs parametres DW,ethpy,sont fournis dans le tableau 4.2.Ce tableau indique
également la valeur a long terme (asymptotique) de I'eau résiduelle estimée, RW,, et le

rapport de perte d'eau AM /M,,,d( au compactage.

Pour tous les mortiers étudiés, I'évaporation de I'eau a été plus rapide pendant les premiers
jours de durcissement, puis a ralenti avec une tendance asymptotique.Les mortiers 3 et 4
présentaient les valeurs les plus élevées d'évaporation estimée a long terme (75,4 % et 74,8 %,
respectivement), ce qui a conduit a une teneur en eau résiduelle a long terme d'environ 22
%.Le mortier 2 avait la plus faible teneur en eau résiduelle a long terme, soit 17,8 %, mais il
faut noter que ces éprouvettes avaient la plus forte perte d'eau due au compactage, soit 13,9
%.

Le mortier 1 présentait les valeurs les plus faibles d'évaporation a long terme, soit 59 %, et les
valeurs les plus élevées d'eau résiduelle a long terme, soit 32,5 %.En supposant que le ciment
a atteint une hydratation compléte a long terme, la masse d'eau liée chimiquement et
physiquement peut étre estimée a 0,42 de la masse initiale du ciment (Jensen & Hansen,
2001), ce qui correspond a environ 9 a 10 % de I'eau totale. Malgré le fait que cette hypothese
surestime plutdt le degré ultime d'hydratation (Miljkovi¢ et al, 2019), nous pouvons conclure

gu'une certaine quantité d'eau est restée présente dans les spécimens, méme a long terme, sous
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forme d'eau piégee. Ce résultat peut étre di a l'atteinte du stade d'équilibre avec I'hnumidité

ambiante, ainsi qu'a la présence de vides non interconnectés dans les echantillons.

100
O Mortier 1
O Mortier 2
A Mortier 3
¢ Mortier 4
75 — —Modéle Mortier 1
_ ——Modéle Mortier 2
X
S — —Modéle Mortier 3
%) ——Modéle Mortier 4
5 50 -
0
O
- | \A O~ T /m——__
S \A O~ T
©
LLl
25 _______________ é ]
(@]
0+ + + )
A 7 28

Temps de durcissement (jours)

Figure 4. 4 - Evolution de la teneur en eau résiduelle des éprouvettes au cours du temps.

Tableau 4. 2- Parametres de la perte d'eau estimés par les équations 3.13 et 3.29.

Mortier DW, (%)  hpy (jours) R? RW,, (%) AM /My, (%)
1 59.1 2.3 0.94 325 8.4
2 68.3 0.8 0.97 17.8 13.9
3 75.4 1.0 0.99 21.9 2.6
4 74.8 2.6 0.95 21.7 3.4
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4.2 Propriétés mécaniques

4.2.1 Résistancea la traction indirecte

Les dépendances temporelles de la résistance a la traction indirecte, de la déformation de
rupture et du module de rigidité des éprouvettes basées sur I’essai de traction indirecte sont

illustrées respectivement dans les figures4.6 a 4.7.

Les courbes charge-déplacement horizontal obtenues pour le mortier 1 (le mortier de
référence pour I'ILT) et le mortier 4 a différents temps de cure sont reportées sur la Figure
4.5.Les courbes montrent la bonne répétabilité des essais, non seulement en termes de charge
maximale, mais aussi en termes de réponse contrainte-déformation.Cela confirme le fait
gu'une plus grande homogenéité des éprouvettes est I'un des principaux avantages de tester

des mortiers plutdt que des mélanges.

La figure 4.6 montre I'évolution de la résistance a la traction indirecte/TSde 1 a 28 jours de
polymérisation et le modele de Michaelis-Menten ajusté (équation 3.7 voire chapitre 3), tandis

que le tableau 4.3 énumere les parameétres d'ajustement du modele pour I'évolution temporelle.

Les résistances a la traction indirecte correspondant a 1 jour de durcissement étaient
comprises entre 0,28 et 0,61 Mpa et de 1 a 28 jours de durcissement, I’augmentation moyenne
était de 0,85 MPa. Cela signifie que les résistances aprés 7 jours étaient approximativement le
double des résistances aprés 1 jour de durcissement entre 0.54 et 0.92 MPa. Tous les mortiers
ont montré une augmentation relativement rapide de I'ITS au cours des premiers jours de
durcissement.Ensuite, le taux de durcissement a diminué, et la dépendance a montré une
tendance asymptotique. Aprés un jour de durcissement, le mortier 2 (Emulsion B et sable de
quartz) avait la résistance la plus faible (0,19 MPa), tandis que les mortiers 1 et 4 (Emulsions
A et C modifiées), avaient des valeurs comparables de ITS d'environ 0,28 MPa.

Le mortier 3, produit avec I'émulsion B traditionnelle et du sable calcaire, avait une résistance
la plus élevée, égale a 0,34 MPa.Au cours des jours de durcissement suivants, le mortier 3 a

été caractérisé par le taux de durcissement le plus élevé et h;s le plus faible (3.9 jour).Les
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deux mortiers produits avec du sable de quartz avaient des taux de coupe comparables, alors
que le mortier 4 était caractérisé par la valeur la plus élevée deh,;s(8 jour) et donc par le taux
de durcissement le plus faible (Tableau 4.3).A long terme, les ITS, des mortiers 1 et 2 (sable
quartzeux) eétaient comparables, ainsi que la résistance des mortiers 3 et 4 (sable
calcaire).Cependant, on peut remarquer gu'en considérant la méme nature de granulats, les
mortiers avec les Emulsions A et C modifiées (Mortiers 1 et 4) ont des valeurs de ITS,
Iégerement plus élevées par rapport a ceux produits avec I'Emulsion B traditionnelle (Mortiers
2 et 3) (Tableau 4.2).

La figure 4.7 montre I'évolution de la déformation horizontale a la rupture et du module
sécant de 1 a 28 jours de cure. Le mortier 1 présentait des valeurs similaires de la déformation
a la rupture ( &giure ) INdépendamment du temps de durcissement. En revanche, les valeurs
de la déformation a la rupture (&qyprure ) Varient en fonction du temps de durcissement pour
les éprouvettes du mortier 4.Dans ce cas, le maximum de la valeur de la déformation a la
rupture epyprure @ €té atteint apres 3 jours de cure, puis sa valeur a diminué jusqu'a atteindre
des valeurs comparables a celles mesurées pour le mortier de référence a 28 jours. Le module
sécant E,r a augmenté avec le durcissement pour les deux mortiers. En particulier, au cours
des trois premiers jours de durcissement, le mortier 1 était plus rigide, tandis qu'aprés 7 jours
de durcissement, le mortier 4 présentait un module E;; plus élevé.Ce comportement peut étre
lié a un taux de durcissement plus élevé (h,rs plus faible) montré par le mortier de référence
(Tableau 4.3).
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Figure 4. 5- Résistance a la traction indirecte, la charge en fonction du déplacement
horizontal pour le mortier 1 et le mortier 4.
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pour les quatre mortiers.

Tableau 4. 3- Parametres du modéle de Michaelis-Menten (équation 3.7) pour I'lI TS.

Mortier ITS, (MPa) hyrs (jours) R?
1 1.21 55 0.87
2 1.15 5.3 0.99
3 1.46 3.9 0.98
4 1.52 8.0 0.97
20000 1200
—£+-Mortier 1 -3 Mortier 1
—&—Mortier 4 —-©—Mortier 4

16000

800 —+
12000 +

Déformation a la rupture (pdef)
Module de rigidité sécante (MPa)

8000
400 —
4000 +
0 | }
0 b N 1 3 7 28
13 7 28 T de durci (i
Temps de durcissement (jours) emps de durcissement (jours)
€)) (b)

Figure 4. 7- Autres propriétés mécaniques obtenues par essai de traction indirecte des mortiers 1
et 4 : a) déformation de rupture £_rupture en fonction du temps et b) module de rigidité sécante
E_IT en fonction du temps.

[124]



Chapitre 4 : Influence de I'émulsion de bitume sur le comportement du durcissement des
mortiers & émulsion de bitume a froid

Les sections précédentes ont mis en évidence l'impact majeur du type de sable sur le
comportement de durcissement des mortiers a I'émulsion de bitume froid, tant en termes
d'évaporation d'eau que d’ITS.La comparaison des effets des différentes émulsions est
illustrée dans la figure 4.8, qui met directement en relation 1'eau résiduelle et I’ITS de chaque
éprouvette. Les lignes continues ont été tracées en utilisant les modéles de Michaelis-Menten
ajustés pour DW et ITS (déterminés par I'équation 3.29, voire le chapitre 3) en éliminant
simplement le temps. Comme connu de la recherche précédente (Graziani et al. 2017), ces
courbes suivent egalement le modéle de Michaelis-Menten.La figure 4.8 donne un apercu
géneéral du processus de durcissement car elle montre également (1) la plage estimée d'eau
non évaporable (liée physiquement et chimiquement par le ciment), (2) I'eau résiduelle
moyenne dans les éprouvettes juste apres le compactage et (3) le comportement a long terme

(asymptotique) estimé des mélanges :RW, et ITS, (Tableau 4.2 et Tableau 4.3).

Comme on peut l'observer, I'évolution de la perte d'eau par évaporation et I’ITS sont
directement liés, et le modele fournit une excellente représentation du processus de
durcissement, en particulier pour I'émulsion B (mortiers 2 et 3).Un tel lien entre l'eau
résiduelle et la force suggere que la rupture de toutes les émulsions s'est produite
principalement par le mécanisme de formation de film (Lesueur &Potti, 2004).Ceci était
surtout attendu pour les émulsions B et C qui, selon les spécifications européenne (EN), sont

considérées comme des émulsions sur stabilisées.

La figure 4.8 montre également que les émulsions A et C, contenant du latex SBS
(SBS (Styréne-Butadiéne-Styréne). Un bitume modifié par des polymeéres de type SBS), ont

conduit a des valeurs de résistance plus élevées, a condition de considérer le méme sable.

Dans la perspective du RILEM ILT, la représentation fournie par la figure 4.8 pourrait étre un
outil utile pour comparer une gamme plus large de mortiers et d'émulsions. Ainsi, en
considérant I'application potentielle d'une émulsion pour un mélange a froid, on vise a obtenir
une résistance élevée méme avec une teneur en eau résiduelle élevée (c'est-a-dire méme a un
stade précoce du durcissement ou a une humidité relative élevée du durcissement).Un tel

comportement peut étre facilement mis en évidence par les mortiers, qui se situent dans la
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partie supérieure droite du diagramme. Néanmoins, pour valider la robustesse d'une telle

approche, davantage de données expérimentales sont nécessaires.
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Figure 4. 8- Comparaison des mortiers en fonction de la relation entre I'évolution de la
teneur en eau résiduelle et I'l'TS.

4.3 Conclusion

L’objectif principal de cette étude dans ce chapitre était d'étudier le comportement de
durcissement de quatre mortiers d'émulsion de bitume caractérisés par la composition
volumétrique de référence et préparés avec différentes émulsions et sables. Les fractions
volumiques des constituants de base (émulsion, sable, eau absorbée, filler, ciment et vides)
ont été obtenues en utilisant des hypotheses spécifiques sur la composition du mortier. La
composition gravimétrique a ensuite été dérivée de la densité des constituants. Le modéle
adopté est flexible et peut étre ajusté pour prendre en compte des constituants

supplémentaires, comme des ajouts minéraux ou de I'eau de pré-mouillage.

En utilisant la composition de référence et en suivant le protocole de mélange établi dans le
cadre des essais inter laboratoires RILEM, les éprouvettes des quatre mortiers testés ont pu
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étre correctement déemoulées immédiatement apres le compactage et leur résistance a la
traction indirecte a pu étre mesurée a partir d'un jour de durcissement a 25 °C.Les deux
mortiers (mortier 1 et préparés avec du sable de quartz (ont montré un écoulement d'eau non
négligeable a la fin du compactage et leur comportement de compactage était
significativement différent de celui des mortiers préparés avec du sable calcaire.Ces
différences étaient liées a des propriétés géométriques différentes des particules de sable et a

leur compatibilité différente avec les émulsions cationiques considerées.

Le comportement de durcissement des mortiers a été comparé sur la base de I'évolution de la
perte d'eau par évaporation et de la résistance a la traction indirecte. Les résultats ont montré
que l'augmentation de la résistance était directement liée a I'évaporation de l'eau, ce qui
suggere que la rupture de I'émulsion s'est produite principalement par le mécanisme de
formation de film. La méthodologie proposée a mis en évidence la compatibilité différente
des trois émulsions avec les deux types de sable et I'effet de I'ajout de latex SBS aux
émulsions. Ceci est extrémement prometteur du point de vue des essais inter laboratoires et de
la pré-normalisation ultérieure de la caractérisation du comportement technique des

différentes émulsions sur la base des résultats d'essais de mortiers normalisés.
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Chapitre 5

Influence du module complexe sur le comportement
rhéologique des mortiers bitumineux a froid

Ce chapitre décrit et commente les résultats des
essais de module complexe et de linéarité réalisés sur
des mortiers bitumineux a froid, en évaluant 1'effet de
I'émulsion et du granulat sur leur comportement

rhéologique.

Pour connaitre le comportement viscoélastique
linéaire en petites déformations des mortiers
bitumineux a froids utilisés, des essais de module
complexe ont été réalisées dans le but de déterminer
l'effet de différents types d'émulsion de bitume et de
granulats sur le comportement mécanique des mortiers,
ainsi que leur relation avec la température et la

fréquence.
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5.1 Résultats des essais de module complexe (E*) pour les mortiers bitumineux a froid

Les essais de module complexe ont permis de déterminer le comportement rhéologique des
mortiers bitumineux a froids a différentes températures et fréquences. Deux éprouvettes de
chaque mortier bitumineux ont été soumises a des essais de compression unie axiale, avec une
amplitude d'onde sinusoidale de 30 microns a six températures (5, 15, 25, 35, 45 et 55°C) a
chaque température, atteinte par un conditionnement d'environ 3 heures, les essais ont été
réalisés a des frequences de 10, 5, 1, 0,5, 0,1, Hz, au moyen d'un balayage dit de fréquence.
Suite aux modélisations des courbes dans les différents plans, il est possible de comparer les
mortiers bitumineux entre eux. Le module complexe (E *) des mortiers bitumineux a froids

étudiés, a été mesuré apres 90 jours de cure a 25°C.

La construction et modélisation des courbes maitresses pour le module de rigidité (EQ) et
I’angle de phase@ a été construite a partir des processus exécutés a I’aide de la feuille de

calcul Excel.

5.1.1 Courbes isothermes

La figure 5.1 présente un exemple de courbes isothermes du module de rigidité (E0) (figure
5.14,c, e, Q) etde l'angle de phase (¢) (figure b, d, f, h)a 5, 15, 35, 45 et 55 °C mesuré sur les
éprouvettes Mortier1-S1, Mortier2-S2, Mortier3-S2 et Mortier4-S1. Pour chaque mélange, la
rigidité augmente lorsque la fréquence augmente et que la température diminue.Les valeurs
mesurées étaient comprises entre 55MPa et 7600 MPa pour I'éprouvette S1 (mortierl), entre
81MPaet 5898 MPa pour l'éprouvette S2 (mortier2), entre4d45MPa et 6072MPa, pour
I'éprouvette S2 (mortier3) et entre 363MPa et 5768MPa pour I'éprouvette S2 (mortier4).

Les courbes isothermes de I'angle de phase ¢ (Figure 5.1 b, d, f, h) n‘ont pas montré de
tendance réguliere, ce qui suggeére que la composante visqueuse de la réponse thermo-

rhéologique est probablement contr6lée par I'interaction de divers phénoménes mécaniques.
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Figure 5. 1- Courbes isothermes du module de rigidite Ey (a, c, € et g) et de I'angle de phase ¢ (b,
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d, f et h) en fonction de la fréquence et de la température pour les quatre mortiers bitumineux
testees.

5.1.2 Courbe dans I’espace de Black

La représentation des résultats de module complexe dans I’espace dans le diagramme de
I’espace de Blackconsiste a tracer le module de rigiditéEOQ en fonction de I’angle de phase ¢
correspondant. La représentation dans 1’espace de Black est souvent utilisée pour visualiser la
zone des modules de faibles amplitudes et en particulier la diminution d’angle de phase pour

les hautes températures.

La Figure 5.2 montre une présentation des courbes des modules complexes dans 1’espace de
Black pour les quatre éprouvettes testées. A partir de diagramme de I'espace Black, on peut
observer la variabilité deEy et de ¢.Toutes les éprouvettes présentent le méme comportement,
avec des modules de rigidité élevés aux hautes fréquences et aux basses températures, ainsi

que des valeurs d'angle de phase élevées aux hautes températures et aux basses fréquences.

Pour les Mortier2_S2, Mortierl_S1 et Mortierl S2 ontdes valeurs de rigidités caractérisées
par une valeur maximale de 7632 MPa (5°C) pour Mortierl_S2, et une valeur minimale de
54,8 MPa (55°C), pour Mortierl_S1.Dans le méme temps, pour l'intervalle d'angle de phase,
une valeur minimale d'environ 9,45° a basse température (5°C) est mesurée pour
Mortier2_S2, et une valeur maximale de 41,50° a haute température (35°C), pour
Mortierl S2. Et pour les éprouvettes (Mortier3_S1, Mortier3 _S2, Mortierd S1 et
Mortier2_S1) ont de module de rigidité allant de 6344 MPa (5°C), pour I’éprouvettes
Mortier2_S1, jusqu'a 363 MPa (55°C), pour Mortier4_S1.Et pour I'angle de phase, il y a une
valeur minimale d'environ 6,61° a basse température (5°C), pour 1’éprouvettes Mortier3_S1,
et une valeur maximale d'environ 24,64° a haute température (25°), pour I’éprouvettes
Mortier2_S1.Les résultats montrent donc que tous les mortiers ont un comportement

dépendant de la température et de la fréquence.

Cependant, les mortiers (Mortierl et Mortier 2) présente un comportement plus bitumineux,
s’est-il dire plus thermo dépendant avec un composant visqueux plus éleveé, tandis que les

mortier (Mortier3 et Mortierd) présente un comportement cimentaire, c'est-a-dire un
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composant visqueux plus faible et donc un comportement thermo dépendant réduit par rapport

aux deux mortiers précédents.
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Figure 5. 2 - Présentation du module complexe dans 1’espace de Black (pour les quatre
mortiers)

5.1.3 Courbe dans le plan de Cole-Cole

Les résultats des essais de module complexe peuvent étre également représentés dans un plan
complexe : « le plan Cole-Cole ». Cette représentation consiste & porter la partie réelle du
module complexe E; en abscisse et la partie imaginaire E, en ordonnée. La courbe obtenue est
caractéristique du matériau étudié, elle peut étre utilisée pour caler un modéle de
comportement rhéologique (2S2P1D) qui sera présenté a (chapitre 02). Dans le cas d’un
matériau qui satisfait au principe d’équivalence temps-température (PETT), la courbe obtenue

est unique et décrit une forme parabolique.
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La Figure 5.3 montre les courbes des modules complexes dans le plan Cole-Cole (module
visqueux versus module eélastique) pour les quatre mortiers testées. Le comportement
rhéologique des mortiers est similaire malgré les différences dans leur composition (Tableau
3.3-Chapitre 3).
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Figure 5. 3- Présentation du module complexe dans le plan de Cole-Cole (pour les quatre
mortiers)

5.1.4 Les courbes maitresses

Pour confirmer les similitudes entre la réponse viscoélastique linéaire du mortier bitumineux a
froids, la validité du principe de superposition temps température (TTSP) a été vérifiée. Dans

ce but, le modele rhéologique de Huet-Sayegh a été utilisé (Sayegh, 1967).

Dans cette étude, la tempeérature de référence choisie pour les courbes maitresses était Tréf =
25 °C.
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Chapitre 5 : Influence du module complexe sur le comportement rhéologique des mortiers
bitumineux a froid.

La figure 5.4 montre les courbes maitresses du module de rigidité EO et de 1'angle de phase o,
pour les éprouvettes testes. Il est évident qu'une courbe unique a été obtenue pour EO, mais
pas pour @. Cela indique que le TTSP est verifié pour le module de rigidité, mais pas pour

I'angle de phase (principe de superposition partielle temps-température).

On peut voir que les mortiers 1 et 2 ont une variabilité du module de rigidité et des valeurs
d'angle de phase plus élevées, ce qui est typique d'un comportement visqueux.LeMortier 3 et
le Mortier 4 décrivent une courbe maitresse avec une pente plus faible du module de rigidité
et ont des valeurs d'angle de phase plus petites, ce qui indique gu'ils sont plus élastiques (a un

comportement élastique) que Mortier 1 et Mortier 2.

La variation maximale des valeurs du module de rigidité pour les mortiers 1 et 2 est d'environ
deux ordres de grandeur (55-7600 MPa) ; cette variabilité devient d'un ordre de grandeur pour

les mortiers 3 et 4.
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Figure 5. 4 - Courbe maitresse : a) module de rigidité EO ; b) angle de phase ¢ (Tréf=25°C).
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NB : Pour les éprouvettes Mortierl-S2 et Mortier2-S1 ne seront pas pris en compte dans
l'analyse des résultats car les données expérimentales mesurées ne sont que partielles

(seulement jusqu'a 35°C) et ne sont pas considérées comme crédibles.

5.2 Modélisation rhéologique du comportement VEL des mortiers bitumineux a froids a
I’aide du modéle 2S2P1D-HY

5.2.1 Construction de modeéles

La modélisation du comportement rhéologique est réalisée a I'aide du modéle 2S2P1D-HY,

qui est décrit au chapitre 2. Le modele est basé sur les parameétres suivants :

v" Ee : Le module d’équilibre (statique) ;

v" Eg: le module vitreux ;

v h et k sont des paramétres du modéle compris entre 0 et 1 représentant la pente de la
courbe du modeéle dans le plan de Cole-Cole ;

v’ Sparametre régissant I'amplitude de la courbe modéle dans le plan Cole-Cole ;

vt est le temps caractéristique ;

v B paramétre sans dimension et est principalement influencé par le vieillissement du

liant.

Le modele a été implémenté dans un tableur Excel qui permet de déterminer ses paramétres
via une fonction «solveur » : le tableur utilise un processus numérique pour itérer en
continu, en essayant de minimiser I'erreur des moindres carrés. Les erreurs considérées sont
calculées en tenant compte de la distance, c'est-a-dire l'erreur de la série E1-E2 (Cole-

Cole), I'erreur du module de raideur et I'erreur de I'angle de phase.

Cependant, le module vitreux Eg et le moduled'équilibre Ee peuvent étre déterminés au

préalable graphiquement.

Afin d'estimer une valeur maximale du module vitreuxEg, la tendance des points
expérimentaux dans le plan Black est extrapolée jusqu'a ce qu'ils coupent l'axe des vy,

comme le montre la Figure 5.4 a, de la méme manieére sur le diagramme de Cole-Cole, les
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valeurs pour lesquelles les données expérimentales coupent lI'axe des x sont estimées,

valeurs qui représentent Ee , (Figure 5.4 b).

Pour chaque éprouvettes, les valeurs E* mesurées ont été ajustées en utilisant le modele WLF
pour décrire la dépendance a la température des facteurs de translation. Ensuite, le
comportement rhéologique des mortiers a été modélisé a I'aide du modele 2S2P1D-HY, décrit
dans le chapitre 2 dans la présente étude, la température de référence choisie pour le modele
était Tref = 25 °C.

Pour chaque éprouvettes, le modele 2S2P1D-HY a été initialement ajusté en choisissant la
température d'essai réelle T'ref = 25 °C. Ensuite, le modéle Williams-Landel-Ferry (WLF) a

été utilisé pour ajuster la dépendance a la température des facteurs de décalage (Ferry, 1980) :

—C1. (T — Tggr) (5.1)
_Czl- (T - TéEF)

logariper(T) =

Ou C'1 et C'2 sont des coefficients expérimentaux qui peuvent étre calculés en utilisant une
régression linéaire sur les valeurs expérimentales des facteurs de décalage [Emri, 2005].
L'équation 5.1 a été réarrangée en changeant la température de référence a la valeur unique

Tref =25 °C.

Cela a nécessité de nouvelles valeurs pour les coefficients de régression qui ont été calculés

comme suit d’aprées (Chailleux et al, 2006) :

25 - 1 C} (5.2)
1 C225
C3> = Cy+25— Ty (5.3)

Les valeurs de C2° et C2> ont été utilisées pour obtenir les nouveaux facteurs de décalage

a,5(T) a l'aide de I'équation 5.1.
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Le tableau 5.1 montre les parametres déduits de la modélisation du mortier, ainsi que les deux
constantes C1 et C2 qui ont été utilisées pour modéliser la tendance des facteurs de
déplacement en fonction de la température (Figure 5.4), selon I'équation de Williams Landel-

Ferry.

Tableau 5. 1 - Paramétres des modéles 252P1D et Williams-Landel-Ferry (Tréf = 25°C)

Code E, E, k h d beta Logt @0 C1 C2
d’éprouvettes | ypoy | (MPa) () ) ) ) “) ©) - | co

Mortierl_S1 16200 46 0.192 | 0.548 2.636 | 1111 | -2.663 0.514

17.1 | 1440
Mortierl S2° | 16274 44 0.192 | 0.548 2.410 160 -2.772 0.821
Mortier2_S1" | 14209 222 | 0.155 | 0.449 2.553 602 -2.410 0.267

18.0 | 148.9
Mortier2_S2 12100 65 0.177 | 0.526 2.856 | 1815 | -2.273 0.577
Mortier3_S1 9136 400 | 0.175 | 0.383 3.660 | 3162 | -0.004 1.280

16.9 | 131.9

Mortier3_S2 8676 295 | 0.175 | 0.383 2371 | 1995 | -0.821 1.087

Mortier4_S1 8810 257 | 0.173 | 0.426 2.759 | 1296 | -0.673 1.412 - -

Les représentations des modeles sont indiquées dans I'espace Black (Figure 5.4 a) et le
diagramme de Cole-Cole (Figure 5.4 b), ainsi que les courbes maitresses de module de
rigidité Eo et I’angle de phaseg, & Tréf = 25 °C sont reportés sur la Figure 5.5 a et la Figure

5.5 b, respectivement.

Pour les différents mortiers, les deux constantes C1 et C2 du modele WLF sont
équivalentes, ce qui indique une dépendance similaire a la température des liants

bitumineux utilisés pour fabriquer les mortiers.
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Figure 5. 6 - Données expérimentales et modele des courbes maitresses (Tref =25°C) : a) module
de rigidité ; b) angle de phase.
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Figure 5. 7 - Données expérimentales et modéle des courbes maitresses (Tréf =25°C) : a) module
de rigidité ; b) angle de phase.

L'écart normalisé entre les valeurs observées et modélisées du module de rigidité est illustré a

la figure 5.6, qui a été obtenu a l'aide de I'équation suivante :

EQ,mis — E0, mod (5.4)
E0, mod

devEQ =

Ou EOQ, mis et EO, mod sont les valeurs du module de rigidité mesurées et obtenues en

appliquant le modele 2S2P1D, respectivement.

DevEO est généralement inférieur a 6% a toutes les fréquences réduites, ce qui dénote

I'efficacité du modele 2S2P1D-HY pour prédire le module de rigidité des mortiers.

[140]



Chapitre 5 : Influence du module complexe sur le comportement rhéologique des mortiers
bitumineux a froid.

La figure 5.8 montre la difference entre les valeurs d'angle de phase mesurées (¢pmis) et celles
obtenues par le modele (¢mod). Cette différence est généralement de +2°, ce qui indique que

le modéle 2S2P1D-HY estime efficacement I'angle de phase.
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Figure 5. 8 - a) écart du module de rigidité normalisé ; b) écart de I'angle de phase.

5.3 L’essais de linéarité

Les résultats des essais de linéarité, présentées a la tableau 5.2, ont été créées pour
I'éprouvette Mortierl S1, en distinguant les données obtenues a une fréquence d'essai de 1Hz
et de 10Hz, pour les différents niveaux de déformation considérés. En outre, les valeurs des
quantités calculées (EO, @, El et E2) ont été tracées en fonction de I'amplitude de la
déformation, mettant en évidence les lignes de tendance respectives (Figure 5.7). A partir de
cette analyse, il est possible d'obtenir la pente de la ligne de tendance des différentes
grandeurs (EO, ¢, E1 et E2) et par extrapolation les valeurs théoriques correspondant a une

déformation de 0 um/m.
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Tableau 5. 2- les résultats des essais de Linéarité : (a)1Hz et (b) 10Hz pour Mortierl S1

Température fréquence El E2 E d_E[°] | d_Ecorr | Teff. réduit fréqu.
[°cl [hz] [Mpa] | [Mpa] | [Mpa] [°] [°cl [hz]

5°C 5 10 7360 1443 7500 11,41 11,10 5,0 6187,099827
5 5 6755 1461 6911 12,36 12,20 5,0 3093,549914

5 1 5289 1418 5476 15,04 15,01 5,0 618,7099827

5 0,5 4680 1366 4875 16,29 16,27 5,0 309,3549914

5 0,1 3346 1224 3563 20,09 20,09 5,0 61,87099827

15°C 15 10 4285 1406 4510 18,48 18,17 15,0 198,7472668
15 5 3676 1345 3914 20,25 20,09 15,0 99,37363339

15 1 2403 1117 2650 24,97 24,94 15,0 19,87472668

15 0,5 1954 998 2194 27,08 27,06 15,0 9,937363339

15 0,1 1114 697 1314 32,02 32,02 15,0 1,987472668

25°C 25 10 1954 1050 2218 28,57 28,26 25,0 10
25 5 1532 912 1783 30,92 30,76 25,0 5

25 1 810 577 994,4 35,47 35,44 25,0 1

25 0,5 604 448 751,8 36,61 36,59 25,0 0,5

25 0,1 310 231 386,3 36,65 36,65 25,0 0,1

35°C 35 10 776 580 968,8 37,12 36,81 35,0 0,892293505
35 5 564 446 718,6 38,48 38,32 35,0 0,446146752

35 1 287 223 363,5 37,88 37,85 35,0 0,08922935

35 0,5 223 163 276,8 36,21 36,19 35,0 0,044614675

35 0,1 132 79 153,7 30,86 30,86 35,0 0,008922935

45 °C 45 10 286 237 371 39,88 39,57 45,0 0,08016553
45 5 207 168 266 39,24 39,08 45,0 0,040082765

45 1 118 79 142 33,88 33,85 45,0 0,008016553

45 0,5 101 58 117 29,89 29,87 45,0 0,004008277

45 0,1 57 27 63 25,39 25,39 45,0 0,000801655

55 °C 55 10 135 100 168 36,74 36,43 55,0 0,013644678
55 5 103 70 125 34,26 34,10 55,0 0,006822339

55 1 72 34 80 25,49 25,46 55,0 0,001364468

55 0,5 65 27 71 22,64 22,62 55,0 0,000682234

55 0,1 51 21 55 22,07 22,07 55,0 0,000136447
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Figure 5. 9- En fonction de 1'amplitude de la déformation : a) EO ; b) E1 ; ¢) ¢ ; d) E2 pour une
fréquence de 1 Hz ; ¢) EO ; f) E1 ; g) ¢ ; h) E2 pour 10 Hz, (Mortier 1_S1).

Pour I'étude de linéarité, les directions le long desquelles il y a une variation du module et de

I'angle de phase en fonction de I'amplitude de la déformation ont été analyseées.

Ces directions ont eté mises en évidence en dessinant des lignes de tendance sur le plan de
I'Espace Black (Figure 5.8 et 5.10). En parallele, la méme analyse a été réalisée en
considérant le diagramme de Cole-Cole et en vérifiant les directions dessinées par la variation
d’El et E2 (Figure 5.9 et 5.11). La figure 5.8 et la figure 5.9 montrent, avec les résultats des
essais de linéarité, les modeles obtenus en analysant les essais de module complexe a la

déformation de 30 pm/m.
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Si le matériau avait été testé a un niveau de déformation différent de celui choisi, lI'orientation
des lignes de tendance impliquerait la direction et le sens du déplacement, que le matériau

afficherait dans ses résultats expérimentaux.
5.4 Conclusion

L’objectif principal visé dans ce chapitre étant 1’étude du comportement rhéologique des
mortiers bitumineux a froid et la caractérisation de la réponse mecanique des mortiers
produits avec différents types d’émulsion de bitume et différents types de granulats. La
réaction rhéologique de ces matériaux dépend fortement de leur composition en termes de
dosage en liant bitumineux et cimentaire, du comportement rhéologique du liant bitumineux
et du vieillissement. L’objectif est donc d'évaluer les effets que les différents types d'émulsion
et la nature minéralogique différente des agrégats provoquent sur le comportement
rhéologique des mortiers. Dans une premiére partie de I'expérience, des essais de module
complexe ont été réalisés afin d'analyser la réponse a la déformation du matériau par la
construction de courbes maitresses. En utilisant le modéle rhéologique 2S2P1D-HY, les

modeles rhéologiques de tous les mortiers étudies ont également été construits.

Dans la deuxiéme partie du programme expérimental, des tests de linéarité ont été effectués
pour étudier la dépendance ou non du module complexe par rapport a l'amplitude de la

déformation appliquée dans le domaine linéaire viscoélastique (LVE).
Les conclusions suivantes ont pu étre tirées des résultats des tests :

v' Les mortiers testés ont un comportement dépendant de la température et de la
fréquence. En outre, ils sont thermoréologiquement simples et le principe de superposition
temps-température peut étre considéré comme valide.

v' Les valeurs de module rigidité pour tous les mortiers bitumineux étudiés sont
supérieures a 50 Mpa (55 - 7600 Mpa). Il est possible de distinguer deux groupes de
matériaux caractérisés par des comportements rhéologiques distincts : le mortier 1 et le
mortier 2, produits avec du sable de quartz, sont caractérisés par une dépendance a la
température et des variations dangle de phase plus élevées dans le domaine de

température et de fréquence étudié que le mortier 3 et le mortier 4, produits avec du sable
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calcaire. Ainsi, les deux premiers mortiers présentent un comportement plus visqueux,
plus proche de celui des matériaux bitumineux traditionnels, tandis que les deux derniers
mortiers ont un comportement plus élastique, plus proche de celui des matériaux
cimentaires.

v' Le modele 2S2P1D a bien simulé le comportement LVE des mélanges testé. les
résultats de la simulation montrent que le principe d’équivalent temps-température est bien
respecté pour tous les mélanges étudiés. Les points expérimentaux forment une courbe
unique, ce qui prouve que le modéle 2S2P1D est un outil puissant pour 1’étude des
matériaux bitumineux dans le domaine viscoélastique linéaire. Le modele 2S2P1D-HY,
qui modifie le modele traditionnel 2S2P1D pour prendre en compte les phénomeénes
dissipatifs dus a la présence de liaisons cimentaires et les phénomeénes de friction interne,
permet de modéliser de maniére satisfaisante le comportement rhéologique des mortiers
étudiés.

v Les parametres renvoyés par la modélisation rhéologique permettent de confirmer les
observations précédentes : les mortiers 1 et 2 présentent des rigidités plus élevées a basse
température (hautes fréquences) que les mortiers 3 et 4, qui au contraire enregistrent une
rigidité plus élevée a haute température (basses fréquences) que les deux premiers. En
outre, les mortiers 1 et 2 confirment un comportement rhéologique plus visqueux que les
mortiers 3 et 4.

v’ La caractérisation rhéologique des mortiers étudiés n'a pas révélé d'effets significatifs
liés au type d'émulsion. Au contraire, la distinction de ces deux groupes de matériaux est
fondamentalement liée a la nature de I'agrégat. L'approfondissement et l'interprétation de
ces résultats nécessiteraient des investigations spécifiques supplémentaires sur la
microstructure des mortiers, afin d'évaluer clairement l'interaction des agrégats avec
I'émulsion.

v' Les tests de linéarité ont permis d'identifier de petits effets de non-linéarité.En
revanche, la composante élastique du module complexe augmente avec I'amplitude de la
déformation, ce qui indique une tendance a accumuler des déformations permanentes.
Ceci indique que pour caractériser rheologiquement les mortiers froids, il serait plus
correct d'effectuer des essais en traction-compression au lieu du régime de compression

seule comme ceux considérés.
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6. Conclusions générales et perspectives

Ce travail de recherche a été préparé et réalisé dans sa phase expérimentale a 1’école
polytechnique de Marche (Italie), par le biais d’une bourse PNE accordée par le ministére de
I’enseignement supérieur . Les travaux réalisés rentrent dans le cadre des essais inter
laboratoires organisés au sein du groupe de travail 1 de RILEM TC 280-CBE, visant a établir
un lien entre les propriétés de I'émulsion de bitume et les mélanges pour les couches
structurelles. L’objectif principal était d'étudier le comportement de durcissement de quatre
mortiers d'émulsion de bitume caractérisés par la composition volumétrique de référence et
préparés avec différentes émulsions et sables. Les fractions volumiques des constituants de
base (émulsion, sable, eau absorbée, filler, ciment et vides) ont été obtenues en utilisant des
hypotheses spécifiques sur la composition du mortier. La composition gravimétrique a ensuite
été dérivée de la densité des constituants. Le modéle adopté est flexible et peut étre ajusté
pour prendre en compte des constituants supplémentaires, comme des ajouts minéraux ou de

I'eau de pré-mouillage.

En utilisant la composition de référence et en suivant le protocole de mélange établi dans le
cadre des essais inter laboratoires RILEM, les éprouvettes des quatre mortiers testés ont pu
étre correctement démoulées immédiatement apres le compactage et leur résistance et la
traction indirecte a pu étre mesurée a partir d'un jour de durcissement a 25 °C.Les deux
mortiers (mortier 1 et préparés avec du sable de quartz (ont montré un écoulement d'eau non
négligeable a la fin du compactage et leur comportement au compactage était
significativement différent de celui des mortiers préparés avec du sable calcaire.Ces
différences étaient liées a des propriétés géométriques différentes des particules de sable et a

leur compatibilité différente avec les émulsions cationiques considerées.

Les différentes investigations effectuées tout au cours de ce travail de recherche nous ont

permis d’aboutir aux résultats suivants :

o Le comportement de durcissement des mortiers a été comparé sur la base de
I'évolution de la perte d'eau par évaporation et de la résistance a la traction indirecte. Les
résultats ont montré que l'augmentation de la résistance était directement liée a I'évaporation
de l'eau, ce qui suggére que la rupture de I'émulsion s'est produite principalement par le

mécanisme de formation de film.La méthodologie proposée a mis en évidence la compatibilité
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différente des trois émulsions avec les deux types de sable et I'effet de I'ajout de latex SBS
aux émulsions.Ceci est extrémement prometteur du point de vue des essais inter laboratoires
et de la pré-normalisation ultérieure de la caractérisation du comportement technique des
différentes émulsions sur la base des résultats d'essais de mortiers normaliseés.

o Le comportement rhéologique des mortiers bitumineux a froid et la caractérisation de
la réponse mécanique des mortiers produits avec différents types d’émulsion de bitume et
différents types de granulats. La réaction rhéologique de ces matériaux dépend fortement de
leur composition en termes de dosage en liant bitumineux et cimentaire, du comportement
rhéologique du liant bitumineux et du vieillissement.

o Desessais de module complexe ont été réalisés afin d'analyser la réponse a la
déformation du matériau par la construction de courbes maitresses. En utilisant le modele
rhéologique 2S2P1D-HY, les modeéles rhéologiques de tous les mortiers étudiés ont également
été construits.

. Des tests de linéarité ont été effectués pour étudier la dépendance ou non du module
complexe par rapport a I'amplitude de la déformation appliquée dans le domaine des enrobés a
viscositeé lineaire (LVE).

v Les mortiers testés ont un comportement dépendant de la température et de la
fréquence. En outre, ils sont thermoréologiquement simples et le principe de superposition
temps-température peut étre considéré comme valide.

v Les valeurs de module rigidité pour tous les mortiers bitumineux étudiés sont
supérieures a 50MPa(55 - 7600 MPa).ll est possible de distinguer deux groupes de matériaux
caractérisés par des comportements rhéologiques distincts : le mortier 1 et le mortier 2,
produits avec du sable de quartz, sont caractérisés par une dépendance a la température et des
variations d'angle de phase plus élevées dans le domaine de température et de fréquence
étudié que le mortier 3 et le mortier 4, produits avec du sable calcaire.Ainsi, les deux premiers
mortiers présentent un comportement plus visqueux, plus proche de celui des matériaux
bitumineux traditionnels, tandis que les deux derniers mortiers ont un comportement plus
élastique, plus proche de celui des matériaux cimentaires.

v Le modele 2S2P1D a bien simulé le comportement LVE des mélanges testé. les
résultats de la simulation montrent que le principe d’équivalent temps-température est bien
respecté pour tous les melanges étudiés. Les points expérimentaux forment une courbe

unique, ce qui conforme que le modele 2S2P1D est un outil puissant pour 1’étude des

[151]



Conclusion générale et perspectives

matériaux bitumineux dans le domaine viscoélastique linéaire. Le modéle 2S2P1D-HY, qui
modifie le modeéle traditionnel 2S2P1D pour prendre en compte les phénomeénes dissipatifs
dus a la présence de liaisons cimentaires et les phénomenes de friction interne, permet de
modéliser de maniére satisfaisante le comportement rhéologique des mortiers étudiés.

v Les paramétres renvoyeés par la modélisation rhéologique permettent de confirmer les
observations précédentes : les mortiers 1 et 2 présentent des rigidités plus élevées a basse
température (hautes fréquences) que les mortiers 3 et 4, qui au contraire enregistrent une
rigidité plus élevée a haute tempeérature (basses fréquences) que les deux premiers. En outre,
les mortiers 1 et 2 confirment un comportement rhéologique plus visqueux que les mortiers 3
et 4.

v La caractérisation rhéologique des mortiers étudiés n'a pas révéle d'effets significatifs
lies au type d'émulsion. Au contraire, la distinction de ces deux groupes de matériaux est
fondamentalement liée a la nature de l'agrégat. L'approfondissement et I'interprétation de ces
résultats nécessiteraient des investigations spécifiques supplémentaires sur la microstructure
des mortiers, afin d'évaluer clairement I'interaction des agrégats avec I'émulsion.

v Les tests de linéarité ont permis d'identifier de petits effets de non-linéarité.En
revanche, la composante élastique du module complexe augmente avec l'amplitude de la
déformation, ce qui indique une tendance a accumuler des déformations permanentes. Ceci
indique que pour caractériser théologiquement les mortiers froids, il serait plus correct
d'effectuer des essais en traction-compression au lieu du régime de compression seule comme

ceux considérés.
Perspectives :

Les matériaux utilisés dans le cadre de cette étude pour la préparation de quatre mortiers sont

tous issues de carriéres étrangeres (sable quartzeux d’Allemagne et sable calcaire d’Italie).

Les émulsions de bitumes A, B et C de caractéristiques possedent les mémes caractéristiques

que celles produites par ’entreprise Naphtal (Algérie).
Dans la perspective de bien étudier les mortiers a émulsion de bitume a froid en Algérie :

1. 1l y a lieu de procéder a I’¢laboration d’un guide pratique de renforcement Algérien

incluant les performances des mortiers d’émulsions de bitume a froid avec ajout de
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polymeres modifies, permettant de compléter les travaux insuffisants sur le guide de
renforcement des enrobés bitumineux publié par le ministéere des travaux publics
(Direction des Routes), Juin 1992.
2. Valorisation des sables d’origine calcaires existants existants en grande quantité dans
la frange Nord d’ Algérie pour I’utilisation des mortiers a émulsion de bitume..
3. Utilisation de différentes variantes d’émulsions de bitume modifié dans 1’amélioration
des performances mécaniques des mortiers a émulsion de bitume a froid dans I’entretien
routier et les couches de liaison des infrastructures routiére telles que :

e  Modifiés par des polymeres du type SBS (styréne butadiene styrene)

e  Modifiés par des polymeres : poudres de caoutchouc (recyclage des pneus)

e  Projeter des essais de simulation sur le vieillissement des mortiers & émulsion

de bitume a froid en comparaison a d’autres essais aux enrobés bitumineux ( a chaud

ou a froid) .
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