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RESUME

Cette thése s’inscrit dans le cadre d’une collaboration entre I’Ecole Nationale des Travaux Publics de
’Etat (ENTPE) et I’entreprise EUROVIA au sein du projet national DVDC. Elle contribue aux
travaux du sous-théme 1.5, sur les dégradations hivernales, du théme 1 du projet national sur les
mécanismes de dégradation des chaussées. Elle s’intéresse a I’endommagement des enrobés
bitumineux a 1’eau et au gel.

Une étude bibliographique sur I’endommagement des enrobés bitumineux a I’eau et au gel a d’abord
été réalisée. Apres cette étude, deux campagnes expérimentales ont été proposées puis réalisées : une
campagne principale et une campagne complémentaire.

La campagne complémentaire étudie les évolutions des éprouvettes cylindriques lors des phases de
conditionnement avec la saturation en eau, les cycles de gel/dégel et le séchage des éprouvettes sous
vide.

La campagne principale étudie les effets de la saturation en eau, de cycles de gel/dégel (cycle
Freezing/Thaw - FT), de cycles avec réchauffement (cycle Heating/Freezing-HF et cycle Heating
/Cooling- HC) sur les matériaux bitumineux non-vieilli et vieilli, dans des domaines de comportement
différents. Elle se concentre sur trois grands domaines de comportement : le comportement
viscoélastique, le comportement a la fatigue et le couplage thermomécanique.

Pour le comportement viscoélastique linéaire (VEL), les éprouvettes soumises a des
conditionnements différents ont ét¢ ¢tudiées a 1’aide de 1’essai de module complexe. Le
comportement VEL du matériau étudié a été ensuite simulé a 1’aide du modele 2S2P1D (2 Springs, 2
Parabolic elements, 1 Dashpot) développé a ’ENTPE.

Le comportement a la fatigue des enrobés bitumineux soumis a 50 cycles FT et a la saturation en eau
a été ¢tudié. L’essai de traction-compression en déformation a température contrdlée et a fréquence
donnée a été utilisé. Les effets des cycles de gel/dégel et de I’eau ont été analysés en tracant des
courbes de fatigue de Wohler. Un modele a été proposé pour décrire I’endommagement a la fatigue.

Dans le domaine de comportement a basse température, les éprouvettes ont été étudiées a I’aide de
I’essai de retrait thermique empéché (TSRST) et de ’essai de retrait thermique libre (TUST). Des
analyses ont été réalisées sur la température, la contrainte et aussi la déformation radiale a la rupture.

Les résultats obtenus montrent des effets non-significatifs des cycles de gel/dégel et de I’eau sur les
enrobés bitumineux pour les domaines étudiés, surtout pour des sollicitations a faible déformation
(moins de 120pum/m) et a température positive. Cependant, 1’effet de 1’eau devient dominant et
significatif a basse température, en particulier dans 1’essai TSRST. Pour un conditionnement avec des
cycles intégrant une période de réchauffement (type HF et HC, ou la température atteint 50°C), un
vieillissement du bitume a été mis en évidence a I’aide des courbes du module complexe normalisé.

Mots-clés : Enrobé bitumineux, eau, gel-dégel, réchauffement/gel, réchauffement/refroidissement,
module complexe, fatigue, TSRST.






ABSTRACT

This PhD thesis is part of a collaboration between “I’Ecole Nationale des Travaux Publics de 1’Etat”
(ENTPE) and the research center of Eurovia within the national project DVDC. PhD works contribute
to the sub-theme 1.5 dealing with winter degradations included in Theme 1 of the national project,
on the mechanisms of pavement degradation. PhD thesis studies damages in bituminous mixtures,
which might be caused by water and freeze/thaw cycles.

A literature review on the effect of water and frost on bituminous mixtures was carried out as a first
part of the thesis. After the literature review, two experimental campaigns were proposed and
realized: a main campaign and a complementary campaign.

The main campaign studies the effects of water saturation, freezing/thaw cycles (FT), thermal cycles
with heating (Heating/Freezing-HF cycle and Heating/Cooling- HC cycle) on non-aged and aged
bituminous mixtures. It focuses on three main behaviours of bituminous mixture: viscoelastic
behaviour, fatigue behaviour and thermomechanical coupling.

In the domain of linear viscoelastic behaviour (VEL), the complex module test was performed on a
bituminous mixture subjected to different conditions: water conditioning, FT cycles, HF cycles or
HC cycles. The VEL behaviour of the tested material was then modeled using the 2S2P1D model (2
Springs, 2 Parabolic elements, 1 Dashpot) developed at ENTPE.

The fatigue behaviour of bituminous mixture subjected to 50 FT cycles and water saturation was
studied. Sinusoidal loading in controlled axial strain mode was applied at 10 Hz and 10°C. The effects
of water saturation and FT conditioning were then analyzed by using the Wohler fatigue curves. A
model was used to simulate the damage evolution.

In the low temperature behaviour domain, the specimens were studied by using the Thermal Stress
Restrained Specimen Test (TSRST) and Thermal Unstressed Specimen Test (TUST). The
temperature, the stress and the radial strain at failure were analyzed to investigate the conditioning
effects.

The results show a non-significant effect of the FT cycles and water conditioning on the bituminous
mixture behaviour, for small strain loading (less than 120pm/m) and at positive testing temperature.
However, the effect of water conditioning becomes dominant and significant at low temperatures,
especially in the TSRST. For the non-aged material conditioned with HF and HC cycles, the aging of
the bitumen was observed by using the normalized curves of complex modulus.

Keywords: Bituminous mixtures, water, freezing/thaw, heating/thaw, heating/cooling, complex
modulus, fatigue, TSRST.
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INTRODUCTION

La France posséde un grand réseau routier de plus d’un million de kilomeétres (URF, 2016). Il est
principalement constitu¢ de matériaux bitumineux choisis pour former des structures routiéres
¢épaisses, semi-rigides ou mixtes. Soumis a des sollicitations telles que le trafic et le climat, ces
structures routieres subissent des dégradations affectant notamment les couches de roulement qui
n’assurent alors plus des conditions de sécurité satisfaisante pour les véhicules. Ces couches peuvent
étre renouvelées plusieurs fois par remplacement ou par recouvrement. Depuis quelques années, des
phénomeénes de désenrobage apparaissent massivement des la sortie de I’hiver et sont aggravés dans
des régions soumises au gel telles que: les zones nordiques et de montagne en France (Mauduit, et
al., 2007) (Corté & Garnier, 2010), les pays scandinaves, le Canada (Lamothe, 2014), la Chine (Feng,
et al., 2010) ou les Etats-Unis (Robert A., et al., 1989). Ces dégradations prennent la forme de nids
de poule, de « départs en plaque » ou « pelade » de la couche de roulement (Figure 1). La particularité
de ces dégradations est d’apparaitre dans de brefs délais et sans signe avant-coureur spécifique
(Mauduit, et al., 2013).

N e A A
Figure 1. Désordres dans une chaussée du nord-est de la France (a) Carotte de la structure de chaussée,
(b) Chapelets de nids de poule pluri-décimétriques (Mauduit, et al., 2013)

Un probléme se pose : « Comment éviter les dégradations hivernales des réseaux routiers? ». Pour
répondre a cette question, beaucoup de recherches ont été réalisées aux Etats-Unis sur le
comportement des enrobés bitumineux, en présence d’humidité, soumis a des conditions de
températures variables (chaud/froid) dés le début des années 2000 ((Hicks, et al., 2003),
(Solaimanian, et al., 2003), (Mercado, 2007), (Caro S., 2009), etc.). Pourtant, les études sur ce sujet
restent encore limitées en France. Les travaux menés dans le cadre de 1’opération de recherche de
I’IFSTTAR « FondePhy » de 2006 a 2009 ont permis d’investiguer en détail quelques cas de terrain
et d’apporter des pistes de réponse a la question posée ( (Mauduit, et al., 2007), (Mauduit, et al., 2010)
(Mauduit, et al., 2013)). Ce probléme est de plus en plus étudié en Chine depuis une dizaine années,
comme en témoigne le nombre d’articles d’auteurs chinois publiés sur ce sujet ((Feng, et al., 2010),
(Xu, et al., 2015), (Lei, et al., 2016), (Yang, et al., 2016), etc.).

Malgré les résultats obtenus, les phénomenes a I’origine des dégradations observées in-situ demeurent
mal connus ou peu expliqués. Il convient de souligner en outre, qu’une grande partie de la France est
soumise a un climat de montagnes ou un climat nordique (Figure 2). Pour ces deux types de climat,
plus de 25 jours par an, la température minimale est inférieure a -5°C et moins de 4 jours par an la
température maximale dépasse 30°C, avec un cumul de précipitation annuelle de moins de 700mm.
C’est la raison pour laquelle les études sur les dégradations hivernales intéressent particulieérement



notre pays et justifie que le projet national « Durée de Vie des Chaussées » (DVDC) y dédie une
partie des travaux.

Type 1 : climat de montagne

: climat semi-continental et climat

Type 2 des marges montagnardes

: climat océanique dégradé des

Type 3 plaines du Centre et du Nord

Type 4  :climat océanique altéré
Type 5 :climat océanique franc
Type 6  :climat méditerranéen altéré

Type 7 : climat du Bassin du Sud-Ouest

0
[ e

B e |
[ ype2 B rvees B s Type 8 : climat méditerranéen franc

[ rypes [ wes Il +ors interpoation

Figure 2. Typologie climatique du territoire francais en 8 classes (Joly, et al., 2010)

Cofinancée par le projet national « Durée de Vie des Chaussées » (DVDC) et I’entreprise EUROVIA,
cette thése contribue aux travaux sur les dégradations hivernales (sous-théme 1.5), du théme 1 du
projet national sur les mécanismes de dégradation des chaussées. Elle s’intéresse a I’endommagement
des enrobés bitumineux a 1’eau et a des cycles de gel/dégel.

Outre cette introduction et une conclusion générale, ce mémoire de thése se compose de 7 chapitres.

Le premier chapitre est consacré a une étude bibliographique. Il introduit les généralités sur les
enrobés bitumineux, les diverses sollicitations auxquelles sont soumises les chaussées, en lien avec
les conditions hivernales (le trafic, le climat et la saumure utilisée lors des opérations de
déverglagage). Il présente aussi le comportement des matériaux bitumineux et s’intéresse a 1’effet de
I’eau et des cycles de gel/dégel sur leur comportement, a travers les différentes études menées dans
la littérature.

Le deuxiéme chapitre donne une vue globale sur les campagnes expérimentales réalisées (séparées
en une campagne principale regroupant les essais thermomécaniques et une campagne
complémentaire) et le matériau testé pendant la thése. Les parameétres étudiés, les conditionnements
appliqués ainsi que la fabrication des éprouvettes sont présentés.

Le troisieme chapitre est consacré a la description des essais qui sont introduits dans les campagnes
présentées a la deuxiéme partie. Trois grands types d’essais permettant d’étudier des propriétés
différentes de 1’enrobé bitumineux sont considérés : essai de module complexe (E*) en traction —
compression pour le comportement viscoélastique (VEL) ; essai de fatigue en traction — compression



a amplitude de déformation constante pour le comportement a la fatigue et essai de retrait thermique
empéché (TSRST) pour le couplage thermomécanique a basse température. Des essais
complémentaires ¢évaluant les changements caractéristiques des ¢Eprouvettes au cours du
conditionnement sont aussi présentés dans cette partie.

Le quatriéme chapitre présente les mesures et les analyses des résultats de la campagne
complémentaire X sur le changement de la teneur en vides, du degré de saturation et de la déformation
volumique des éprouvettes lors des phases du conditionnement appliqué.

Le cinquiéme chapitre introduit les résultats des essais de module complexe sur les enrobés
bitumineux soumis a différents conditionnements. Le modéle analogique 2S2P1D développé au
laboratoire LTDS — ENTPE est ensuite introduit pour la modélisation du comportement tri-
dimensionnel (3D) viscoélastique linéaire (VEL). Les effets des cycles thermiques lors du
conditionnement et de la présence d’eau durant 1’essai sont analysés a I’aide des paramétres du
modele 2S2P1D.

Le sixieéme chapitre présente une étude du comportement en fatigue des enrobés bitumineux. Les
effets de I’eau et des cycles de gel/dégel sont étudiés a I’aide des courbes de fatigue de Wohler. Ce
chapitre est complété par 1’introduction d’une loi d’évolution de I’endommagement.

Le septieme et dernier chapitre avant la conclusion générale présente les résultats des essais de retrait
thermique empéché (« Thermal Stress Restrained Specimen Test », TSRST), et retrait thermique libre
(« Thermal Unrestrained Specimen Test», TUST). Les effets des cycles thermiques de
conditionnement, et en particulier I’effet de I’eau lors de 1’essai sont révélés par des analyses
détaillées.

Le mémoire est complété par des annexes présentant en détail les caractéristiques des matériaux testés
et I’ensemble des résultats expérimentaux obtenus.
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1.1.Les enrobés bitumineux et leurs composants

1.1.1. Définition

L’enrob¢ bitumineux est un mélange de granulats (graves, sables, fines) et d’un liant hydrocarboné
(bitume, en général 5 & 7% en masse et éventuellement des additifs). Dans 1’enrobé bitumineux, le
liant est principalement responsable de la cohésion du mélange tandis que le squelette granulaire
assure la rigidité de I’ensemble (Corté¢ & Di Benedetto, 2005).

1.1.2. Le bitume

Le bitume est un terme générique regroupant tout mélange d’hydrocarbures lourds. I est
généralement obtenu par raffinage des produits pétroliers bruts. Dans les techniques routiéres, le
bitume est souvent utilisé sous forme d’enrobé.

Malgré des concentrations souvent inférieures a 7% en poids de bitume dans I’enrobé, ses
caractéristiques déterminent principalement la rigidit¢é du mélange bitumineux (Cort¢ & Di
Benedetto, 2005).

Plusieurs méthodes ont été élaborées dans la littérature pour la caractérisation du bitume. Dans ce
but, deux essais tres utilisés en raison de leur simplicité et de leur rapidité sont ’essai de pénétrabilité
et I’essai de bille-anneau. Ces essais sont décrits par la suite.

a) Essai de pénétrabilité¢ (NF EN 1426, 2007)

La pénétrabilité (pen) du bitume représente la mesure de la pénétration (exprimée en 0,1mm) dans un
¢chantillon de bitume a 25°C, d’une aiguille dont le poids avec son support est de 100g pendant 5
secondes (cf. Figure 1-1). La pénétrabilité est utilisée pour distinguer des différentes classes de
bitume. Plus le bitume est mou et plus la valeur de la pénétrabilité est grande.

100g,5s

o Pénétrabilité
&6 en 1/10 mm
Echantillon de bitume

Figure 1-1. Schéma de I'essai de pénétrabilité (Corté & Di Benedetto, 2005)

b) Essai de bille-anneau (NF EN 1427, 2007)

Cet essai est réalis¢ dans des conditions normalisées d’élévation de température. Il consiste a
déterminer la température pour laquelle un anneau rempli du bitume supportant une bille d’acier, se
déforme en s’allongeant jusqu’a atteindre un repere situé a une distance prédéterminée (cf. Figure
1-2) . Cette température est définie comme la température de ramollissement bille et anneau (TBA).
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Anneau
de bitume

T fin

Figure 1-2. Schéma de I'essai de bille-anneau (Corté & Di Benedetto, 2005)

1.1.3. Les granulats

Les granulats désignent dans ce mémoire, I’ensemble des sables, gravillons ou pierres concassées
dont la dimension comprend entre 0 et 80 mm. Ces matériaux granulaires constituent environ 95%
de la masse de I’enrobé (80-85% du volume).

La taille des éléments constituant un mélange de granulats définit sa granularité et est déterminante
pour sa classification. On quantifie une classe granulaire par la taille du plus petit d et du plus gros
grain D. En considérant la granularité, on peut distinguer plusieurs types de composants minéraux
destiné a la fabrication des mélanges bitumineux, comme représenté dans le Tableau 1-1

Tableau 1-1. Type de composants selon leur classe granulaire

Classes de . .
Dimensions (mm)
composants
Fines 0/D ou D 0,080
Sables 0/D ou D £6,30
Gravillons d/Doud=200etD < 31,50
Cailloux d/D ou d =20,00 et D 80,00
Graves 0/Dou6,30=D=<6,30

En principe, une classe ne doit pas étre trop large et pour ce faire le rapport D/d est limité en général
a une valeur de 1,4. La Figure 1-3 présente un exemplaire d’un mélange bitumineux composé de trois
classes granulaires différentes.

100
90 -
801
70 4----
60_

Passant en % massique
Refus en % massique

Tamis d’analyse (mm)

Figure 1-3. Courbe granulométrique d’'un mélange bitumineux composé de trois fractions granulaires (Corté
& Di Benedetto, 2005)

1.1.4. Classification des enrobés bitumineux
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Cette partie présente la classification des enrobés bitumineux qui sont couramment utilisés pour le
revétement routier. Les revétements bitumineux sont appliqués pour la confection de différentes
couches de chaussées, notamment les couches de surface et d’assise. Selon (Corté & Di Benedetto,
2005), on peut distinguer les différentes couches (Figure 1-4).
Couche de surface
- couche de roulement

- couche de liaison

Assise de chaussée
- couche de base

- couche de fondation
Plate-forme support de chaussée

Couche de forme

Sol support

Figure 1-4. Coupe typique d'une chaussée et terminologie pour les différentes couches (Di Benedetto &
Corté, 2005)

1.1.4.1.  Bétons bitumineux pour couche de surface

Les bétons bitumineux sont des enrobés avec une teneur en bitume ¢élevée (entre 5 et 8%). Ils sont
couramment appliqués aux couches de surface, en particulier a celle de roulement. Il existe différents
types de béton bitumineux, distingués en fonction de leur granulométrie (Figure 1-5), de 1’épaisseur
des couches auxquelles ils sont appliqués et de leurs usages :

223888

=

Passants (%)
& W
S

(mm)

Figure 1-5. Courbes granulométriques indicatives de différents mélanges bitumineux employés en couches
de roulements (BBSG, BBM, BBTM, BBUM, BBDr) (Di Benedetto & Corté, 2005)

» Les bétons bitumineux semi-grenus (BBSG)

La courbe granulométrique est généralement continue. La dimension D est de 10mm ou 14mm, le
passant au tamis de 2mm est compris entre 25% et 40% et le refus au tamis de 6mm entre 25% et
50%. Les bitumes utilisés sont souvent 35/50 ou 50/70. La teneur en bitume est comprise entre 5% et
6,5%. La teneur en filler est voisine de 6,8%. En couche de roulement, ils sont appliqués entre Scm
et 9cm d’épaisseur.
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» Les bétons bitumineux minces (BBM)

La courbe granulométrique est discontinue. La dimension D est de 10mm ou 14mm, le passant au
tamis de 2mm est compris entre 25% et 35%. La teneur en bitume est comprise entre 5% et 6%. Ils
possédent des performances moyennes. L’épaisseur de couche en BBM varie généralement entre 3cm
et Scm.

» Les bétons bitumineux trés minces (BBTM)

La courbe granulométrique est fortement discontinue. La dimension D est de 10mm. Le mélange se
compose d’environ 25 a 30% de sable 0/2, 70 a 72% de gravillons 6/10 et 2 a 5% de fines d’apport.
La teneur en bitume est comprise entre 4,5% et 6%. L’épaisseur de couche en BBTM varie
généralement entre 2cm et 3cm. Leur faible épaisseur permet d’obtenir de la valeur qualité/prix trés
compétitive et leur développement est tel qu’ils représentent aujourd’hui plus de 50% du linéaire des
autoroutes a péage (Faure, 1998).

» Les bétons bitumineux ultra-minces (BBUM)

La courbe granulométrique est proche de celles des BBTM. La dimension D est de 6mm ou 10mm.
La teneur en bitume est comprise entre 5% et 5,7% pour le mélange 0/10 ou entre 5,7% et 6,2% pour
le mélange 0/6. L’épaisseur de couche en BBUM est inférieure de 2cm.

» Les bétons bitumineux drainants (BBDr)

La courbe granulométrique est fortement discontinue. De granulométrie 0/10 au 0/14, le mélange ne
comporte que 10 a 12% de sable 0/2. La teneur en bitume est faible environ de 4,5 a 4,8 %. Les BBDr
sont généralement appliqués a la couche de roulement dont I’épaisseur est environ de 4cm. La teneur
en vides de cette couche est trés élevée et comprise entre 20 et 25%.

1.1.4.2.  Enrobés bitumineux pour assise de chaussée

» Graves bitume (GB) sont des enrobés a chaud mise au point début des années 70. La stabilité
est obtenue par 1’utilisation de bitume relativement dur (35/50) a un teneur relativement faible
(environ 4%) et avec ’utilisation de granulats entierement concassées. L’épaisseur de couche
d’assise utilisant GB varie entre 12 et 18cm.

» Enrobés a module ¢élevé (EME) sont des enrobés a chaud dont la granulométrie est proche de
celles des GB. Cependant, les EME utilisent les bitumes plus durs (10/20 ou 20/30) a un
dosage plus ¢élevé (5 a 6%) que celui de GB. L’utilisation de EME permet de diminuer
I’épaisseur de couche mise en ceuvre (entre 8 et 12cm) en assurant a la fois la rigidité et aussi
un bon comportement en fatigue de chaussée.

» Sables bitume (SB) est un mélange de sable naturel, de sable concassé et de bitume tres dur
(20/30) a un teneur relativement faible (environ 4%). Le SB a été utilisé€ avec succes en couche
de fondation pour la construction de certaines sections d’autoroute comme A 10-Paris/Poitiers
et Al1-Pais/Le Mans. (Faure, 1998)

1.2.Sollicitation des couches routiéres en enrobés bitumineux

Les structures routieres sont soumises a diverses sollicitations mécaniques, thermiques et chimiques.
Durant la vie des chaussées, ces sollicitations peuvent se combiner et causer des détériorations dans
les couches routicres. Elles sont liées aux contraintes mécaniques générées par le passage des
véhicules (effet du trafic), aux effets créés par les changements du climat (effets climatiques) et aux
actions de I’entretien hivernal des chaussées (effet de la saumure). Dans les paragraphes suivants,
ces effets sont présentés indépendamment et de facon couplée.
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1.2.1. Effet du trafic

Les couches de chaussées subissent des écrasements et des flexions sous 1’effet du trafic (Figure 1-6).
La répétition des chargements dus au trafic peut aboutir a des microfissures qui s’accumulent et
entrainer le développement de fissures a travers le matériau, puis a travers les couches de chaussées.
En particulier, la fissuration a la surface de la chaussée favorise les infiltrations d’eau. Ces dernicres
peuvent conduire a la réduction de portance du support, au décollement des couches et a une
accélération de la dégradation des matériaux (Di Benedetto & Corté, 2005).

Charge (véhicule)

Interface e
collée ou non ' — Différentes couches de
T ST chaussée assimilées a une
. ~, poutre en flexion nécessitant
/" la connaissance du module
— de Young pour obtenir cet &
Compression répétée : | . e Traction répétée :
ndsg:uc d’orniérage T\ (selon collage) fatigue,
(déformation permanente) donc risque de rupture

Figure 1-6. Schématisation des sollicitations induites par le trafic sous une roue
(Di Benedetto & Corté, 2005)

Les compressions répétées sous 1’effet des charges créent également des déformations permanentes
qui induisent parfois un orniérage a la surface de la chaussée. Cet orniérage peut étre di aux
déformations des couches d’enrobés bitumineux mais également aux tassements différentiels des
couches non liées inférieures éventuelles.

1.2.2. Effet des conditions climatique
1.2.2.1.  Effet de la température

La température a deux effets mécaniques principaux :

1. Changement de rigidité (module) du matériau. Un enrobé bitumineux que I’on chauffe
devient plus « mou », par contre a basse température il présente les caractéristiques d’un
matériau plus « durs ».

2. Création de contraintes et déformations dues aux dilatations-contractions thermiques
différées de chacune des couches lors des changements de température (Figure 1-7).
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Figure 1-7. Schématisation des sollicitations induites par la température dans les structures routieres
(Di Benedetto & Corté, 2005)

1.2.2.2.  Effetde l’eau

La présence d’eau au sein des matériaux des revétements routiers s’explique par les trois modes
d’apparition suivants : 1) infiltration des pluies, formation de neige et écoulement de 1’eau ; 2)
remontée d’eau en raison des forces capillaires ou du phénoméne de pompage généré par le trafic ;
3) pénétration et condensation de la vapeur d’eau (Castaneda Pinzon, 2004).

T évaporation T
infitrations dans ; '
les accotements |nﬁlrd|?n dans l
les revetements
/ _..___|;___>— ~ chaussée | I S
— _-_l -
transferts d'eau depuis | SaPiarite ruisellement des talus
les accotements u sol mouvement par
mouvement capilarité depuis la
de vapeur nappe

varigtion de la
Y nappe phréaticque |
nappe phréaticue
L ¢

Figure 1-8. Circulation d’eau dans la plate-forme et la chaussée (Castaneda Pinzon, 2004)

La présence d’eau cause des dégradations au sein des enrobés bitumineux. L’eau est a ’origine de
plusieurs effets néfastes : la perte d’adhésivité entre le bitume et les granulats, la perte de cohésion
du film bitumineux et/ou la rupture des agrégats, en particulier lorsqu’ils sont soumis au gel (Terrel
& Al-Swailmi, 1994), (Bagampadde, et al., 2004), (N. Kingros, 2008), (Caro S., 2009) (Mehrara &
Khodaii, 2013).
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\ )
\ ™\
\
Cohesive failure Adhesive failure

Figure 1-9. Décollement des enrobés di a des pertes d’adhésivité et de cohésion des composants
(N. Kingros, 2008)

1.2.2.3.  Effet des cycles de gel/dégel

Selon (Corté & Garnier, 2010) et (Mauduit, et al., 2013), il est estimé qu’un revétement routier subit
de 500 a 1200 cycles de gel/dégel (GD) pendant sa durée de vie de 12 a 15 ans (les données utilisées
ont été mesurées sur la route nationale 57 dans les Vosges). Comme le montre la Figure 1-10
(Mauduit, et al., 2013), plus d’une dizaine de cycles de GD ont été enregistrés au mois de janvier
2010 au centre de la France. Cela signifie que les chaussées dans cette zone ont subi 10 a 15 cycles
de GD pendant ce mois d’hiver.

12

B Neige|
10 HPluie

==Tmax
=*=Tmin

E Al I7AI/\/\ A /r\\\/

-8

mm/°C

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 1213 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 3

Figure 1-10. Relevé météorologique de janvier 2010 issu de la station de Météo France située au centre de
la France tiré depuis (Mauduit, et al., 2013)

De plus, de nombreux cycles quotidiens de gel/dégel rencontrés sur le terrain sont accompagnés par
des précipitations (AIPCR , 2012). Ces cycles de GD, qui apparaissent en hiver au centre de la France
ou dans les régions montagneuses, ont généralement des amplitudes de température variant entre -
10°C et 15°C (Figure 1-11). D’aprés (Mauduit, et al., 2007), une température basse peut facilement
engendrer la solidification de I’eau stockée dans les vides des couches de chaussées apres les périodes
de pluie ou de neige. Sous des cycles de GD, ce phénomeéne peut induire des contraintes élevées (1 a
3MPa) et répétées qui causent un endommagement des enrobés bitumineux. Ce phénoméne peut donc
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générer une chute irréversible de rigidité ou accélérer I’endommagement des revétements routiers qui
sont a I’origine des dégradations hivernales telles que les nids de poule (Robert A., et al., 1989).

20 Cycles de gel/dégel créés par la variation
de la température ambiante

15

10 i ,

e

Température (°C)
(0]

-5

-10

15/11 17/11  19/11 21/11  23/11 25/11 27/11 29/11
Jour

Figure 1-11. Relevés de température dans la couche de surface d’une chaussée a c6té de Genéve du
15/11/2017 au 28/11/2017 (données EURQOVIA)

1.2.2.4.  Effet du rayonnement ultraviolet (UV)

Un autre aspect important est le vieillissement des matériaux bitumineux. Au cours du temps, le
bitume s’oxyde. Ce phénomeéne est accéléré par des températures élevées, ou I’action du rayonnement
ultraviolet. Le vieillissement a comme effet un durcissement des matériaux. Il existe toujours un
gradient de vieillissement diminuant avec la profondeur de la structure routiere. Celui-ci est dii au fait
que les matériaux situés a différentes profondeurs dans les chaussées ne sont pas soumis au méme
niveau d’exposition a I’oxygeéne et au rayonnement ultraviolet a long terme.

En fait, les dégradations dues a I’humidité et le vieillissement se produisent simultanément pendant
la durée de vie d'une structure de chaussée et les deux phénomeénes interagissent entre eux. Le
durcissement combiné avec le gradient de vieillissement accélére les mécanismes d'endommagement
lié¢ a I'numidité, et contribue a affaiblir les liens cohésifs et adhésifs du mastic et du bitume avec
I’agrégat (Das, 2014).

1.2.3. Effet de la saumure

En hiver, I'utilisation de produits de déverglacage est nécessaire pour I’entretien routier. L’ajout de
produits de déverglacage permet d’abaisser le point de congélation de 1’eau et diminue donc 1’effet
de solidification de 1’eau qui est une des causes de dégradation hivernale. En France, on utilise
différents produits de déverglagage tels que : les chlorures, les alcools, des sels de 1’acide acétique,
I’urée ou les formiates. Parmi eux, les sels chlorures comme NaClz, CaCl, ou MgCl: sont largement
utilisés en raison de leur disponibilité, leur colt et leur efficacité. Cependant, 1’utilisation des sels
peut avoir des effets néfastes comme : le choc thermique ou I’effet du gradient de concentration du
sel.

Le choc thermique est provoqué par 1’'usage des sels directement sur les couches de glace et de
verglas, donc seulement lors d’un traitement curatif. La réaction endothermique entre le sel et la glace
peut causer une diminution brutale de la température d’environ 3 degrés pendant quelques minutes
selon (Mauduit, et al., 2013). La Figure 1-12 montre un exemple de la variation thermique mesurée a
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la surface et a différentes profondeurs, -2cm, -4cm et -6cm d’une plaque testée suite a un salage de
40g/m? sur une épaisseur de verglas de 2mm.

temps en minutes
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0 T T T - |
05 :-,5} ’a/__ 1 T° de surface
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-25
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Figure 1-12. Choc thermique dd au salage d’une couche de verglas préexistant sur la chaussée selon
(Boutonnet et Livret 1990) tiré depuis (Mauduit, et al., 2013)

L’autre effet causé par I’application de sel est I’effet de gradient de concentration en sel lorsque la
saumure pénetre de fagon non-homogene dans la chaussée. La forte concentration se trouve
normalement au fond et diminue au fur a mesure vers la surface de la chaussée. Selon (Dor¢, et al.,
1997), ce phénoméne entraine la formation non-homogeéne de glace au sein de la structure routiere
soumise a des cycles de gel/dégel et peut accélérer la fissuration des chaussées.

1.3.Comportements des matériaux bitumineux
1.3.1. Grandes classes de comportement

Le comportement des enrobés bitumineux est complexe. Ils présentent différents types de
comportement en fonction des sollicitations imposées. Malgré le comportement complexe des
enrobés, il est possible d’identifier généralement quatre grandes types de comportements principaux
en considérant I’amplitude de la déformation (¢) et le nombre de cycles de chargement appliqué (N)
(pour une température fixée) :

» Pour des chargements comprenant quelques centaines de cycles et des déformations de «
faibles amplitudes » (¢ <10*m/m) le comportement est considéré, en premiére approximation,
viscoélastique linéaire (VEL).

» Pour un faible nombre de chargements et des déformations de quelques pourcents, on observe
un comportement fortement non-linéaire.

» Lors de chargements de plusieurs milliers de cycles sous faibles déformations, des
phénomenes d’endommagement apparaissent, le matériau se fatigue.

» Lorsque des cycles déviatoires en contraintes sont appliqués a partir d’une contrainte nulle,
des déformations irréversibles non négligeables se produisent pour des amplitudes de
déformation « proches » de la rupture. Leur accumulation crée de 1’orniérage.

40



1. Bibliographie

=
- Rupture Influence de la
-..\1 ; température
2 Orniérage (Si cycle
.N,m.l \\\ en contrainte i
linsire | ~.__ partirde0)
H*Déformablhté “‘-~-\_
-4 -
Viscoélasticité Fatigue
linéaire (VEL)
_6 T T T T T T
1 2 3 4 5 6 log(N)

Figure 1-13. Comportements des enrobés bitumineux a température fixée, (¢) déformation - (N) nombre de
chargements (Di Benedetto & Corté, 2005)

La Figure 1-13 fournit un ordre de grandeur des différents domaines de comportement type pour une
température fixée. Les frontieres indiquées, pour les différents comportements, sont des ordres de
grandeur qui peuvent varier sensiblement selon le matériau, la température et la direction du chemin
de sollicitation (compression, cisaillement, etc).

Pour I’application au dimensionnement des chaussées, les quatre propriétés mécaniques des enrobés
bitumineux sont tenues en compte (Di Benedetto & Corté, 2005) :

» larigidité ou le module (comportement viscoélastique linéaire - VEL) (cf. 1.3.2)

» le comportement en fatigue (cf. 1.3.3)

» le comportement a I’orniérage qui correspond a 1’accumulation de déformations permanentes

» la fissuration et la propagation de fissures au travers de la structure de chaussée, en particulier
a basse température. (cf. 1.3.4)

1.3.2. Comportement viscoélastique linéaire (VEL)
1.3.2.1.  Introduction

Un matériau solide se comporte élastique linéaire si son comportement se conforme a la loi de
Hooke, en petites déformations, la contrainte est proportionnelle a la déformation mais indépendante
de la vitesse de déformation.

Un fluide visqueux se conforme a loi Newton si la contrainte est proportionnelle au taux de
déformation mais indépendante de la déformation elle-méme.

Un matériau viscoélastique se présente les caractéristiques a la fois élastique et visqueux lorsqu’il est
soumis a une sollicitation mécanique externe telles qu’une déformation ou une contrainte. Le
comportement viscoélastique est un comportement dépendant du temps. La Figure 1-14 présente une
réponse type en contrainte d’une éprouvette viscoélastique soumis a un créneau de déformation
déterminé pour un essai d’effacement:

» Initialement, aucune déformation n'est appliquée a 1'éprouvette, le champ de contraintes est
Z€ro

» A un instant ty, une déformation &, est « instantanément » appliquée, une réponse «
instantanée » en contrainte est aussi obtenue

» De linstant t, a I'instant t;, la déformation est maintenue constante
contrainte diminue progressivement du fait de la viscosité du matériau

\

a &, le niveau de
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» A linstant t;, la déformation est brusquement amenée a zéro. La contrainte développée
instantanément dans le matériau est plus supérieure que la contrainte résiduelle (a t;), ceci

entraine une contrainte totale (a t;) ayant une signe opposé par rapport a celle avant
déchargement

» A partir de D’instant t;, la déformation est maintenue a zéro, et la contrainte diminue
progressivement jusqu'a une récupération compléte o, Si la contrainte g, s’annule pour un t

suffisamment grand ou lorsque t — oo, I’effacement de contrainte est total.

£ o
A (a)

Figure 1-14. Essai d’effacement a une température fixée: créneau de déformation imposée (a) et réponse
type du matériau viscoélastique en contrainte (b)

Un matériau a un comportement viscoélastique linéaire si sa réponse a une sollicitation composée
est la somme des réponses a chacune des sollicitations élémentaires (Salengon, 2009). On dit alors
que le matériau obéit au principe de superposition de Boltzmann (Tableau 1-2).

Tableau 1-2. Principe de superposition de Boltzmann

Sollicitation Réponse
£ (t) o1 (t)
&,(t) a, ()
A1 (1) + pey (0) Aoy (8) + po, (O V (4, p) € R?

1.3.2.2.  Caractérisation du comportement VEL
1.3.2.2.1. Fonction de fluage

Le fluage est I’accroissement de la déformation d’un matériau en fonction du temps sous 1’action de
sollicitations en contrainte constante. On détermine la fonction de fluage d’un matériau viscoélastique
en imposant, a tempé€rature constante, une contrainte o, a partir d’'un moment noté ¢, (Figure 1-15).

G

\ @ €4 (b)

Gy

&p

- -
L »

to t ty t

Figure 1-15. Essai de fluage d'un matériau viscoélastique linéaire : sollicitation imposée en contrainte
constante (a) et réponse en déformation (b)

La contrainte imposée est donnée par 1’équation suivante :
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o(t) = o H(t —ty) Eq. 1-1
ou H(t — t,) est la fonction de Heaviside
H(t—ty) =0sit <ty
{H(t—to) =1sit >t
La réponse en déformation est :
e(t) = apF (ty, t) Eq. 1-2
ou F(ty,t) estla fonction de fluage ou de retard.
F(ty,t) =0sit <t
{F (to, t) croissante pourt = t,
Pour une contrainte qui varie dans le temps on utilise la notation incrémentale (Figure 1-16). La
réponse, a I’instant t, a I’incrément de contrainte do (t) appliqué a I’instant T vaut :

de(t) = F(t,t)do(1) Eq. 1-3

o

A
do (1) "'/

I 4

>
) T t

Figure 1-16. Sollicitation a contrainte variable dans le temps

En appliquant le principe de superposition de Boltzmann, la déformation £(t) est déterminée selon
I’équation suivante (Salengon, 2009):

e(t) = [ F(t,0)do() = o(OF () — [} o(t) =2 dr Eq. 1-4

Pour un matériau non vieillissant dont les propriétés physiques n’évoluent pas au cours de
sollicitation, 1’équation Eq. 1-4 devient :

e(t) = o(OF(0) + [} o() E52dr Eq. 1-5
ou sous la forme d’une intégrale de Stieltjes (Salengon, 2009) :
e®) = [To() F(t—1) Eq. 1-6

» Le premier terme dans 1’équation Eq. 1-5 désigne la réponse instantanée a I’instant ¢ et a la
sollicitation o (t)

» Le second terme dans I’équation Eq. 1-5 représente I’intégrale de mémoire de toute 1’histoire
antérieur a t (T < t). Il représente le résultat du comportement différé du matériau.

1.3.2.2.2. Fonction de relaxation

La relaxation est le phénomene de diminution des contraintes en fonction du temps d’un matériau
soumis a une déformation constante dans le temps. On détermine la fonction de relaxation d’un
matériau viscoélastique en imposant, a température constante, une déformation &, a partir d’un
moment noté t, (Figure 1-17).
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*T @ A (b)

S () | \

[ -
!

ty t ty t

Figure 1-17. Essai de relaxation d'un matériau viscoélastique linéaire : sollicitation imposée en déformation
constante (a) et réponse en contrainte (b)

La déformation imposée est donnée par 1’équation suivante :

e(t) = ggH(t — ty) Eq. 1-7
La réponse en contrainte est :

o(t) = gyR(ty, t) Eq. 1-8
ou R(ty,t) estla fonction de relaxation.
R(ty,t) =0sit <t
{R(to, t) décroissante pourt = t,
En appliquant le principe de superposition de Boltzmann pour une déformation qui varie dans le
temps, la contrainte o (t) est déterminée selon 1’équation suivante (Salengon, 2009):

o(t) = f_tmR(T, t)de(r) = €()R(¢, t) — fti (1) aRa(:’t) dt Eq. 1-9
Si le matériau est non vieillissant, 1’équation Eq. 1-9 devient :
o(t) = e(OR(0) + [} £() 22 d() Eg. 1-10

ou sous la forme d’une intégrale de Stieltjes (Salengon, 2009) :
a®) = [""e(@) R(t—1) Eq. 1-11
Dans I’équation Eq. 1-10, le premier terme Eq. 1-5 est la réponse instantanée et le second terme est
la réponse différée.

1.3.2.2.1. Calcul opérationnel — Transformation de Laplace-Carson

Dans le but de simplifier le calcul des équations intégro-différentielles liant la contrainte et la
déformation, la transformation de Laplace-Carson est utilisée. La transformation de Carson d’une
fonction g(t) quelconque dépendant du temps t est définie par I’équation Eq. 1-12

g =pJ, g)e Pd(t) Eq. 1-12
En appliquant cette transformation, les équations Eq. 1-6 et Eq. 1-11 deviennent respectivement les
¢quations Eq. 1-13 et Eq. 1-14.

&(p) = F(®)&(p) Eq. 1-13
o ¢(p) = R(p)é(p) Eq.1-14
&, 0, F, R sont respectivement les transformées de Carson de la déformation, de la contrainte, de la
fonction de fluage et de la fonction de relaxation. Par ailleurs, le produit des transformées de Carson
de la fonction de fluage et de la fonction de relaxation est I’unité (Eq. 1-15)

FxR=1 Eq. 1-15
1.3.2.2.2. Module complexe et coefficient de Poisson complexe

Si on applique une déformation sinusoidale a une éprouvette viscoélastique linéaire dans la direction
axiale (direction I) &(t) = g, sin(wt), la réponse en contrainte axiale dans cette direction est
sinusoidale en régime établi de la forme o (t) = g, sin(wt + @g). La réponse en déformation radiale
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(direction II, III) est de la forme &,.(t) = &, sin(wt + 7 + @,)(cf. Figure 1-18) (¢ et m + ¢,, sont
les angles de déphasage entre les signaux mesurés).

| (Roulement) o /%
&
1]
]

g(t) = o,sin(wt + @)

(Vertical)

Temps

g(t) = g, sin(wt)

Figure 1-18. Mesure de module complexe sur éprouvette cylindrique

En utilisant les notations complexes, on obtient o*(wt + @5) = g, @HPE) | *(wt) = ge!®? et
gi(wt + T + @) = g,9e @O0,

Dans le but de déterminer le module de rigidité du matériau, on réécrit 1’équation Eq. 1-14 comme
suivante :

a*(t) = R(iw)e*(t) Eq. 1-16
La transformée de Carson de la fonction de fluage R(iw) est aussi appelée par le module complexe
E* et définie par I’équation Eq. 1-17.
* i(wt+og)
E* = E(l(l)) = g (t) = %o¢ - " = @ e = |E*|ei(pE Eq 1-17
e*(t) gpetwt &
On peut aussi décomposer E* en deux parties comme suite :

E* =E; +iE, Eq. 1-18
ou la partie réelle E; = |E*| cos @ est appelée module d’élasticité dynamique, la partie imaginaire
E, = |E*| sin @ est appelée module de perte.
Le coefficient de Poisson complexe est calculé par I’équation Eq. 1-19

(wt+mT+@y)

= _ZEB - _groeé?oeiwt - _iLOOel(nﬂpv) = |v*|e'?r = v, +iv, Eq. 1-19
Dans la littérature, le coefficient de Poisson complexe est généralement considéré comme réel et il
est pris égal a 0,35 pour les enrobés bitumineux dans le dimensionnement des chaussées (LCPC &
SETRA, 1994). Cependant, les études récentes ( (Nguyen, 2009), (Tapsoba, 2012), (Pham, 2014),
(Ramirez Cardona, 2016), (Phan, 2016), (Pedraza, 2018) ) ont montré que, comme le module, le
coefficient de Poisson d’un enrob¢ bitumineux est de nature complexe et varie entre 0,2 a 0,5 avec la
fréquence et la température.

1.3.2.2.3. Principe de superposition temps-température (PSTT)

Dans I’hypothése que le comportement d’un matériau non - vieillissant est viscoélastique linéaire,
son module complexe E* est une fonction des deux variables indépendantes : fréquence f (ou
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pulsation ®) et température (T). Dans un essai de module complexe, pour plusieurs couples (f,T)
différentes, on peut obtenir une méme valeur de module, i.e. (Eq. 1-20)

E*(fi,T1) = E*(f2, T2)
Eq. 1-20
avec (f1, T1) # (f2, T2) a
Cette propriété est appelée principe de superposition temps température (PSTT)( (William, et al.,

1955) (John, 1980)). Lorsque le matériau obéit au PSTT, les points expérimentaux de I’essai de
module complexe permettent de définir une courbe unique dans le plan Cole-Cole ou dans I’espace
de Black ((Di Benedetto & Corté, 2005), (Nguyen, et al., 2009)).

L’utilisation de 1’équivalence fréquence température permet de réécrire la variation du module a une
seule variable comme dans I’équation Eq. 1-21 :

E*(f,T) = E*(f x h(D)) = E*(g(f) X T) Eq. 1-21
avec h(T) et g(f) sont les valeurs caractéristiques correspondantes respectivement a température T
et a fréquence f. On peut aussi réécrire I’équation Eq. 1-21 comme suivante :

E*(f1 X h(T1)) = E*(fz X h(Tz)) Eq. 1-22
avec fy X h(Ty) = f, X h(T3) '

Il est possible, en appliquant cette propriété, de construire une courbe unique dans le plan (log|E*|,
log(f)) (ou dans le plan (@g+, log(f)) ) pour une température de référence T choisie arbitrairement. La
courbe obtenue est appelée courbe maitresse. Elle permet d’obtenir des valeurs de module (ou d’angle
de phase) pour des fréquences inaccessibles par I’expérimentation. Cette courbe est construite par
translation paralléle a 1’axe des abscisses (en logarithme) de chaque isotherme T par rapport a
I’isotherme Ty en utilisant un coefficient de translation ar (cf. Figure 1-19). Pour une couple de
(T, Tg) déterminée, ce coefficient est unique et calculé par 1’équation suivante :

r(T) _
T h(TR) et aTR = 1 Eq 1-23
3 i § 3 4 80
y777 master Cll}‘d? AL ----=- master curve —e—-20.0°C
10’ A e 60 B O O O o
3 (ﬁ'%& o ’ - S sH00. T I B
T =111 4 4% —H+16.89C | A —x i+ 1.9°C
1 Y —4—-7.1°C e R Y L e
? lo:\: ’/ *r i el 5 40 ’ Wk PN . s
e ] e il LY —*—20.8°C
E q * 7 by Bk o S~ ] * i A
z ;A SoILC | T n Lok [Nk —er295%€
m 1074 Lobdi il —*—208°C DI Tt N ¥ o—38:3°
] SRR —e—29.5°C WAL 7
1 2% &) —e—383°C Wgldy
10" - = 47.0° 0 ihte Nt
10° 10° 10* 107 10" 10° 10* 10° 10° 10° 10° 10" 107 10" 10° 10* 10° 10°
a_ * frequency (Hz) a_* frequency (Hz)

Figure 1-19. Construction des courbes maitresses d'un enrobe par la méthode des translations a la
température de référence Tr = 11.1°C. A gauche : norme de E* ; a droite : angle de phase de E* (Nguyen,
2011)

Les valeurs du coefficient de translation at peuvent étre tracées en fonction de la température (Figure
1-20). Pour les matériaux bitumineux, la formule analytique la plus utilisée pour le calcul de
translation log(ar) par rapport a la température de référence Ty est la formule de Williams, Landel et
Ferry (WLF) (William, et al., 1955) :
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—G(T —Tg)

log(ar) =

(T_TR) + CZ

Eq. 1-24

ou Ci, C; sont des constantes déterminées a partir des résultats d’essai et dépendant du choix de la

température de référence (Tr).
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Figure 1-20. Evolution du coefficient de translation ar en fonction de la température (méme essai que celui
dans la Figure 1-19). Tr = 11.1°C. Valeurs C+, Cz obtenues par la loi WLF (Nguyen, 2011)

1.3.2.3.  Modélisation du comportement VEL a [’aide des modeles rhéologiques

1.3.2.3.1. Assemblages discrets de ressorts et d’amortisseurs — spectre discret

La modélisation du comportement VEL est possible en combinant des ressorts (éléments élastiques)
et des amortisseurs linéaires (¢léments visqueux Newtonien). Le Tableau 1-3 résume les différents
types d’assemblages discrets de ressorts et d’amortisseurs pour décrire le comportement VEL des

enrobés bitumineux.
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Tableau 1-3. Principaux modéles a assemblages discrets de ressorts et d’amortisseurs

Nom‘du Schéma Fonctions Module complexe
modéle
Ressort
(Elément E F(t) = & Module de rigidité
\ - o
élastique — RN Y — R(E) = g =
linéaire) B €
Amortisseur " ¢
(Elément F(t) =- .
. n E* = iwn
visqueux 4]7 _
linéaire) R() =né()
1 t
E 0 F(t) = z +— i iwt
Maxwell _/\/\VA/\/\_I'_ _757 E*=E 1t ion
R(t) =FEe=
E
AYAVAYAYA 1 ¢
Kelvin-Voigt T - T F) = E(l —e ’) E* = E + iwn
| R(t) =E +nd
U
F‘v:‘ ”2 E*
AN ] R(®) ___ B
Burgers _t _t 1+ (iwty)?
A‘\ /\ /ﬁ'\ //\ | ‘ = E1€ 1 4+ Eze T2 E2
/N VN +
E il 1+ (ia)‘[2)‘1
\
[ F 1 L1 R(t) E*

Maxwlell 5 B B < ‘ fi B 3 = Eo + nmf(t) = Ep + (s
anéralisé ¥ 5y - ’ _t iwT;
généralisé 1 ,] 1 ) 1 ! 1 . l + z Eie n Z E ialn-

el & T
E E E F(t) E
Kelvin-Voigt | 1/, | 11 T ", " \Ew ' iwng
généralisé 0 1 ot n 1 -1
+ ) - (1 —e Ti) z
n, m, n, . + -
) i=1 El =1 Ei(l + leh‘))
ou:
F(t),R(t),6(t) : respectivement la fonction de fluage, de relaxation et de Dirac
i : nombre complexe défini par i2 = —1,
) : la pulsation
E; : la rigidité de 1™ ressort
ni : la viscosité de i*" amortisseur
T = i :1e 1" temps caractéristique.
l El
1.3.2.3.2. Assemblages a spectres continus

Les modéles analogiques a spectres discrets tels que le modele Maxwell généralisé et le Kelvin-Voigt
généralisé permettent de décrire tout type de comportement viscoélastique linéaire lorsque le nombre
d’¢éléments tend vers ’infini. Toutefois, la modélisation devient lourde et fastidieuse. (Huet, 1963) a
propos¢ un modele a spectre continu. Le modele d’Huet est un modéle analogique a 3 éléments qui
associe en série un ressort de raideur Eo et deux éléments paraboliques. Bien que ce modele permette
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une bonne modé¢lisation des résultats de modules complexes dans le plan Cole-Cole, sa précision
laisse a désirer pour les faibles modules (hautes températures et/ou basses fréquences). Pour pallier a
cela, (Sayegh, 1965) a adapté le modéle de Huet en y ajoutant un élément ressort de tres faible rigidité
(E) en parallele a la série d’éléments proposés par Huet.

Tableau 1-4. Modg¢les a spectre continu

Modéle Schéma Fonction Module complexe
k £y"
., F(t) = ((—) . k
Elément I:I T wre N (iwT)
parabolique R(t) = iw(T)* E'(iw) = Tk +1)
¢
F(t) = <1 +¢ /ey (i
Modéle Eo  k h " E CESY Flo
’ —MN— | =
d'Huet + %) 1+ {(iwt)™* + (iwt)™"
Eﬂﬂ .
E*(iw)
Ey,—E
Modele de Wy RO == | = Eu
Huet-Sayegh Ey-Ey K B Slwt” + iwt Ey — Epo
o-Ego + Eqo + - “k : —h
1+ {(iwt)™ + (iwTt)
Ou
E, : module vitreux (limite du module complexe) quand w — oo,
Eyo : module statique quand w — 0,
h, k : exposant des éléments paraboliques 1 > h >k > 0,
4 : constante sans dimension,
T : temps caractéristique,
r : Fonction gamma I'(n) = fooo t"le~tdt avec n>0.

1.3.2.3.3. Modele 2S2P1D (2 Springs, 2 Parabolic elements, 1 Dashpot)

(Olard & Di Benedetto, 2003) a introduit le modele 2S2P1D en généralisant le modele de Huet-
Sayegh. Un amortisseur lin€aire est ajouté en série avec les éléments paraboliques pour prendre en
compte le comportement purement visqueux (newtonien) des bitumes purs a haute température (basse
fréquence). Le modele 2S2P1D permet ainsi de modéliser le comportement viscoélastique linéaire de
la plupart des matériaux bitumineux, du liant a I’enrobé bitumineux ((Olard & Di Benedetto, 2004),
(D1 Benedetto, et al., 2004), (Delaporte, et al., 2007), (Mangiafico, 2014), (Pham, et al., 2015)). Ce
modele est représenté dans la Figure 1-21.
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Eo-Eoo k h i

Eoo

wWw

Figure 1-21. Représentation du modele 2S2P1D (Olard & Di Benedetto, 2003)

Le module complexe et le coefficient de Poisson complexe du systéme s’expriment a partir des
constantes du modele sous la forme suivante :

E* = Epy + Eo = oo Eq. 1-25
1+ 8(iwt) ™+ (iwt) ™" + (iwp1)?
V=g + Yo — Yoo Eq. 1-26
1+ 6liwt,) *+ (iwt,) "+ (iwp1,)?
Ou
Ey, v : module vitreux et coefficient de Poisson vitreux quand w — oo
Evo, Voo : module statique et coefficient de Poisson vitreux quand w — 0
n = Bt(Ey — Eyp) : viscosité de I’amortisseur
h, k : exposants des ¢léments paraboliques 1 > h >k > 0
op : constantes sans dimension
TetT, : temps caractéristiques du module complexe et du coefficient de Poisson
complexe dont la valeur varie avec la température
7(T) = arty et 7, (T) = artyy
ar : coefficient de translation
T et Ty, : temps caractéristiques du module complexe et du coefficient de Poisson

complexe déterminés a la température de référence Tr

Seuls 10 paramétres (Egg, Eo, 6k, h, B, Voo, Vo, T, Toy) SOnt alors nécessaires pour caractériser
completement les propriétés viscoélastiques linéaires tridimensionnelles (en tenant compte de
I'hypothese d'isotropie) du matériau a une température donnée. L’influence de ces paramétres sur le
module complexe peut tre représentée dans le plan de Cole-Cole comme dans la Figure 1-22.

E*Imaginaire

(5]
// /
/ <
LN

‘ E"Réel

Figure 1-22. Influence des parameétres du 2S2P1D, sur la courbe Cole-Cole des enrobés bitumineux
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1.3.3. Comportement a la fatigue
1.3.3.1.  Introduction

Les enrobés bitumineux sont soumis, sur la route, a des sollicitations de courte durée a chaque passage
d’un véhicule lourd (cf. Figure 1-23). Ainsi, la chaussée, qui se comporte comme un matériau rigide
reposant sur un support déformable, est soumise a des efforts de flexion. Des contraintes de traction
apparaissent alors a la base du revétement et sont répétées a chaque passage de roues. Dans le cas de
passage d’un grand nombre de véhicules, les fissures seront amorcées a la base de la chaussée due au
phénomene de fatigue (Di Benedetto & Corté, 2005).

Vitesse 10 tr/mn Charge 6,5 t

150 : : 1150 ; 3 3 :
«: 1001 : : W 11004t W R e

8 504 3 | o
g 0 © 10504t A W N

Q — Q : ‘ ‘ .
S 50- S 1000 {-----i--f NG L

-100 : ‘. 950 ; ; ; ;

3,2 34 3,6 3,8 0 01 02 03 04 05
Secondes Secondes
a) déformation longitudinale b) déformation transversale

Figure 1-23. Allure des signaux des déformations longitudinale (a) et transversale (b) sous I'effet du passage
d’un essieu simple (base de la couche bitumineuse, traction dans le sens positif) (Di Benedetto & Corté,
2005)

1.3.3.2.  Caracteérisation du comportement a la fatigue

Le phénomeéne de fatigue d’un matériau se caractérise par sa rupture apres application répétée d’un
grand nombre de sollicitations cycles) dont I’amplitude est inférieure a celle conduisant a la rupture
au premier chargement.

L’essai classique, permettant de caractériser le phénoméne de fatigue consiste a soumettre une
éprouvette de matériau étudié a des sollicitations répétées et a noter le nombre de cycles (N)
entrainant la rupture de 1’éprouvette. La résistance a la fatigue pour N cycles de sollicitation est
considérée comme la durée de vie de 1’éprouvette testée.

La courbe représentant la durée de vie de I’éprouvette N, en fonction de I’amplitude de la sollicitation
€ est appelée courbe de Wohler du matériau. Cette courbe est caractérisée par une relation suivante :

g =A.N? Eq. 1-27

La courbe devient donc une droite en coordonnées logarithmiques (cf. Figure 1-24) . Le constante A

et la pente b sont déterminés par une régression linéaire sur les résultats expérimentaux en
logarithmes.
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Figure 1-24. Courbe de Wohler (Di Benedetto & Corté, 2005)

Pour certains matériaux, au-dessous d’un certain seuil de sollicitation, on peut appliquer la
sollicitation un nombre infini de fois ou expérimentalement trés grand, sans observer de rupture de
I’éprouvette. Cette valeur limite de I’amplitude de sollicitation est appelée limite de fatigue ou limite
d’endurance du matériau. Pour les matériaux bitumineux, aucune limite d’endurance ne semble avoir
¢té mise en évidence a ce jour (Di Benedetto & Corté, 2005).

A partir de la fonction de la courbe de Wohler, la valeur de g4 peut étre calculée. Elle correspond a
I’amplitude de la sollicitation qu’il faudrait appliquer au matériau pour obtenir une durée de vie a
I’essai de fatigue de 10° cycles. Cette valeur est ensuite utilisée pour le dimensionnement routier.

1.3.3.2.1. Types d’essais

Les essais de fatigue au laboratoire caractérisant la fatigue des enrobés bitumineux peuvent étre
regroupés en trois grands types:

» les essais de flexion (2, 3 et 4 points) ;
» les essais de traction-compression (directe et indirecte) ;
» les essais de cisaillement.

Les essais de flexion visent a représenter les efforts répétés de traction par flexion provoqués dans la
chaussée par le passage de véhicules. Les essais de traction ont pour but de représenter directement
les efforts de traction engendrés a la base de la chaussée par ces flexions. Enfin, les essais de
cisaillement ont €été mis au point pour prendre en compte les efforts de cisaillement engendrés dans
les couches de surface.

Les différents types d’essais existant sont regroupés sur le schéma de la Figure 1-25.
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Traction/compression
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Figure 1-25. Les différents types d’essais de fatigue sur enrobés (Ashayer Soltani, 1998)

1.3.3.2.2. Types de chargement

L’essai de fatigue est généralement réalisé suivant deux modes de sollicitations :

1. Sollicitation en déplacement : le signal de sollicitation appliquée a 1’éprouvette est un signal
de déplacement avec une amplitude et une fréquence constantes. La force évolue au cours de
I’essai. Si le champ de déformation de I’éprouvette est homogene, le mode de 1’essai est alors
a « déformation imposée » (la déformation est identique en chaque point de 1’éprouvette).

2. Sollicitation en force : I’essai est piloté en force et ce sont I’amplitude et la fréquence de ce
signal qui restent constantes pendant I’essai. Le déplacement évolue au cours de I’essai. Si le
champ de contrainte dans I’éprouvette est homogéne, le mode de I’essai est alors a «
contrainte imposée » (la contrainte est identique en chaque point de 1’éprouvette).

La plupart du temps, dans la littérature, les essais de fatigue sont abusivement dénommés « a
contrainte imposée » ou « a déformation imposée » méme dans le cas d’essais non homogenes.

La Figure 1-26 résume les types de chargement envisageables lors des essais de fatigue. Il est a noter
que le chemin (d) introduit des déformations permanentes qui masquent la fatigue. La rupture est
atteinte par ’accumulation des déformations permanentes et non par le phénomene de fatigue du
matériau.

En réalité, les sollicitations appliquées aux chaussées dépendent de 1’épaisseur des couches et de leurs
rigidités relatives. Selon (Doan, 1977) (tiré¢ depuis (D1 Benedetto & Corté, 2005), on considére que :

» une chaussée mince (< 6¢cm) est sollicitée a déformation constante ;
» une chaussée bitumineuse épaisse (> 15cm) est sollicitée a contrainte constante ;
» une chaussée d’épaisseur moyenne est sollicitée selon un mode intermédiaire.
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Figure 1-26. Chemins de sollicitation possibles (en haut) et courbes enveloppes des cycles de réponse
obtenus (en bas) en déformation imposée (a & b) et contrainte imposée (c & d) (Di Benedetto & Corté, 2005)

1.3.3.2.3. Evolution du module de rigidité durant 1’essai de fatigue en traction-
compression

Selon (Olard, 2003), I’essai de fatigue en traction-compression présente moins de dispersion et fourni
¢galement 1'acces direct aux propriétés intrinséques du matériau tels que : module complexe (E*) et
son angle de phase (¢g). Ces avantages permettent de réduire le nombre de tests pour un méme
niveau de sollicitation, donc diminuer le temps et le colit de la caractérisation de fatigue.

Dans un essai de fatigue, quelle que soit la sollicitation imposée, on distingue trois phases dans
I'évolution du module de rigidité en fonction du temps ou de nombre de cycles de chargement :

» Phase I (phase d’adaptation), est marquée par une chute rapide du module a vitesse
décroissante au début de 1’essai. Cette décroissance n’est pas considérée exclusivement
comme de la fatigue. Les effets biaisants jouent des roles importants. La perte de module li¢e
a ces phénomenes est quasiment réversible lorsque ’essai de fatigue est arrété.

» Phase II (phase quasi-stationnaire), est caractérisée par une décroissance du module plus
modérée et quasi linéaire. Le role de la fatigue sur la chute de module est alors prédominant.
Bien que I’'influence des phénomenes biaisant soit faible pendant cette phase, ils doivent étre
considéreés.

» Phase III (phase de rupture), le module présente une diminution accélérée liée a une
concentration brutale des contraintes dans le voisinage des zones endommagées. Durant cette
phase, le développement rapide des fissures est important. L apparition de macro-fissures par
accumulation des micro-fissures lors des phases I et Il méne a la rupture de 1’éprouvette. Dans
cette phase, les contraintes et les déformations ne sont plus homogenes au sein de 1’éprouvette
et ’analyse en terme de milieux continus ne vérifie plus les hypotheéses de son cadre
d’application.
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Figure 1-27. Distinction des trois phases dans un essai de fatigue (adapté de (Di Benedetto, et al., 2004))

La Figure 1-27 représente 1’évolution type de la norme du module complexe |[E*| en fonction du
nombre de cycles dans un essai de fatigue.

1.3.3.3.  Criteres de fatigue

La fatigue des enrobés bitumineux est déterminée, non seulement par la rupture physique des
éprouvettes, mais aussi par des criteres de fatigue basés sur les valeurs mesurées au cours de 1’essai.
On peut classer ces critéres en deux grands types: (1) Critéres basées sur les mesures globales et, (2)
Critéres basées sur les mesures locales. On présente dans la suite la description détaillée des criteres
de fatigue utilisées dans cette thése.

1.3.3.3.1. Criteres sur les mesures globales
a) Critere classique: Nts50%

C’est le critére le plus simple pour déterminer la durée de vie en fatigue du matériau testé. Il est
détaillé dans la Norme européenne (NF EN 12697-24, 2012) pour les enrobés bitumineux. Il consiste
a déterminer le nombre de cycles ou la norme de module complexe de 1’éprouvette testée réduit de
50% par rapport a sa valeur initiale |Eg|(cf. Figure 1-28).

'y
[

m*0| k

[E*0| 22 —

N

N, N

»
-

Figure 1-28. Définition du critere classique de fatigue et détermination de la durée de vie Nrso%

Pour les essais a force constante, la rupture se produit trés rapidement apreés I’initiation de la
fissuration dans le matériau car la phase de propagation de fissures dans 1’éprouvette est tres rapide.
Par contre, dans les essais a déplacement imposé, I’initiation de la fissuration est suivie par une longue
phase de propagation. (Di Benedetto, et al., 2004) ont montré qu’il n’y a pas de corrélation entre les
Nts0% de deux modes de sollicitation.
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Malgré les limitations et faiblesses de 1’approche classique, ce critére est encore tres utilisé. La durée
de vie déterminée avec ce critére est ensuite utilisée pour le dimensionnement des chaussées en
France.

b) Changement de concavité de la courbe de fatigue: Nr.co

Ce critere est basé sur le changement de concavité de la courbe de fatigue (JE*| vs N) (cf. Figure
1-29). Ce point marque la fin de la deuxiéme phase du test de fatigue ou les macro-fissures
apparaissent. A partir de ce point, les champs de déformation et de contrainte ne sont plus homogenes
et I’éprouvette est considérée comme fatiguée. Le nombre de cycles de ce moment correspond Nr.co.

18 000

15 000 Pente de fatigue

« 12000

9000

|E*| (MP:

6 000

3000

0

0.E+00 5.E+05 1.E+06 2.E+06
Cycles (N)

Figure 1-29. Evolution de module complexe durant I'essai de fatigue et critére de fatigue Nrco (Test -
SG3B1(5.7)0FT)

c) Critére basé sur I’angle de phase Nf.pmax

Ce critere, proposé par (Kim, et al., 2003) et utilisé dans les travaux de (Mangiafico, 2014) (Ramirez
Cardona, 2016), consiste a identifier deux points d'inflexion sur la courbe |[E*|-N. Le deuxieme point
d'inflexion (SIP — Second Inflexion Point) correspond a la valeur maximale de I'angle de phase du
module complexe (cf. Figure 1-30). Il est lié étroitement a un changement du comportement
mécanique du matériau, en raison de I’accumulation de dommages par fatigue. Pour cette raison, le
nombre de cycles correspondant au SIP est considéré comme la durée de vie en fatigue Nt.gmax.

23
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E* (°)

P
=
=
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Cycles (N)

Figure 1-30. Evolution de I'angle de phase du module complexe durant I'essai de fatigue et critére de fatigue
Nt.omax (Test - SG3B1(5.7)0FT)
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1.3.3.3.2. Criteres sur les mesures locales

L’analyse de 1I’évolution des mesures de chaque extensometre au cours des essais de fatigue peut
révéler des changements locaux de I’éprouvette. Ces changements sont liés a la perte de I'homogénéité
due au développement de macro-fissures dans 1I’éprouvette au cours d’essai.

a) Critere basé sur les écarts relatifs des amplitudes de 3 extensometres : Nr.ag

Le premier considére les écarts relative (Ae;) (cf. Eq. 1-28) entre I’amplitude de déformation d’un
I’extensometre (€i) au cycle considéré et sa valeur initiale (gip) au cycle 60éme. Lorsqu'un des
extensometres présente une valeur Ag; supérieure a 25% (en valeur absolue), le champ de déformation
est considéré comme hétérogéne et la rupture de I'éprouvette atteint. Le nombre de cycles de ce
moment correspond Nragi (cf. Figure 1-31) .

E — 8‘0
Ay = — Eq. 1-28
€io
100
75 —— Agl Ag2 < Ag3
50

25
0
-25

_ i)
X
-75 %
-100 %@@

0.E+00 5.E+05 1.E+06 2.E+06
Cycles (N)

Figure 1-31. Critere basé sur les valeurs |Aci | = 25% (Test - SG3B1(5.7)0FT)

Agi (%)

b) Critere basé sur les écarts d’angles de phase de 3 extensométres par rapport a celle de la
déformation moyenne: Nr.agi

Ce critere tient en compte de 1'évolution de l'angle de phase du signal de déformation de chaque
extensometre. Quand la différence (Agi) (cf. Eq. 1-29) entre 1’angle de phase mesurée par
extensometre (i) et celle de la déformation moyenne (¢) est supérieure a 5 © (en valeur absolue), la
rupture de I'éprouvette atteint. Le nombre de cycles de ce moment correspond Nt.ao (cf. Figure 1-32).
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Api =i — ¢ Eq. 1-29
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Figure 1-32. Critére basé sur les valeurs |Agi| = 5° (Test - SG3B1(5.7)0FT)

1.3.3.4.  Phénomenes biaisants au cours de [’essai de fatigue

Au cours de I’essai de fatigue, la rigidité de I’éprouvette diminue avec le nombre de cycles. Plusieurs
phénomenes autre que la fatigue (I’endommagement) se manifestent et exercent des influences
significatives sur la chute du module du matériau. Lorsque les effets de ces phénomenes sont
importants, la rupture de 1’éprouvette a la fin de I’essai ne peut pas étre expliquée par le seul
endommagement. Dans ce paragraphe, quelques phénoménes sont présentés.

1.3.3.4.1. Echauffement

Lors des cycles de fatigue, 1’énergie de déformation injectée dans le matériau est dissipée,
principalement sous forme de chaleur, du fait de I’existence d’une composante visqueuse dans le
comportement mécanique des matériaux bitumineux ((Ashayer Soltani, 1998), (D1 Benedetto, et al.,
2004), (Di Benedetto, et al., 2011)). L’effet de ce phénomene entraine 1’augmentation de la
température de 1’éprouvette testée et manifeste par une perte de raideur de I’éprouvette qui n’est pas
en lien avec la fatigue.

1.3.3.4.2. Thixotropie

La thixotropie est la propriété réversible que possédent certains matériaux qui se fluidifient lorsqu’ils
sont soumis a une sollicitation mécanique. Les matériaux bitumineux semblent présenter cette
particularité: sous I’effet du chargement, un réarrangement de la structure du matériau semble se
produire principalement au début de I’essai, d’ou une chute de la rigidité de 1’éprouvette, qui n’est
pas due a la fatigue. Quelques publications font référence a cette propriété des matériaux bitumineux
( (Di Benedetto & Des Croix, 1996), (Ashayer Soltani & Anderson, 2005), (Di Benedetto, et al.,
2011)). Ashayer Soltani et Anderson ont observé sur I’enrobé bitumineux que les phénomeénes non
liés a la fatigue dominent pendant 300 000 cycles d’un test de fatigue a 10Hz et a 10°C et la majorité
de la chute de module est due a la thixotropie.

1.3.3.4.3. Non linéarité

Lors de la plupart des essais de fatigue effectués sur enrobés ou liants bitumineux, les amplitudes des
sollicitations appliquées sont en dehors du domaine de linéarité des matériaux. Leur comportement
est donc généralement non linéaire, ce qui a une influence sur leur réponse qui n’est pas directement
liée au phénomene de fatigue. Cela est notamment évoqué dans les travaux de ( (Di Benedetto & Des
Croix, 1996), (Di Benedetto, et al., 2011), (Nguyen, 2011), (Mangiafico, et al., 2017), (Babadopulos,
et al., 2019)). Ces derniers démontrent que I’effet des non linéarités est spécifique et ne peut
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s’assimiler a un changement de température ou de fréquence en tracant les mesures de module
effectués par un balayage d’amplitude dans I’espace de Black ou figure la courbe maitresse du
matériau considéré. Ils montrent en revanche, que 1’effet des non linéarités est identique a celui de
I’accumulation des cycles et que la phase I des essais de fatigue, représenté dans le méme espace est
parall¢le a la courbe issue du balayage d’amplitude, ce qui atteste de I’influence des non linéarités
pendant les essais de fatigue.

1.3.4. Comportement a basse température avec ’essai du retrait thermique empéché
(TSRST)

1.3.4.1.  Introduction

L’enrobé bitumineux est un matériau trés sensible a la température. Lorsqu’il est soumis a une
variation de température, il subit des déformations thermiques. Si celle-ci sont empéchées, les
variations de température entrainent des contraintes appelées contraintes thermiques.

Les chaussées soumises a un gradient thermique sont un exemple ou les déformations sont restreintes.
En moyennes températures, les enrobés sont des corps viscoélastiques. Lorsque la température
augmente les contraintes thermiques créées, qui sont des contraintes de compression, se dissipent par
relaxation. A basse température, I’enrobé se comporte comme un corps €élastique rigide. Lorsque la
température baisse, des contraintes de tension se créent sans pouvoir se dissiper. Lorsque ces
contraintes atteignent la limite de résistance du matériau, des fissures apparaissent (cf. Figure 1-33).
En France, la température en hiver a moins -10°C apparait fréquemment. Cela peut causer des
endommages significatifs, tels que des fissures transversales ou des bris apparaissant en surface des
chaussées (cf. Figure 1-34).

Plus froide or (max) Fissures
TeC) o

< >
“< >

Couche de surface

Couche d’assise

Gradient de
température

Gradient de température
crée des contraintes
thermiques

Si o7 (max) > Résistance a
la traction du matériau =
Fissures

Couche de fondation

Figure 1-33. Section transversale des chaussées subie une température négative, avec gradients de
contrainte thermique et de température (adapté de (Jung & Vinson, 1994))

Figure 1-34. La fissuration s’accentue et d’autres fissures apparaissent en surface (MTQ, 2008)
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1.3.4.2.  Caractérisation du comportement a basse température avec l’essai TSRST

L’essai de retrait thermique empéché (Thermal Stress Restrained Specimen Test - TSRST) est un
essal mettant en jeu un couplage thermique et mécanique. L’intérét d’un tel essai s’explique par la
similitude entre les sollicitations appliquées et celles qui sont a I’origine de la fissuration apparaissant
a basse température dans chaussée. Ce type de fissuration qui est transversale, s’observe trés
fréquemment dans les régions a hivers rigoureux.

Il consiste a appliquer une diminution de température a une éprouvette dont la hauteur est maintenue
constante. Comme la contraction thermique est empéchée, une contrainte de traction se développe.

Lorsque la limite de résistance en traction du matériau est atteinte, une rupture se produit (Di
Benedetto & Corté, 2005).

La vitesse de variation de la température doit étre faible pour éviter les gradients trop importants au
sein de I’éprouvette. Les vitesses choisies sont, en général, égales ou inférieures a -10 °C par heure.
Cette limite supérieure est en général plus élevée que les valeurs observées sur chaussées.
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Figure 1-35. Contrainte induite par le retrait thermique empéché en fonction de la température ( (Pedraza,
2018) adapté de (Di Benedetto & Corté, 2005))

La Figure 1-35 présente un exemple de résultats obtenus lors d’un essai TSRST. Les parametres les
plus couramment déduits de cet essai sont :

» la température de rupture,

» la contrainte de rupture,

» la pente d’évolution de la contrainte en phase linéaire

» la température de transition qui délimite une zone linéaire a basse température.

L’essai de retrait thermique empéché est parfois associé a des essais de traction réalisés a température
et vitesse de déformation axiale constantes. Des études (Olard, 2003) ont montré que 1’on retrouve
approximativement la méme valeur pour la contrainte de rupture, a condition que la vitesse de
déformation imposée dans 1’essai de traction compatible avec celle de retrait thermique empéché
(cf. Figure 1-36). Par exemple, pour un essai de retrait thermique empéché réalisé a une vitesse de —
10°C/h sur un enrobé ayant un coefficient de dilatation thermique de 30.10%/°C, il convient
d’appliquer une vitesse de déformation axiale de 30.107° par heure dans ’essai de traction.
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¢ Traction Olard 300-10-6 m/m/h
* ——TSRST non corrigeé Olard
—e—TSRST non corrigé Cordel
——TSRST corrigé Olard
——TSRST corrige Cordel
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Figure 1-36. Comparaison entre les essais de traction et TSRST sur I'enrobé au liant 50/70 (Olard, 2003)

1.4.Influence des phénomeénes climatiques sur les comportements des
matériaux bitumineux

1.4.1. Introduction : Positionnement du probléme

Les conditions climatiques peuvent avoir des effets néfastes sur le comportement des matériaux
bitumineux. Par exemple, la présence d’eau peut diminuer fortement la résistance et la durée de vie
des revétements bitumineux du fait de la perte d’adhésivité et de cohésion au sein des matériaux. Ces
dégradations sont parfois accélérées par I’effet du vieillissement et des cycles de gel/dégel.

Différents essais ont été développés afin d’évaluer 1’aptitude des matériaux bitumineux a résister a ce
type de dégradations. Apres différents conditionnements, les matériaux sont testés, par exemple, en
utilisant I’essai Marshall, 1’essai de Lottman, 1’essai Duriez etc. qui utilisent la traction indirecte ou
la compression simple. Ces essais sont uniquement relatifs a la rupture en sollicitation monotone
tandis que les comportements viscoélastiques et celui a la fatigue sont peu testés pour évaluer leur
évolution avec ce type de dégradations. C’est la raison pour laquelle les évolutions des différents
types de comportements des matériaux bitumineux sous les effets de 1’eau, des cycles de GD et du
vieillissement sont encore peu connues (Figure 1-37).

Couplage thermomécanique Couplage thermomécanique
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Figure 1-37. Question: comment les effets étudiés influencent-ils les différents types de comportements des
enrobés bitumineux ?

Une revue bibliographique est présentée dans les parties suivantes afin de clarifier, I’influence des
effets étudiés sur les comportements mécaniques des enrobés bitumineux.

1.4.2. Micro-mécanismes expliquant les détériorations observées

Cette section a pour but de présenter des mécanismes expliquant les détériorations des enrobés
bitumineux en présence d’eau (avec ou sans période de gel) et dues au vieillissement.
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1.4.2.1.  Meécanismes de degradation en présence d’eau

La dégradation en présence d’eau des enrobés bitumineux a été étudiée depuis les années 1920
(Solaimanian, et al., 2003). Selon (Mehrara & Khodaii, 2013), (Kakar, et al., 2015), il y a deux grands
mécanismes expliquant les dégradations des revétements bitumineux: (a) la perte d’adhésivité entre
le bitume et les granulats ; (b) la perte de cohésion au sein des composants.

a) Mécanismes de perte d’adhésivité

L’adhésivité caractérise la capacité collante du bitume aux granulats. 4 phénomenes
complémentaires, a 1’origine des 4 théories présentées ci-dessous, sont avancés pour expliquer
I’adhésion entre le bitume et les granulats :

» Théorie mécanique : L’adhésion d’un bitume a un granulat est premiérement créée par une
interaction de nature mécanique : liaison mécanique du bitume qui s’insére dans le relief du
granulat. Elle dépend fortement des caractéristiques physiques des granulats.

» Théorie chimique : Une réaction chimique se produit entre les fractions du bitume adsorbé
par le granulat et les constituants du granulat. Le bitume possédant des composants plutdt a
caractére acide (par exemple, on note la présence d’acides naphténiques), il se lie
chimiquement plus facilement avec des granulats de nature basique, donc a haute teneur en
carbonate de calcium, tels que le marbre et le calcaire, plutdt qu’avec des granulats a caractére
acide comme le quartz, le granite, les grés et les porphyres qui sont composés de silicates
(Lamothe, 2014).

» Orientation moléculaire : Les molécules du bitume, notamment les groupes polaires,
s'orientent de maniére a satisfaire les besoins énergétiques de la surface du granulat.
L’orientation des molécules est possible lorsque le bitume est chaud. La majorité des groupes
fonctionnels du bitume sont composés de charges négatives. En conséquent, I’orientation des
molécules entre les composants est favorisée lorsque des granulats chargés positivement sont
utilisés. Alors, ’interaction électrostatique entre les deux surfaces est générée par I’attraction
des charges ¢lectriques opposées : forces de type polaires, liaisons hydrogéne ou interactions
de Van der Waals.

» Theéorie thermodynamique : L’énergie de surface constitue le facteur prédominant au niveau
de I’adhésivité. L adhésivité résulte des forces intermoléculaires qui sont reliées a I’énergie
libre de surface en présence des matériaux suivants : bitume, granulat, eau et air. Grace a la
comparaison entre 1’énergie d’adhésion et 1’énergie de cohésion des composants, on peut
¢valuer le mouillage du bitume sur les granulats qui joue un réle essentiel a la performance
de I’enrobé bitumineux (Corté & Di Benedetto, 2005).

En se basant sur ces théories, de nombreuses recherches ont été réalisées afin de mieux comprendre
le phénomene de perte d’adhésivité des enrobés bitumineux en présence d’eau. Selon les revues
bibliographies de (Bagampadde, et al., 2004), (Caro S., 2009), (Feng, et al., 2010), (Mehrara &
Khodaii, 2013), (Lamothe, 2014), (Xu, et al., 2015), il existe différents mécanismes de dégradations,
qui sont présentés dans le Tableau 1-5.

b) Mécanismes de perte de cohésion

La cohésion est définie comme 1’ensemble des forces qui unissent les molécules d’un méme corps.
La perte de cohésion des enrobés bitumineux est associée a une détérioration au sein des composants.
Deux niveaux de perte de cohésion ont été observés : au niveau du bitume ou du mastic qui est le plus
fréquemment observé, et au niveau des granulats. Le Tableau 1-6 tiré de (Lamothe, 2014) résume les
mécanismes de perte de cohésion observés.
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Tableau 1-5. Mécanismes de dégradation par la perte d’adhésivité

dommage apparent au film de
bitume.

Mécanisme Phénoméne Causes
- Granulat poussiéreux ;
- Granulat qui n'a pas été suffisamment séché
. . . . ' avant 'enrobage, I'eau dans les pores interstitiels
Séparation microscopique du film . .
: se vaporise et condense a la surface du granulat
de bitume de la surface du ; f ) . ’
i . ) emprisonné sous le film de bitume ;
Décollement | granulat par un film d’eau, sans

- Gradient de concentration de part et d’autre du
film de bitume qui provoque le déplacement de
l'eau vers la surface du granulat. Ce phénomeéne
génére le désenrobage ;

- Réaction chimique et électrostatique.

Déplacement

Perte du bitume de la surface
des granulats par une rupture du
film de bitume et/ou une
séparation du granulat/mastic

- Enrobage incomplet lors du malaxage ;

- Granulat trés angulaire : usure ou film de bitume
trés mince aux arrétes ;

- Granulat tres fragmenté aprés le compactage ;

- Présence de poussiéres a la surface du granulat ;
- Cycles de gel et dégel fréquents ;

- Faible énergie de surface d’adhésivité ;

- Composant chimique hydrophile du bitume ;

- Composition minéralogique globale hydrophile ;
- Incompatibilité entre le bitume et le granulat qui
meéne a la solubilité d’'un composant par I'eau ;

- pH élevé de I'eau.

Lavage du liant ou mastic par un

- Perméabilité élevée de I'enrobé bitumineux ou du

s’évapore, toutefois il peut
s’amplifier avec le trafic et peut
conduire au décollement total du
film de bitume s’il atteint la
surface du granulat.

Désorption | écoulement d’eau qui peut étre film de bitume ;
accentué par le trafic. - Passages de véhicules.
L’eau et le bitume se combinent . . , )
- ) - Immersion prolongée dans l'eau ;
pour former une émulsion \ g . s .
; . - Présence de certains produits anti-désenrobage ;
inverse, le bitume forme la phase - . ; i
. , - Composant chimique hydrophile du bitume ;
continue et I'eau la phase . L o )
) . o - Présence de certains fillers minéraux ;
. . discontinue. Le mécanisme est X L _
Emulsion . : ; - Présence de minéraux de carbonate hydrophile ;
. réversible lorsque 'eau X - ; )
spontanée - Présence de particules argileuses ;

- Faible énergie de cohésion a l'interface ;

- pH élevé de I'eau, qui affecte I'angle de contact,
le mouillage et la tension de l'interface bitume-eau,
et ainsi, 'adhérence du couple bitume-granulat.
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Tableau 1-6. Mécanismes de dégradation par la perte de cohésion

certains composeés.

respectivement, de minéraux
carbonatés et siliceux.

Mécanisme Phénoméne Causes Niveau
Lors d’'un réchauffement,
I'évaporation de I'eau (vapeur)
contenue dans les vides semi-
effectifs accélére la diffusion de 'eau | - Présence d’eau au sein de
I au sein de la microstructure du I'enrobé ;
Vaporisation ; - . f
et succion bitume et lors du refroidissement, il - Température ou
peut y avoir une succion d’eau au ensoleillement élevés et
sein des vides s'’il y a présence d’'un | refroidissement de I'enrobé.
film d’eau a 'embouchure en raison
de I'existence d’'un gradient de
pression.
- Présence prolongée d'eau ;
Perte de cohésion du bitume ou du - Ecoulement d’eau ;
mastic en raison d’'une exposition - Energie faible de cohésion a
. . prolongée a 'eau et une perte de l'interface ;
Dispersion - . , -
matériau en raison d’'un mouvement | - Composant chimique
d’eau généré par le passage des hydrophile du bitume ;
véhicules. - Bitume vieilli ;
- Film mince de bitume.
Le déplacement de I'eau dans les Ségrégation entre deux Bitume
vides interconnectés de la couches ou teneur élevée en mastic’
microstructure de I'enrobé et le vides permettant l'infiltration et (N. Part
développement d’une pression la circulation d’eau ; e't al ’
interstitielle élevée de I'eau au sein - Densification de I'enrobé par 2018”)
des vides isolés saturés générés par | le trafic emprisonnant 'eau
. le passage d’un véhicule provoque la | dans des vides isolés, alors
Pression dans . . . .
les pores rupture du film de bitume ou la que le matériau est saturé non
propagation de microfissures au sein | drainé ;
du mastic. Ces dommages vont - Trafic mettant sous pression
faciliter l'infiltration d’eau dans le I'eau au sein des vides isolés,
mastic et a l'interface bitume- sollicitant le matériau en
granulat et conduire au désenrobage | traction et le liant entre les
et a la désintégration compléte de granulats au point de les
'enrobé. désenrober.
Rupture du film de bitume, de mastic
ou de granulats générant une perte R .
v oar o ) . La rupture peut étre accentuée
d’intégrité structurelle de I'enrobé et -
- L : parles :
Rupture du | générant ainsi de nouvelles voies o C
! , N - opérations de fabrication, de
film de d’accés pour le transport de X
. . i . . mise en ceuvre et de
bitume, I'humidité. Le mécanisme se produit .
. ) L N compactage ;
microfissures | usuellement |a ou les arétes sont - .
; N . : - passages de veéhicules ;
vives, ou le film de bitume est mince .
. o - cycles de gel et dégel.
et ou il y a de la poussiére sur le
granulat.
La solidification de I'eau contenue
dans les pores de I'enrobé peut
générer des contraintesde 1a 3 - Présence d’eau au sein de
Solidification | MPa et ainsi fragiliser le film de 'enrobé ;
de l'eau bitume, le granulat ou I'enrobé. Cette | - Température froide générant
fragilisation se produit la formation de glace.
) s Granulat
essentiellement a l'interface
granulat-bitume.
- . H <6 et > 8 de l'eau est
La perte de cohésion au sein du P . ; .
_ - o favorable a la dissolution,
Solubilité granulat due a la solubilité de
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1.4.2.2.  Meécanismes du vieillissement

Les mécanismes du vieillissement se classent selon trois types : type physique, type chimique et type
cinétique (Dony & Ziyani, 2016):

D’un point de vue physique, la manifestation la plus notable du vieillissement est le durcissement du
liant. Celui-ci est dii a une restructuration physique moléculaire lors du refroidissement de 1’enrobé
apres sa mise en ceuvre. Le vieillissement physique est également dii a une modification de la
composition générique du liant: la fraction en asphalténes augmente et les fractions huileuses 1égeres
du liant sont perdues par volatilité ou adsorption. Enfin, les paraffines peuvent cristalliser.

D’un point du vue chimique, 1I’oxydation est provoquée par I’exposition a 1’oxygene de 1’air. Le
processus d’oxydation peut étre décrit a travers trois phénomenes. Le premier est la fragmentation,
au cours de laquelle les molécules de bitume se séparent en plus petits fragments générant des sous-
produits volatils tels que H2O, CO> et CH4 qui se vaporisent a la fin du processus. Le deuxiéme
phénomene est 'ajout d'oxygeéne dans le bitume lors du refroidissement de 1’enrobé. Le troisiéme
phénoméne est la formation de molécules plus dense et plus lourde, appelée la condensation ou la
carbonisation. La perte de molécules volatiles et I'association de grandes molécules augmentent la
viscosité du bitume ce qui explique son durcissement (Petersen, 1993). Les particules minérales ou
bien les fillers dans le mastic peuvent aussi agir comme un catalyseur du processus de vieillissement
du bitume (Das, 2014).

D’un point de vue cinétique, la vitesse de formation des carbonyles est régie selon une loi
exponentielle d’Arrhenius dépendant de la température, de la pression et du type de liant. Les études
en laboratoire de (Lau, et al., 1992) et (Petersen, et al., 1993) ont montré qu’initialement, la vitesse
de formation est rapide, puis diminue au cours du temps et atteint une valeur constante.

1.4.3. Synth¢se des résultats dans la littérature

De nombreuses recherches ont été réalisées pour étudier I’'impact des effets de I’eau sur les enrobés
bitumineux selon des protocoles différents qui peuvent étre regroupés comme suit: (1)
conditionnement avec 1’eau, (2) conditionnement avec I’eau et sous des cycles de gel/dégel, (3)
conditionnement sans eau et sous des cycles de gel/dégel. Dans les paragraphes suivants, nous
décrivons, tout d’abord, certains protocoles de conditionnement. Puis nous présentons les résultats
obtenus en soulignant les impacts de ces protocoles sur les grandes classes de comportement des
enrobés bitumineux, tel que la résistance a la rupture, la fatigue, la viscoélasticité et le comportement
sous couplage thermomécanique.

1.4.3.1. Conditionnement avec [’eau

Plusieurs essais permettant d’évaluer la sensibilité a I’eau des enrobés bitumineux ont ét¢ développés.
Ils sont généralement classé€s en 2 groupes : les essais sur le mélange bitumineux foisonnés et les
essais sur des éprouvettes compactées (Solaimanian, et al., 2003). Malgré la diversité de ces essais,
le conditionnement avec I’eau utilise principalement deux méthodes, soit I’éprouvette est immergée
simplement dans I’eau, soit elle est saturée dans 1’eau sous vide.

Le Tableau 1-7 présente des essais utilisant I’immersion directe dans 1’eau.
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Tableau 1-7. Essais avec l'immersion dans l'eau

d’éc-:;?raifillon Essai Conditionnement des éprouvettes Paramétre obtenu
Stati Mettre le mélange a 60°C pendant
atic . s A
. ! 2h et laisser refroidir a température
immersion . o , .
Mélanae test ambiante ; puis immerger dans I'eau a Pourcentaqe de la
Ferrone 25°C pendant 16h & 18h it
(Solaeirr]r:gn(iaan Dynamic Similaire au test précédent en ajoutant :ﬁcgf:reizti%reg? I(Se
’ immersion | une agitation durant 4 heures quand le : e p
et al., 2003) ) . . ) bitume, estimé
test mélange est immergé dans I'eau . ps
(Bagampadde, - - ; visuellement (ou a l'aide
Texas Immerger le mélange 10min dans I'eau !
et al., 2004) . . de photographies)
boiling test | bouillante
Rolling Agiter le mélange dans une bouteille
bottle test | d’eau a la température ambiante
Deux méthodes :
Immersion- | (1) Immerger des éprouvettes dans Rapoort des résistances
compression | I'eau a 60°C (140°F) pendant 24h, puis 3 I:Eom ression des
test dans I'eau a 25°C pendant 2h & rouvet?es avec et
(AASHTO | (2) Immerger des éprouvettes dans sgns conditionnement
T165, 2002) | 'eau a 49°C (120°F), puis a 25°C
pendant 2h
Marshall test Rapport des stabilités
(NF EN Immerger des éprouvettes dans 'eau a | de Marshall des
12697-34, | 60°C pendant 40mins éprouvettes avec et
2012) sans conditionnement
Egr;ou;;gg M\j);stg:e Mettre des éprouvettes couvertes dans | Rapport des valeurs de
P susceptibilit un moule aluminium étanche équipé « stabilometer de
(Calh‘?orniay avec une meche qui est suspendu au- Hveem » des
Test 307 dessus de I'eau dans une enceinte a éprouvettes avec et
2000) ’ 60°C pendant 75h. sans conditionnement
Immerger des éprouvettes dans 'eau Egrlgreoiﬁggflaeus oint
Hamburg en appliquant des cycles de v pon P
, o . d'intersection de la
wheel test | chargement d’un pneu afin d’obtenir la ente de la seconde et
(AASHTO | courbe déformation permanente - I% troisieme partie de la
T324, 2014) | nombres des cycles, a une température f P
choisie coyrbe de’ luage (le
point de décollement)

De plus, il existe des essais sur des éprouvettes compactées utilisant la saturation sous vide, comme
illustré dans le Tableau 1-8.

Tableau 1-8. Essais avec la saturation sous vide

) Type_ Essai Conditionnement des éprouvettes Parameétre étudié
d’échantillon
Méthode A : .
Saturation sous vide de 6,7 kPa a 20 Rapport fentr.e I(_as résistances
o : a la traction indirecte des
+ 5°C pendant 30min, attente de Sorouvettes avec et sans
Sensibilité | 30min minimum, puis immersion dans cgnditionnement
Eprouvette (éll\lll;elglril un bain d’eau a 40°C pendant 3 jours.
compactée . .
12697-12, | Méthode B : .

2008) Saturation sous vide de 47 kPa a 2?;2826?‘:;;5; ézssmtances
18°C pendant 2h, puis immersion & rouvet?es avec et sans
dans un bain d’eau a 18°C pendant 7 prouy
jours conditionnement
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Parmi ces essais, les tests sur les mélanges bitumineux foisonnés sont moins appliqués du fait de la
faible corrélation observée avec les résultats obtenus a partir des essais sur les éprouvettes
compactées. En France, la norme européenne (NF EN 12697-12, 2008) est généralement appliquée
pour tester la sensibilité a I’eau des enrobés bitumineux. Selon cette norme, il est possible d’utiliser
deux essais sur éprouvette compactée présentés dans le Tableau 1-8. Parmi eux, la Commission
Technique Essais relatifs aux Chaussées (CTEC) recommande 1’utilisation du test de compression,
¢galement appelé le test « Duriez » (Méthode B) (cf. Figure 1-38). L'essai utilise des éprouvettes
cylindriques ayant un rapport hauteur sur diametre d'au moins 0,5. Le rapport entre la résistance a la
compression simple des éprouvettes conditionnées et celle des éprouvettes non-conditionnées est
ensuite calculé (Eq. 1-30) et considéré pour estimer la sensibilité a ’humidité du matériau.

i/C =% Eq. 1-30

Ou C,, et C; sont les résistances moyennes (au moins 8 éprouvettes testées) a la compression
respectivement des éprouvettes conditionnées et des éprouvettes non-conditionnées.

12 MFa Air / T=18°C
— ] ‘
S .
< ”
- [
) [ | Compression
12 MPa " r test at Imm/s
. torage an .
Fabrication g : Testing
conditioning

Figure 1-38. Schéma du principe de test selon la méthode "Duriez" tirée de (Ramirez Cardona, 2016)

Le matériau est considéré sensible a I’humidité quand le rapport i /C est inférieur a 70%, 80% ou 90%
selon le matériau testé¢ (NF EN 13108-1, 2007). D’apres la norme (NF EN 12697-12, 2008), le test a
été répéteé par 14 laboratoires différents sur un BBSG-EBI10, la valeur moyenne de I’expérimentation
a ¢t¢ de 73% avec une répétabilité et une reproductivité acceptables : 7,8% et 13,4% respectivement.

D’apres notre étude bibliographique, aucun essai de module complexe sur des enrobés bitumineux
ayant subi de tels conditionnements n’a ét¢ réalisé¢. Cependant, le comportement a la fatigue des
enrobés bitumineux saturés en eau a été étudié par (Lamothe, 2014) lors de sa these de doctorat. Le
matériau utilisé est un enrobé bitumineux de type EB 14 selon la norme du Québec avec 4,8% de
teneur en bitume PG 70- 28. Des éprouvettes cylindriques 80x120mm (diametre x hauteur) ayant
4,4% de vides en moyenne ont été carottées dans des plaques de 125x400x600 mm® obtenues au
compacteur de type LPC, au moins 2 semaines apres sa fabrication.

Deux lots d’éprouvettes, dont un lot sec et I’autre conditionné, ont été testés. Le systéme de saturation
sous vide a été utilisé. Les éprouvettes conditionnées ont été saturées partiellement dans de I’eau
dégazée sous une pression absolue inférieure a 4kPa, pendant une durée d’au moins 90 minutes. Apres
un délai maximal de 36 heures suite a la saturation, elles ont été testées a la fatigue en traction-
compression a 10°C et 10Hz. La courbe de Wohler obtenue est tracée dans la Figure 1-39.
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Figure 1-39. Courbes de fatigue de Wohler de I'enrobé bitumineux (teneurs en vides de 3,5 a 4,5%), testé a
deux états Sec (S) et Partiellement Saturé en Eau (PSE), a +10°C et 10Hz (Lamothe, 2014)

La présence d’eau au sein de 1’enrobé génere une baisse de la valeur de la déformation &, (105pum/m
vs 109um/m), et une hausse de la pente de la droite de fatigue (12,77 au lieu de 9,25). L’enrobé
bitumineux testé, partiellement saturé en eau sous vide, présente cependant une trés faible diminution
de la résistance a la fatigue bien que le degré de saturation obtenu soit élevé (environ 90%). Cette
faible diminution est peut-étre due a la faible teneur en vides des éprouvettes.

1.4.3.2.  Conditionnement avec cycles de gel/dégel sans eau

Lamothe ( (Lamothe, 2014), (Lamothe, et al., 2017)) a également réalisé une étude sur des
éprouvettes compactées soumises a des cycles de gel/dégel (GD) sans eau.

Une éprouvette de 4,8% de vides a été choisie pour tester I'impact des cycles de GD sur le
comportement viscoélastique linéaire (VEL) de I’enrobé bitumineux. Six essais de module complexe
(E*) ont été réalisés apres 1, 3, 10, 30, et 60 cycles de GD sur I’éprouvette testée (Figure 1-40). La
Figure 1-41 montre la sollicitation en température lors du conditionnement selon (Lamothe, et al.,
2017). Les cycles de GD sont entre -18°C et 10°C.

1stE* 2ndE* 3rdE* 41h E* 5th E* 6thE* 7thE*
30 - l 1stTT lanTTl 3rdTT 4thTT 5thTT l 6thTT l
Ar J1i A2 )2 As Ja As Js Ag Js
20 ]
[ ]
o 10 1
5 1
g o]
5 ]
o ]
€ -10
= 8
-20 - - < > < =
] 1 FTC 2 FT ? FT' "0 FTC 30 FTC 40 FTC
-30 :HHWWW/HWA—HWAH—W
1 4 16 154 196 200 505 524 774 778 802 832 868
Time (day)

Figure 1-40. Réalisation des essais de module complexe qui incluent les séquences de cycles de gel et
dégel (Lamothe, et al., 2017) (Freeze-Thaw Cycles - FTC, Thermal Test - TT, Complexe Modulus - E*)
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Figure 1-41. Sollicitation d’un cycle de gel/dégel selon (Lamothe, et al., 2017) (Essai thermique — ET)
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Figure 1-42. Résultats des essais de module complexe sur une éprouvette séche ayant subi 0, 1, 3, 10, 30
et 60 cycles de GD cumulés : (a) dans le plan Cole-Cole ; (b) dans I'espace de Black (Lamothe, 2014)

Les données obtenues (Figure 1-42) ont montré une faible dégradation de I’enrobé utilisé soumis au
conditionnement appliqué. Il semble que les cycles de GD sans eau n’ont pas eu d’influence
significative sur le comportement VEL du matériau testé.

1.4.3.3.  Conditionnement avec cycles gel/dégel en présence d’eau

Selon la littérature, la plupart des recherches traitent de I’endommagement des enrobés bitumineux
causé par des cycles de GD en présence d’eau. Ce type de conditionnement a été d’abord développé
par (Lottman, 1978). Il a proposé une procédure en deux étapes : 1’éprouvette est d’abord saturée dans
I’eau sous vide, puis elle subit un cycle de GD (cf. Tableau 1-9). Cette procédure a été¢ modifiée plus
tard, et normalisée sous le nom AASHTO-T283.

Aux Etats Unis, de nombreuses études utilisant cette procédure pour tester I’endommagement
hivernal des enrobés bitumineux ont été menées a la fin du 20°™ siécle et au début du 21°™ siécle.
Récemment, ce type de conditionnement est beaucoup utilisé par les chercheurs chinois. En France,
des protocoles différents ont également été développés en se basant sur les conditions climatiques in-
situ, pourtant aucun protocole n’est normalisé.

Le Tableau 1-9 présente des €tudes appliquant la saturation de 1’éprouvette dans 1’eau suivie par des
cycles de GD. Deux méthodes de saturation sont généralement utilisées aprés immersion dans I’eau :
sans ou avec saturation sous vides. Selon la littérature, la saturation sous vide est plus souvent
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appliquée du fait qu’on obtient un taux de saturation plus élevé dans une durée plus courte. Différentes
amplitudes et durées sont considérées pour les cycles de GD dont le nombre est é¢galement variable.

Tableau 1-9. Essais utilisant des cycles gel/dégel avec 1’eau

Conditionnement des éprouvettes
Saturation
(avant la . PPy,
Source Cycles de GD sollicitation Durée Paramétre étudié
des cycles de
GD)
Méthode 1 : Mettre les
éprouvettes saturées
dans un sac hermétique Saturation
avec 10ml d’eau, puis sous vide de -Méthode 1 :
gel a -18°C durant 15h, 67 kPa 40h (un cycle
Test original puis dégel pendant 24h pendant GD pendant
d dans un bain d’'eau a 30mins, puis 39h)
e Lottman o ) s ) .
60°C. Ces procédures suivie par -Méthode 2 :
(Lottman, b .
1978) comptent pour 1 cycle | | immersion de | 140h (un cycle
de GD 30mins dans de GD
Méthode 2 : Sollicitation 'eau aux pendant 8h)
de 18 cycles de GD, gel conditions
pendant 4h a -18°C et ambiantes
dégel pendant 4h & Rapport entre les
49°C (120°F). reS|§tan_ce§ ala
Avant d'utiliser la tractlpn indirecte
méthode 1 du test des éprouvettes
précédent, le mélange avant et apres le
bitumineux foisonné est conditionnement
Lottman refroidi a 25°C pendant Saturation ~ 66h
modifié 2h, puis vieilli a 60°C sous vide a (un cycle de
(AASHTO pendant 24h, ensuite température GD pendant
T283, 2014) réchauffé a la ambiante 39h)
température de jusqu'a 70%-
fabrication pour le 80% de
compactage des saturation des
éprouvettes éprouvettes
Tunnicliffi-Root ~ 40n
Comme méthode 1 du (un cycle de
Test (ASTM test original de Lottman GD pendant
D4867, 2004)
39h)
L’enrobé chauffe a
150°C pendant 2h, puis
refroidit a température
ambiante, puis il est
réchauffé a 150°C pour Dépend du Nombre de cycles
Freeze—Thaw le compactage des nombre de GD a créer la
Pedestal (tiré éprouvettes. | . des cycles de 1¢re fissure de
de Eprouvettes immergées (;nmer,smn GD appliqués I'éprouvette avant
: . , . ans l'eau .
(Solaimanian, | dans I'eau stockés dans (un cycle de et aprés le
et al., 2003)) une boite verre GD pendant conditionnement
hermétique, puis lancer 24h)
des cycles de GD ; gel a
-12°C pendant 15h,
dégel a 49°C pendant
9h
Module complexe
et résistance a la
(Naall-c?l;aorgg)et Appliquer la procédure selon AASHTO T283 ;;ascgﬁ?og]gériiteec
et sans
conditionnement
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(Mauduit, et
al., 2010)

Sollicitation des cycles
de GD consécuitifs, gel a
-10°C pendant 10h,
dégel a 10°C pendant
10h. Vitesse de
changement des
températures 20°C/h

Saturation
sous vide a
deux différents
niveaux 47
kPa et 86 kPa

7 jours au
maximum (un
cycle de GD
pendant 22h)

Quantification de
I'expansion induits
par cycles de GD
des éprouvettes
partiellement
saturés d'eau

(Feng, et al.,
2010)

Soumis a0, 2,4, 6, 8
cycles de GD, gel a -
20°C pendant 8h et
dégel a 60°C pendant
4h

Saturation

sous vide
pendant
15mins

Dépend du
nombre des
cycles de GD
appliqués (un
cycle de GD
pendant 12h)

Impact du sel et
des cycles GD sur
le comportement
des EB en utilisant
I'essai a la traction
indirecte

(A. EI-M.
Behiry, 2012)

Conditionnement selon la procédure de
AASHTO T283. Puis immersion des
éprouvettes dans I'eau ou dans la
saumure pendant 1, 3, 7, 14 jours.

Dépend du
temps
d'immersion
des
éprouvettes
(15 jours au
maximum)

Utilisation des tests
Marshall (NF EN
12697-34, 2012) et
la traction indirecte
pour déterminer
I'évolution de la
résistance a
’lhumidité des EB
selon la durée de
conditionnement

Sollicitation de 1, 50 et
150 cycles de GD. Gel a
-18°C pendant 4h, dégel

38.5 jours au

Durée de vie des

température -56°C/h

(Lamothe, et
al., 2015)

Saturation et sollicitation des cycles de
GD méme que (Lamothe, 2014)

maximum (un
cycle de GD
pendant 24h)

(Jaskula, a 20°C pendant 2h dans Comme maximum (un EB subis des
2014) l'eau. Puis immerger AASTHO T283 | cycle de GD | conditionnement de
toutes éprouvettes dans pendant 6h) GD
un bain d’eau a 60°C
pendant 24h.
Sollicitation de 100
cycles consécutifs, gel - Saturation Influence des
(Lamothe 18’°C pendant 11h30, sous vide de cycles de GD et de
2014) ’ dégel 10°C pendant <4 kPa saumures sur le
11h30, la vitesse de pendant comportement de
changement de 90mins 100 jours au EB

Quantification des
contraction et
expansion des

éprouvettes
partiellement

saturés soumises a

des cycles de GD

(Xu, et al.,
2015)

Sollicitation de 30 cycles
de GD, gel sans eau a -
18 °C pendant 16h, puis
gel dans I'eau a -18°C
pendant 16h ; dégel
dans I'eau a 25°C
pendant 12h

Saturation
sous vide de
98 kPa
pendant 15min

55 jours au
maximum (un
cycle de GD
pendant 44h)

Evolution interne
des pores des EB
soumis a des
cycles de GD par
les rayons gammes
et le méthode
d’analyse d’'image

(Lei, et al.,
2016)

Sollicitation de 30 cycles
de GD, gel a-18°C
pendant 16h en utilisant
sac hermétique
contenant 10ml d’eau,
dégel dans l'air a 25°C

pendant 8h

Méme que
(Xu, et al.,
2015)

30 jours au
maximum (un
cycle de GD
pendant 24h)

Application de
I'essai d'impact
résonance pour
évaluer la
résistance a des
cycles de GD des
EB.
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1 cycle de GD, gel a -
(Ramirez 18°C pendant 24h en Immersion 7.25 jours au Caractérisation
Cardona utilisant le sac dans l'eau a maximum (un thermomécanique
2016) ’ hermétique contenant 60°C pendant cycle de GD des EB
10ml d’eau, dégel dans 7 jours pendant 54h)
I'air a 40°C pendant 30h
Sollicitation des cycles . Dépend du Quantification la
de GD consécutifs, gel a Satu_l;?tpn% no:nbrctia dg% dilatation-
(VU, 2017) -10°C pendant 10h, | >ousvidea cycles de contraction des EB
dégel a 10°C pendant kPa pendant 3 | appliqués (un au cours de
10h heures cycle de GD gelidégel
) pendant 20h)

Selon la bibliographie, le rapport des résistances a la traction indirecte (TSR — Tensile Strength Ratio)
calculé par Eq. 1-31 est considéré comme le critére le plus ancien et le plus utilisé pour évaluer
I’endommagement de 1’enrobé bitumineux :

St—w

St-d
avec S;_,, la résistance des éprouvettes conditionnées et S;_; la résistance des éprouvettes non
conditionnées.

TSR =

Eq. 1-31

Kiggundu & Roberts (Kiggundu & Roberts, 1988) ont réalisé une série de test TSR sur 26 enrobés
bitumineux différents utilisés aux Etats-Unis. IIs ont trouvé que les matériaux utilisés ayant une valeur
TSR = 70% sont relativement non-sensibles a I’humidité. La précision de cette méthode atteint 67%
comparée avec I’observation in-situ. La valeur de TSR de 70% est donc devenu le critére le plus
appliqué jusqu’a aujourd’hui aux Etats-Unis. Beaucoup d’études sur la sensibilité a I’humidité des
enrobés bitumineux ont été¢ effectuées en se basant sur le conditionnement ASSTHO T283. Par
exemple, Feng et al. (Feng, et al., 2010) a étudi¢ I’impact des cycles de GD sur 3 types de matériaux
souvent utilisés en Chine : AC - « Dense-graded », AM - « Semi-open-graded » , OGFC - « Open-
graded » avec 6%, 12% et 18% respectivement de vides . Les éprouvettes cylindriques 101,6mm x
63,5mm (Hauteur x Diamétre) de type Marshall ont d’abord été saturées sous vide dans 1’eau ou dans
la saumure, puis testées (essai de traction indirecte (ITS — Indirect Tensile Strength test)) apres 0, 2,
4, 6 et 8 cycles de GD (cf. Tableau 1-9). Les résultats obtenus sont présentés dans la Figure 1-43. Ils
montrent que la teneur en vides a une grande influence sur la sensibilit¢ aux cycles de GD. Plus le
matériau est poreux plus la dégradation est importante.
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Figure 1-43. Résultats TSR sur enrobés saturés soumis a des cycles de gel/dégel, obtenus selon (Feng, et
al., 2010)

Néanmoins, la valeur TSR ne fournit que la résistance a la rupture des enrobés bitumineux tandis que
ses comportements VEL ou a la fatigue apres des cycles de gel/dégel sont encore treés peu connus.

Lamothe et al. (Lamothe, 2014) (Lamothe, et al., 2017) a réalisé une série d’essais de module
complexe (E*) en traction-compression sur une éprouvette ayant 4,4% de vides soumise a des cycles
de GD comme présentés dans la partie précédente (Figure 1-40). Le bitume utilisé est de type PG 70-
28 selon la norme MTQ 4101 utilisée au Québec. Le degré de saturation de 1’éprouvette testée était
contrdlé avant chaque essai E* en s’assurant qu’il était toujours supérieur a 40%, sinon I’éprouvette
¢tait saturée sous-vide une nouvelle fois. Le test E* a été effectué sur une plage de température de -
35°C a 35°C et a des fréquences comprises entre 0,03Hz et 10Hz. Les résultats des essais E* ont été
analysés et modélisés a 1’aide du modéle 2S2P1D développé par 1’équipe de ’ENTPE (Olard & Di
Benedetto, 2004) (Di Benedetto, et al., 2004) (cf. Figure 1-44 et Figure 1-46). Les variations des
constantes du modele ont été utilisées pour quantifier les dégradations dues a des cycles de GD. La
Figure 1-45 montre les évolutions du module vitreux Eo et du module statique Eoo selon le nombre
des cycles de GD. Le module E¢ diminue et le module Eoo augmente avec le nombre de cycles de GD.
Lamothe a introduit une variable caractérisant I’endommagement sur toute la gamme de fréquence et
température définie par Eq. 1-32. La Figure 1-47 présente 1’évolution de cette variable selon le
nombre de cycles de GD appliqué.
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|E*|X.GD

D =1-
x.ab |E*[0.6p

Eq. 1-32

Ou |E*|x¢p €t |E*|oep sont respectivement la norme de module complexe aprés X cycles GD et
celle a méme fréquence équivalente de la méme éprouvette ayant subie 0 cycle GD.
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Figure 1-44. Modules complexes dans le plan Cole-Cole d’une éprouvette saturée dans I'eau (Lamothe,

2014)
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Figure 1-45. Evolutions du module vitreux Eo et du module statique Eoo des éprouvettes saturées selon le

nombre de cycles GD subis (Lamothe, 2014)
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Figure 1-46. Courbes maitresse de la norme du module complexe d’'une éprouvette saturée dans I'eau en
fonction des cycles de GD a la température de référence Tr=-5.5°C (Lamothe, 2014)
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Figure 1-47. Evolution du dommage de I'éprouvette saturée dans I'eau en fonction des cycles de GD (Dxcp)
calculé a la température de référence Tr=-5.5°C (Lamothe, 2014)

Apres 100 cycles de GD, la chute de la norme E* peut atteindre 80% pour une température de test
entre 20°C et 35°C. Les critéres d’endommagement obtenus sont du méme ordre de grandeur que
ceux utilisant la méthode TSR. En fait, la comparaison entre les deux méthodes E* et ITS a été réalisée
par (Nadkarni, et al., 2009). Son équipe a effectué des essais ITS et de module complexe (E*) sur des
éprouvettes soumises au méme conditionnement. Ces essais ont été réalisés a 25°C et aux fréquences
suivantes : 25, 10, 5, 1, 0,5 et 0,1Hz. L’analyse des résultats obtenus indique qu’il n’y a pas de
différence significative pour évaluer le niveau d’endommagement si I’on utilise le module complexe
ou la résistance a la traction indirecte. Il a donc proposé de remplacer ’'ITS par un essai E*, qui a
I’avantage de permettre de tester la méme éprouvette avant et apres le conditionnement.

D’autres recherches utilisent également des essais non-destructifs. (Lei, et al., 2016) ont utilisé des
essais d’impact résonance (IRT — Impact Resonance Test) qui permettent de déterminer le module
complexe par analyse inverse, pour caractériser la sensibilité hivernale des enrobés bitumineux. Des
éprouvettes cylindriques de 100x20mm ou 100x40mm (Diameétre x Hauteur) possédant 4% de vides
ont été fabriquées. Cinq matériaux, dénommés 70#, 90#, 70-28, 90-28 et 90—-60 ont été utilisés. Les
matériaux 70# et 90# utilisent des bitumes purs correspondant aux bitumes semi-durs de type 50/70
et 70/100 respectivement, tandis que les matériaux 70-28, 90-28 et 90—-60 utilisent des bitumes
modifiés avec des poudrettes de caoutchouc de tailles différentes (correspondant a 0,7mm et 0,25mm
environ). Les éprouvettes ont d’abord ét¢ soumises a des cycles de GD (cf. Tableau 1-9). Les essais
d’impact résonance ont été réalisés a 20°C, régulierement apres différents cycles de GD afin de suivre
la dégradation des éprouvettes. Le rapport du module au cours des cycles|E”*| .oy, sur le module initial
|E™|inia été étudié. Il est dénommé « Dynamic Modulus Ratio », DMR et calculé par Eq. 1-33.
DMR = IE lcon Eq. 1-33

|E * Iini.
La Figure 1-48 montre I’évolution de ce parametre pour les matériaux testés. La norme du module
complexe diminue progressivement avec le nombre de cycles de GD. Aprés 30 cycles de GD, le
module des matériaux 70# et 90# chute d’environ 30% a 40%. Cette diminution est du méme ’ordre
que la dégradation observée par (Lamothe, 2014).
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Figure 1-48. Résultats de I'essai IRT — Evolutions de la norme de module complexe (déterminé a 20°C)
selon le nombre des cycles sollicités (Lei, et al., 2016)

(Ramirez Cardona, 2016) ont étudié I’influence des cycles de GD sur le comportement viscoélastique
(module complexe et coefficient de Poisson) et a la fatigue d’enrobés bitumineux. Les matériaux,
destinés a étre utilisés dans les infrastructures de voie ferrée, étaient de type GB3 et GB4 a base d’un
bitume 35/50, avec des teneurs en vides respectives de 8% pour GB3 et 4,5% pour GB4. Des
éprouvettes de forme cylindrique de 75x140mm (Diamétre x Hauteur) ont été fabriquées. Elles ont

été divisées en deux lots : un lot sec et I’autre conditionné selon le protocole, qui se compose de 3
¢tapes (cf. Tableau 1-9).

Les résultats obtenus montrent que le conditionnement utilisé ne modifie pas significativement le
comportement VEL. Cela vient peut-étre du fait que le conditionnement utilisé cause les faibles
degrés de saturation des éprouvettes (environ 50% pour GB3 et 27% pour GB4) (Ramirez Cardona,
et al., 2017). Cependant, il a une grande influence sur le comportement a la fatigue des matériaux.
Les Figure 1-49 et Figure 1-50 présentent les courbes de Wohler des résultats d’essais de fatigue en
traction-compression, qui ont €té réalisés a 10°C avec une sollicitation sinusoidale en déformation
aux amplitudes différentes de 60, 70, 90 et 110um/m et une fréquence 10Hz. Selon les résultats
obtenus (Figure 1-51), la durée de vie des éprouvettes conditionnées du type GB3 diminue fortement
par rapport a celle des éprouvettes non-conditionnées. Ces dégradations sont vraiment remarquables
et il faut en tenir compte dans le dimensionnement des structures routieres (Ramirez Cardona, 2016).
Cependant, I’influence de ’humidité sur les éprouvettes GB4 semble non-significatif. Cela peut venir
du fait que le pourcentage de vides des éprouvettes GB4 testés est prés de la moitié de celui des
éprouvettes GB3. En plus, les résultats des éprouvettes GB4 sont plus dispersés que ceux des
éprouvettes GB3. Il y a des éprouvettes tres sensibles au conditionnement utilisé (Figure 1-52) tandis

que les autres sont moins influencées. Il faut donc plus de résultats pour mieux comprendre ce
phénomene.
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Figure 1-49. Courbes de Wohler de fatigue de I'enrobé bitumineux GB3 (courbe discontinue- éprouvette
conditionnée) (courbe continue - éprouvette non-conditionnée) (Ramirez Cardona, 2016)
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Figure 1-50. Courbes de Wdhler de fatigue de I'enrobé bitumineux GB4 (courbe discontinue- éprouvette
conditionnée) (courbe continue - éprouvette non-conditionnée) (Ramirez Cardona, 2016)
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Figure 1-51. Evolution de la norme du module complexe |E*| en fonction du nombre de cycles appliqués N,
lors d’essais de fatigue sur enrobé de type GB3 (courbe bleu- éprouvette conditionnée) (courbe rouge -
éprouvette non-conditionnée) (Ramirez Cardona, 2016)
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Figure 1-52. Evolution de la norme du module complexe |E*| en fonction du nombre de cycles appliqués N,
lors d’essais de fatigue sur enrobé de type GB4 (courbe cyan- éprouvette conditionnée) (courbe verte -
éprouvette non-conditionnée) (Ramirez Cardona, 2016)

D’autres travaux ont étudié le comportement des enrobés bitumineux durant les cycles de GD et
notamment les phénomeénes de « gonflement ». (Mauduit, et al., 2010) ont étudi¢ un enrobé
bitumineux classique EB 0/10 ayant environ 9% de vides . Trois éprouvettes cylindriques de
80x90mm (Diamétre x Hauteur) ont été saturées sous vide, pour atteindre trois degrés de saturation:
0%, 29% et 51%. Elles ont ensuite été soumises a une sollicitation thermique de gel/dégel (cf. Tableau
1-9) a une extrémité tandis que 1’autre extrémité reste libre. L’évolution de la température a des points
différents de I’éprouvettes (Figure 1-53) ainsi que sa contraction/expansion (Figure 1-54) ont été
suivies au cours des cycles de GD.
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Figure 1-53. Evolution de température a différents points de I'éprouvettes au cours des cycles GD (Mauduit,
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Figure 1-54. Evolution de déformation axial des éprouvettes en phase de gel du premier cycle thermique
(Mauduit, et al., 2010)

La vitesse de propagation de la glace a également été déterminée a partir des mesures d’expansion de
I’enrobé (combinant contraction thermique et expansion li¢ au développement de la glace) et du calcul
de la contraction thermique de 1’enrobé bitumineux. Les résultats montrent que la saturation diminue
la contraction des éprouvettes lors des cycles de GD en raison de I’expansion de 1’eau se transformant
en glace. La méme observation a été également obtenue par (Lamothe, et al., 2015). Dans le cas d’une
structure multicouches, ce phénomeéne génére des contraintes internes qui peuvent décoller les
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matériaux au niveau de leurs interfaces et diminuer évidemment la durabilité des chaussées (Mauduit,
et al., 2010).

1.4.3.4.  Oxydation due au vieillissement des matériaux

La majorité des études concernent des matériaux, non vieillis, qui sont représentatifs d’une chaussée
neuve. Néanmoins, certaines études comprennent des périodes de vieillissement dans leurs
procédures de conditionnement. Le vieillissement artificiel est réalisé sur des matériaux foisonnés ou
compactés. Le moyen le plus courant d'accélérer le vieillissement des bitumes matériaux est de les
soumettre a une température €élevée pendant une période. En pratique, on distingue deux types de
vieillissement :

1. Vieillissement a court terme: il se produit pendant des phases du chauffage, du mélange et de
la pose des mélanges bitumineux lors de la construction d'une structure de chaussée.

2. Vieillissement a long terme: il se produit pendant la durée de vie des matériaux de chaussée.
Il est ensuite influencé par les conditions en service de la structure.

Pour les bitumes, deux procédures de vieillissement existent, la méthode « Rolling Thin-Film Oven
Test » - RTFOT (AASHTO T240, 2013) et la méthode « Pressurized Aging Vessel » - PAV
(AASHTO R28, 2012) qui correspondent respectivement au vieillissement a court terme et celui a
long terme du bitume.

» L’essai RTFOT est utilisé pour simuler le vieillissement a court terme, sous l'effet de la
température et de l'air sur un film de liant bitumineux en mouvement. Ce film bitumineux est
chauffé dans un four pendant 85 mins a 163°C, puis refroidi sur une grille pendant 60-
180 mins. Les effets de ce traitement sont déterminés par le mesure des propriétés du liant
bitumineux avant et apres I'essai tels que la viscosité a 60°C et la ductilité¢ a 15°C du bitume.

» L’essai PAV a pour but de simuler 1’oxydation du bitume pour un service de 5 a 10 ans des
enrobés bitumineux sur le terrain. La procédure PAV est basée sur le principe de superposition
temps-température pour accélérer le vieillissement du bitume a travers 1'exposition a de hautes
températures et des conditions de pressions séveres. Les échantillons sont conditionnés
d’abord selon le test RTFOT, ensuite soumises a la température d’oxydation pendant 20
heures dans un récipient sous une pression de 2,1 MPa.

Pour les enrobés, des procédures différentes de vieillissement sont également développées. Le
Tableau 1-10 et Tableau 1-11 résument les procédures de vieillissement sur les matériaux compactés
et celles sur les matériaux foisonnés selon (Kim, et al., 2013) (Dony & Ziyani, 2016).

Parmi ces méthodes, la procédure de RILEM est la plus appliquée dans les recherches récentes en
raison de sa bonne corrélation avec les résultats sur le terrain. Selon (De la Roche et al., 2009), cette
procédure simule un vieillissement de plus 10 ans des enrobés bitumineux in-situ.
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Tableau 1-10. Procédures de vieillissement pour les éprouvettes compactées

Document Procédures de vieillissement Equipement
Température Durée totale
(Hveem et al., 1963) 60 °C 1000 h
(Mugler, 1970) 163°C 5h
(Tia et al., 1988) 60°C 90 jours
(Von Quintus et al., 2 jours a 60°C + 5 7 jours
1992) jours 8 107°C Dans un four
(AASHTO R30, 2002) 85°C 5 jours
(Hayicha et al., 2003) 60°C 20 jours
: 3joursa70°C +4 :
(Martin et al., 2003) Jjours 5 80°C 7 jours
Dans un four ,
(Collop et al., 2004) 85°C 65 h ‘Z‘;fnﬂ‘l’::ﬁ:zi:;‘i‘fof
2.1 MPa
TRL (Nicholls, 2006) 60°C 48 h Dans un four
(Van den Bergh, 2011) 110-120°C 16 h

Tableau 1-11. Procédures de vieillissement pour les mélanges bitumineux

Vieillissement a court terme | Vieillissement a long terme .
Document ~ - ~ - Equipement
Température Durée Température Durée
LCPC (Such et al., o o
1997) 135°C 4h 100°C 24 h
Shell (Read and s R .
Whiteoak, 2003) Non spécifié 2h 80°C 7 jours
BRRC (Piérard &
Vanelstraete, 135°C 15h 60°C 14 jours Dans un four
2009)
RILEM (De la
Roche et al., 135°C 4h 85°C 7-9 jours
2009)
Dans un
PAV (Mollenhauer o o récipient
& Mouillet, 2011) 135°C 4h 90°C 20h controlant la
pression
(Van gon 1E;er9h’ 135°C 4h 85°C 7 jours Dans un four
Comme BRRC + I'oxydation
Méthode UV Comme BRRC sous les rayons Ultraviolet Dans un four
(UV) + chauffage a 60°C

Baek (Baek, et al., 2012) a testé I’influence de vieillissement sur le comportement VEL des enrobés
bitumineux a 4 niveaux différents : STA (Short-term aging) vieillissement du mélange a 135°C
pendant 4 heures, LTA1 (Long-term aging level 1) vieillissement des éprouvettes compactées a 85°C
pendant 2 jours aprés STA, LTA2 (Long-term aging level 2) vieillissement des éprouvettes
compactées a 85°C pendant 4 jours aprés STA, LTA3 (Long-term aging level 3) vieillissement des
éprouvettes compactées a 85°C pendant 8 jours aprés STA. Des éprouvettes de forme cylindrique
75x140mm (Diameétre x Hauteur) avec une teneur en vides entre 3,5% et 4,5% ont été utilisées pour
réaliser des essais de module complexe E* en traction-compression. Ces essais ont été réalisés a des
fréquences de 25, 10, 5, 1, 0,5, et 0,1 Hz et a des températures de -10, 5, 20, 40 et 54°C (AASHTO
T342, 2014). Les Figure 1-55 et Figure 1-56 présentent les courbes maitresses de E* mesuré. Ces
résultats montrent I’effet du vieillissement, qui rigidifie les enrobés pour une température et une
fréquence donnée.
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Figure 1-55. Courbes maitresses de la norme du module complexe a la température de référence Tr=5°C
(Baek, et al., 2012)
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Figure 1-56. Courbes maitresses de I'angle de phase a la température de référence Tr=5°C (Baek, et al.,
2012)

(Yang, et al., 2016) ont étudié I’effet combiné du vieillissement et des cycles de GD sur le module
complexe d’enrobé, a une teneur en vides de 4%. Les essais E* ont été réalisés selon la norme
(AASHTO T342, 2014) avec des éprouvettes cylindriques de 100x150mm (Diametre x Hauteur).
Trois niveaux de vieillissement du matériau ont été étudiés : (HMA_2hr) vieillissement a court terme
du mélange foisonné a température compactée pendant 2 heures, (HMA_4hr) vieillissement a court
terme du mélange foisonné a 135°C pendant 4 heures, (HMA_5days) vieillissement a 85°C pendant
5 jours de I’éprouvette compactée qui était fabriquée apres (HMA _4hr). Des éprouvettes en matériaux
vieillis ont également subi des cycles de GD, en étant conditionnées selon la norme (AASHTO T283,
2014). La comparaison de la norme du module complexe de deux lots éprouvettes, conditionnées et
non-conditionnées a ¢été réalisée (Figure 1-57). La combinaison des deux effets, vieillissement et
cycle de GD, a tendance a diminuer la rigidit¢ du matériau (contrairement au seul effet du
vieillissement) (Figure 1-58).
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Figure 1-57. Courbes maitresses de la norme du module complexe a la température de référence Tr=21.1°C
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Figure 1-58. Comparaison des résultats E* des éprouvettes conditionnées selon (AASHTO T283, 2014) et
celles non-conditionnés (Yang, et al., 2016)

1.4.4. Conclusion

Une ¢étude bibliographie des protocoles de conditionnement et des méthodes d’essais pour
I’évaluation de la sensibilité hivernale et le vieillissement des enrobés bitumineux a été réalisée.

Les méthodes de conditionnement pour tester la sensibilité hivernale peuvent étre regroupées en 3
catégories : conditionnement uniquement avec 1’eau, conditionnement avec des cycles de gel/dégel
(GD) sans eau et conditionnement avec des cycles de GD avec 1’eau. Selon la littérature, la présence
d’eau cause forcément une perte de la résistance des enrobés bitumineux. La saturation des
éprouvettes sous vide ou dans I’eau a une température élevée sont les méthodes les plus appliquées
pour les recherches sur I’étude de la sensibilité a ’humidité des enrobés bitumineux. En outre, la
méthode de saturation sous vide est une méthode permettant d’obtenir un degré de saturation plus
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important par rapport a la méthode d’immersion statique des €prouvettes dans 1’eau. Les cycles de
GD sans eau causent de tres faibles dégradations qui semblent non-significatives par rapport aux
endommagements créés par les cycles de GD avec 1’eau. La sollicitation des cycles de GD sur les
éprouvettes saturées sous vide est donc recommandée pour 1’étude de la sensibilité hivernale.

Selon la littérature, la saturation des éprouvettes sans cycle de GD et les cycles de GD sans eau n’ont
qu’une trés faible influence sur le comportement VEL des enrobés bitumineux. Lorsque ces deux
conditionnements (eau et cycles de GD) sont combinés, une diminution du module complexe et une
diminution de la résistance a la fatigue ont été¢ observées et quantifiées pour des conditionnements
différents. L’effet sur 1’expansion/contraction des matériaux a également fait I’objet d’études
particuliéres mais aucun résultat ne concerne le comportement a basse température des enrobés
bitumineux apres ce type de conditionnement (eau et cycles de GD).

L’effet du vieillissement sur les matériaux bitumineux a été largement étudié. Par contre, il n’existe
que peu d’études combinant les effets du vieillissement et de 1’eau. Une étude montre une chute de la
rigidité de I’enrobé bitumineux si on combine ces deux effets. L’étude envisagée dans ces travaux de
théses permettra une meilleure connaissance de 1’influence des cycles de GD sur le comportement
des matériaux vieillis, et d’envisager une meilleure corrélation avec les sollicitations in-situ.

Concernant le comportement des matériaux, il convient de distinguer les différents essais réalisés. La
plupart des essais utilisent des matériaux compactés et quelques-uns des matériaux foisonnés. La
démarche utilisée pour quantifier les dégradations induites par I’eau et/ou les cycles de GD consiste
a comparer les propriétés mécaniques des matériaux « conditionnés » a ceux « non-conditionnés ».
Les propriétés évaluées sont principalement la perte de résistance ou la baisse de rigidité du matériau
dues a I’endommagement causé par les procédures de conditionnement.

Pour I’évaluation des différentes propriétés, il convient de séparer deux types d’essais : les essais
destructifs (compression, stabilité, résistance a la traction indirecte et fatigue) et les essais non-
destructifs (module complexe, propagation d’ondes). Ces derniers permettent de suivre 1’évolution
des propriétés du matériau sur une méme éprouvette au cours de son vieillissement.
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2. Campagnes expérimentales et matériau testé

L’objectif de la thése est d’¢tudier les effets de I’eau, du gel et du vieillissement sur les propriétés
thermomécaniques des enrobés bitumineux. Deux campagnes expérimentales ont été réalisées, une
campagne principale et une campagne complémentaire, qui sont présentées dans les parties suivantes.

2.1.Campagnes expérimentales

2.1.1. Campagne principale

Le principe de la campagne expérimentale principale est de tester deux types d’éprouvettes
différentes : une soumise a aucun conditionnement et I’autre étant conditionnée. Les essais avancés
suivants : essai de module complexe (E*), essai de fatigue en traction-compression et essai de retrait
thermique empéché (TSRST) ont été réalisés afin d’évaluer les effets des conditionnements sur le
comportement des matériaux étudiés lors des phases de conditionnement.

La campagne se compose de 3 grandes étapes (cf. Figure 2-1) :

1. Fabrication et stockage des éprouvettes

2. Conditionnement des éprouvettes

3. Réalisation des essais

ETAPE 1
Fabrication et Stockage

Matériau: Fabrication de Carottage Stockage
Non-vieilli ou Vieilli plagues d’éprouvettes d’éprouvettes
ETAPE 2
Conditionnement des éprouvettes
Saturation en eau Appllcatlon_des cycles Séchaged eProuyette
thermiques avant d’essai

A 4

ETAPE 3
Essais thermomécaniques

Module complexe E* TSRST Fatigue

Figure 2-1. Les 3 étapes de la campagne principale

2.1.1.1.  Campagne principale avec des cycles de gel/dégel (cycles FT)
Les parametres suivants sont étudiés:
» Nombre de cycles FT appliqués

Le conditionnement des cycles FT (cf. 2.1.1.3.2) est couteux en temps (1 cycle dure environ 12
heures). Pour économiser le temps de conditionnement, il est préférable d’étudier le phénomene avec
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un faible nombre des cycles FT. Le nombre de cycles appliqués, a été fixé a 10 et a 50, afin d’étre
représentatif du nombre de cycles FT auxquels les chaussées en France pourraient étre soumises

respectivement pendant un mois ou un hiver. L’amplitude de température d’un cycle varie entre -
15°C (pendant 6h) et 10°C (pendant 6h).

» Effet d’une saturation en eau

L’eau peut avoir une influence importante lorsqu’on applique des cycles de gel/dégel. Elle peut
¢galement avoir un impact sur le matériau lorsqu’elle est combinée avec des sollicitations
mécaniques. Afin d’étudier ces effets, la saturation sous vide en eau est utilisée pour le
conditionnements des éprouvettes (cf. 2.1.1.3.1).

» Effet du vieillissement

Pour étudier I’effet du vieillissement, deux types de matériaux sont testés : un enrobé « non-vieilli »
classiquement fabriqué et le méme enrobé (identique a celui non-vieilli) qui a été vieilli
artificiellement, avant d’étre compacté (cf. 2.2.1.3).

La Figure 2-2 présente les différents types de matériaux testés (différentes modalités de
conditionnement) ainsi, que les essais réalisés pour chacun, lors de la campagne expérimentale
principale avec des cycles FT. Les fleches permettent de suivre les différents conditionnements
successifs auxquels ont été¢ soumises les éprouvettes testées. Les derniéres colonnes indiquent les
essais qui ont été réalisés durant la these.

Dans cette campagne, le matériau non-vieilli ne subissant aucun conditionnement est utilisé comme
la référence. Les effets des différentes modalités de conditionnement présentées ci-dessus sont étudiés
en comparant les résultats des matériaux qui les subissent avec ceux du matériau de référence.

CONDITIONNEMENT AVEC CYCLES FT ESSAIS REALISES
ETAT
S5 NOMBRE DE  EPROUVETTE
MATERIAU PENDANT : E* TSRST FATIGUE
CYCLES FT DEBUT DE
CYCLES FT B
L'ESSAI

Sec Sec

Non
Vieilli

50 »
N L

Figure 2-2. Campagne principale avec des cycles FT : Conditionnement appliqué et essais réalisés

»
>

FT (Freeze-Thaw): -15°C(6h)<>10°C(6h)
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2.1.1.2.  Campagne principale avec des cycles thermiques contenant un réchauffement
(cycle HF et cycle HC)

L’analyse de la campagne principale avec des cycles de gel/dégel (FT) montre que le conditionnement
appliqué a un effet négligeable sur les propriétés viscoélastiques linéaires des matériaux testés a sec,
et aussi sur les valeurs a la rupture des essais TSRST (cf. chapitre V et chapitre VII). Un nombre de
cycles FT inférieur a 50 semble insuffisant pour endommager les enrobés bitumineux.
L’augmentation du nombre de cycles FT pose cependant le probléme de la faisabilité des essais en
laboratoire car elle serait trop couteuse en temps. Le choix généralement effectué dans les essais
classiques est d’augmenter I’amplitude des cycles de température afin de rendre le conditionnement
plus sévére. La question se pose alors de déterminer si I’endommagement qui semble apparaitre est
lié aux basses températures ou aux températures élevées.

Pour cela, deux nouvelles modalités de conditionnement ont été¢ ajoutées. Le premier nouveau
conditionnement consiste a utiliser des cycles de chauffe/gel (« Heating/Thaw », HF). La température
d’un tel cycle varie entre 50°C (pendant 6h) et -15°C (pendant 6h). Le deuxiéme nouveau
conditionnement utilise des cycles de chauffe/refroidissement (« Heating/Cooling », HC). Au cours
de ces cycles, la température varie entre 50°C (pendant 6h) et 10°C (pendant 6h). Les cycles HF ont
pour but de coupler les effets liés au réchauffement avec ceux liés au gel durant le conditionnement.
Les cycles HC doivent permettre de dissocier les effets du réchauffement de ceux du gel.

L’amplitude des différents cycles de température utilisés lors des phases de conditionnement durant
la campagne principale est comparée sur Figure 2-3.

p

2 5o

L

]

o

€

O

]

L

o

3

% 10°C Freeze-Thaw (FT)

£ Heating-Freeze (HF)
< -15°C Heating-Cooling (HC)

FT HF HC Cycle

Figure 2-3. Amplitude des différents cycles de température appliqués durant le conditionnement de la
campagne principale

La Figure 2-4 présente les essais réalisés avec les nouvelles modalités de conditionnement. Les essais
E* et les essais TSRST sont réalisés sur des éprouvettes a 1’état sec ayant subi 10 cycles HF ou 10
cycles HC.
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CONDITIONNEMENT ESSAIS REALISES
. ETAT PENDANT NOMBRE DE ETAT DEBUT DE
MATERIAU DES CYCLES CYCLES AMPLITUDE VESSAl TSRST

Non Vieilli

=y
-

Figure 2-4. Campagne principale avec des cycles HF et des cycles HC

Saturé

2.1.1.3.  Procédures des conditionnements appliqués

Les procédures de conditionnement des éprouvettes (saturation, cycles thermiques et de conservation)
sont décrites dans les parties suivantes.

2.1.1.3.1. Saturation sous vide

Le systéme de saturation développé est schématisé¢ dans la Figure 2-5. Il se compose de deux
dessiccateurs en série connectés a un venturi assurant le vide grace a une valve V1. Au début du
processus, le dessiccateur D1 contient les éprouvettes et le dessiccateur D2 contient une réserve d’eau.
Deux manometres M1 et M2 aident & mesurer les niveaux de pression dans les deux dessiccateurs.

Air comprimé = Venturi

Entrée Sortie d’air Manométre 2 (M2)
Valve 3 (V3)
-
x Robinet 2 (R2)
<

Vi o N —

(=) Valve 2

\(L) Sortie d'air (V2)

Manometre 1 (M1) Dessiccateur 1 (D1) Dessiccateur 2 (D2)

Figure 2-5. Systeme de saturation sous vide

La procédure de saturation sous vide se compose des 4 étapes suivantes :

1. Placer I'éprouvette dans le premier dessiccateur a température ambiante. Le deuxiéme
dessiccateur est rempli d’eau. Ouvrir V1, R1, V3 ; fermer V2, R2. Faire le vide de 8kPa
(pression absolue) afin de dégazer des bulles d’air dans 1’éprouvette et I’eau.

2. Fermer V3 ; régler R2 tel que M2>M1 (2kPa). Ouvrir V2 afin que l’eau s’écoule

automatiquement de D2 a D1 jusqu’au remplissage de D1.

Fermer V2, ouvrir V1. Maintenir le vide de 8kPa dans D1 pendant 90 min.

4. Remonter lentement a la pression atmosphérique et la maintenir dans le dessiccateur D1
pendant (30 £ 5) min.

(98]

Cette procédure permet d’obtenir un degré important de saturation qu’il n’est pas possible d’obtenir
par trempage dans 1’eau.
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2.1.1.3.2. Cycles thermiques
a) Cycle de gel/dégel (FT)

Différentes procédures d’application des cycles FT existant dans la littérature ont été¢ analysées et
sont détaillées dans le chapitre 1. En se basant sur cette étude, la sollicitation thermique choisie pour
appliquer les cycles FT est décrite ci-dessous :

» L’amplitude des cycles FT varie entre -15°C et 10°C. La durée totale pour un cycle est de 12h
dont 5h30 de maintien de la température pour chaque étape gel et dégel, plus 1 heure de
variation de température a la vitesse de 50°C/h (30 min de baisse et 30 min d’augmentation
de la température) (cf. Figure 2-6).

15
10

L'J'IOU'I

—Freeze Thaw (FT)

N
o

Temperature de
commande (°C)

]
[y
(%}

N
o

0 2 12 14

6 8
Temps (h)
Figure 2-6. Température de pilotage de I'enceinte thermique pour un cycle FT

La procédure de conditionnement des éprouvettes durant I’application de ces cycles FT est la
suivante :

1) Placer I’éprouvette dans un sac plastique hermétique immédiatement apres la procédure de
saturation, avec 10cl d’eau dans le sac, pour conserver au mieux le degré de saturation,

2) Mettre I’éprouvette sur un lit de sable et la placer dans I’enceinte thermique (Figure 2-7. a)

3) Appliquer les cycles FT (Figure 2-7. b)

(b)
Figure 2-7. Eprouvettes dans les sacs plastiques contenant 10cl d’eau sur un lit de sable (a) Eprouvettes
mises dans une enceinte thermique programmable (b)

b) Cycles de chauffe/gel (HF) et cycles chauffe/refroidissement (HC)

La procédure d’application des cycles HF et des cycles HC est similaire a celle des cycles FT.
Cependant, I’amplitude des cycles est différente (cf. Figure 2-8):
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» La température lors des cycles HF varie entre -15°C et 50°C. La durée totale pour un cycle
est de 13h40 dont 5h30 de maintien de la température pour chaque étape gel et chauffe, plus
2h40 de variation de température a la vitesse de 50°C/h (environ 1h20 de baisse et 1h20
d’augmentation de la température).

» Pour les cycles HC, la température varie entre 10°C et 50°C. La durée totale pour un cycle est
de 12h40 dont 5h30 de maintien de la température pour chaque étape chauffe et
refroidissement, plus environ 1h40 de variation de température a la vitesse de 50°C/h (environ
50 min de baisse et 50 min d’augmentation de la température).

10 ; 1| --- Heating-Freeze (HF)

Temperature de
commande (°C)
N
o

-10 \ ! | ——Heating-Cooling (HC)
‘ |

10 12 14 16

6 8
Temps (h)

Figure 2-8. Commande de la température de I'enceinte thermique pour un cycle HF (courbe noire) et celle
pour un cycle HC (courbe rouge)

2.1.1.3.3. Séchage sous vide

Les éprouvettes testées a 1’état sec sont séchées dans un dessiccateur sous vide (8kPa de pression
absolue) a la température ambiante variant entre 20°C et 25°C, en présence de gel de silice pendant
une durée de 7 jours au minimum (cf. Figure 2-9).

Cette procédure a pour but de réduire le temps de séchage sans endommager les éprouvettes a tester.

Dessiccateur

Eprouvettes ‘

Gel de silice ‘

Figure 2-9. Séchage sous vide en utilisant un dessiccateur avec du gel de silice

2.1.2. Campagne complémentaire sur I’évolution des éprouvettes lors du
conditionnement avec les cycles de gel/dégel

Une campagne complémentaire (Campagne X) a été réalisée afin d’évaluer comment le volume, le
degré de saturation, et la teneur en vides des éprouvettes évoluent lors du conditionnement. La
campagne X se compose de 5 sous-campagnes : X.a, X.b, X.c, X.d et X.e. (Figure 2-10).
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Les sous-campagnes X.a et X.b donnent une information sur 1’évolution des éprouvettes lors d’un
conditionnement complet qui se compose de la saturation, des cycles FT et du séchage sous vide avec
gel de silice.

Les sous campagnes X.c et X.e permettent d’étudier I’effet du vide durant la phase de séchage

La sous campagne X.d permet d’apprécier I’influence des cycles FT lors du conditionnement des
éprouvettes, par comparaison des résultats avec ceux des sous-campagnes X.a et X.b.

Des mesures de volume par une méthode géométrique (V) et de masse (m) sont réalisées au cours des
procédures de conditionnement. La premiere mesure notée my, V, est réalisée 2 a 3 semaines apres
le carottage sous eau des éprouvettes. Une mesure est réalisée avant la saturation sous vide (m4, V; );
une mesure réalisée aprés de la saturation sous vide (m,,V, ); une mesure réalisée a la fin de
I’application des cycles FT (mj3,V3); plusieurs mesures réalisées pendant la phase de séchage
(ms;, Vs; )(i indiquant la i°™ mesure dans cette phase, i>1). La derniére mesure mg, est réalisée aprés
séchage dans une étuve a 105 °C pendant 2h (Cf. Figure 2-10).

11 faut noter que :

» pour la sous-campagne X.d, aucun cycle FT n’est appliqué > m, = mgetV, =V,

» pour la sous-campagne X.e, les éprouvettes ne sont pas saturées et ne subissent aucun cycle
FT9m1=m2=m3etV1=V2=V3

L’analyse des résultats de la campagne X est détaillée dans le chapitre V.

Masse m, Masse ., Masse 15 Masse m; ;

Masse m
Volume V; Volume V, Volume 13 Volur:ne Vs  Mec

o . "Bl Nombre de [l Séchage avec MMl Séchage dans I'étuve .
Sl ely cycles FT gel de silice a 105°C pendant 2h
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5
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— e — Sous vide L oui
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X.c T Sans vide "
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Figure 2-10. Campagne X des essais complémentaires
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2.2.Matériau et éprouvettes
2.2.1. Matériau

Le matériau testé est un enrob¢é bitumineux de type BBSG 0/10 de classe 2 (NF EN 13108-1, 2007)
fabriqué avec un bitume 50/70 et avec une teneur en vides visée de 8%.

2.2.1.1.  Caracteristiques du liant

Le bitume utilisé dans le cadre de cette thése a été caractérisé par des essais de pénétrabilité a 1’aiguille
(PEN) (NF EN 1426, 2007) et des essais de température de ramollissement bille et anneau (TBA)
(NF EN 1427, 2007). Les résultats sont présentés dans le Tableau 2-1.

Tableau 2-1.Caractérisation du bitume

Essai
PEN (1/10 mm) TBA (°C)
Numéro
d’échantillons 1 2 3 1 2
Valeur 565 | 550 | 558 | 484 48,8
expérimentale
Valeur moyenne 55,8 48,6

2.2.1.2.  Filler, granulats et composition de [’enrobé

Le filler utilisé est un filler calcaire dont les caractéristiques ont été déterminées par le fournisseur et
vérifiées par le centre de recherche d’EUROVIA a Mérignac.

Les granulats utilisés se composent de 3 coupures granulométriques: 0/4, 4/6 et 6/10. Ils ont été
caractérisés par des essais de granulométrie (NF EN 933-1, 2012) et par des essais de détermination
de masse volumique réelle (MVR) (NF EN 1097-6, 2014) (Cf. Tableau 2-2).

Tableau 2-2. Masse volumique des granulats

Matériau pa (kg/m3)
Granulat 0/4 2650
Granulat 4/6 2660

Granulat 6/10 2630

La composition de 1’enrob¢ bitumineux (BBSG 0/10) étudi¢ est donnée dans le Tableau 2-3, et sa
courbe granulométrique en Figure 2-11.

Tableau 2-3. Composition du mélange

Granulat

Matériaux Filler | Bitume

6/10 | 4/6 0/4

Fraction en masse (%) | 41,67 | 8,52 | 41,67 | 2,84 5,30
Total (%) 100

MVR 2441 kg/m3
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Figure 2-11. Courbe granulométrique du mélange

Sa formule a été vérifiée par des essais a la Presse a Cisaillement Giratoire (PCG) (NF EN 12697-31,
2007). Le résultat des essais PCG est présenté sur la Figure 2-12. La teneur en vides apres 60 girations
V60 est conforme a la norme (NF EN 13108-1, 2007).

25

—PCG test 1
PCG test 2

]
o

Vgo= 9% dans l'intervalle de 5% a 10%
(NF EN 13108-1)

[any
wul

[iny
o

(93]

Pourcentage de vides (%)

0 50 100 150 200 250
Nombres de girations

Figure 2-12. Résultats de I'essai PCG

2.2.1.3.  Procédure du vieillissement appliquée avant compactage

Selon la bibliographie, plusieurs méthodes de vieillissement des enrobés bitumineux ont été
développées. Parmi ces méthodes, la procédure développée dans le cadre de travaux de la RILEM (N
Partl , M.; U Bahia, H.; Canestrari, F.; D1 Benedetto, H.; Piber, H.; Sybilski, D., 2012) est la plus
appliquée dans les recherches récentes en raison de sa bonne corrélation avec les résultats sur le
terrain. La méthode RILEM a donc logiquement été utilisée pour le vieillissement de nos mélanges
bitumineux. Cette méthode vise a reproduire le vieillissement a court terme et a long terme des
enrobés en deux étapes (Cf. Figure 2-13):

1) Vieillissement a court terme : ’enrobé foisonné est placé dans un plateau avec une épaisseur
de 5 a 6cm et mis dans une enceinte ventilée a 135 °C pendant 4 h.

2) Vieillissement a long terme : le matériau est ensuite placé foisonné en 5 (a 6) cm d’épaisseur
dans un plateau a 85°C pendant 9 jours dans une enceinte ventilée.

Avant chaque étape et au cours de la deuxiéme étape (apres 2, 5,7 et 9 jours), le matériau est
homogénéisé par brassage manuel pendant une minute afin d’assurer un vieillissement homogene.
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Etapel

Mélange Chauffé a 135°C pendant 4h

d’enrobé

Etapell
Chauffé a 85°C pendant 9 jours

Figure 2-13. Etapes de vieillissement des matériaux (Procédure RILEM) (N Partl , M.; U Bahia, H.;
Canestrari, F.; Di Benedetto, H.; Piber, H.; Sybilski, D., 2012)

2.2.2. Eprouvettes
2.2.2.1. Fabrication

Les plaques d’enrobé ont été fabriquées au compacteur a pneu type LPC au centre de recherche
EUROVIA selon la norme (NF EN 12697-33, 2007). Les dimensions des plaques sont de 600mm en
longueur, 400mm en largeur, 150mm (ou 120mm oul00 mm) en hauteur.

Ces plaques sont ensuite envoyées a I’ENTPE pour le sciage et le carottage des éprouvettes. Les
dimensions des éprouvettes utilisées pour I’essai E* et 1’essai de fatigue sont de 140mm en hauteur
et 75mm en diamétre. Les dimensions des éprouvettes de type TSRST sont de 225mm en hauteur et
65mm en diameétre.

Apres le carottage et le sciage, les éprouvettes sont stockées a la température de 20°C environ dans
un bureau. Les éprouvettes sont posées verticalement dans des bacs en plastique.

Différents plans de carottage sont utilisés afin d’optimiser le nombre nécessaire d’éprouvettes pour
la réalisation des essais (cf. Annexe). La Figure 2-14 présente le plan A de sciage et de carottage.
D’autres plans de sciage et de carottage sont présentés dans I’annexe. Les axes I, II, III (I - direction
de roulement, I1 — direction verticale de la charge du compactage, 11l — direction perpendiculaire au
roulement de la roue du compactage) sont aussi indiquées. Ces directions sont également repérées sur
les éprouvettes lors de leur carottage.
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Type E* et fatigue Type TSRST

400

Plan A
Figure 2-14. Plan A de sciage et de carottage d’une plaque d’enrobé

2.2.2.2.  Caractéristiques geométriques et teneur en vides

Apres 2 semaines de carottage et sciage, « TEVy » est la teneur en vides déterminée avec la premiére
mesure de masse m, et de volume V;, de 1’éprouvette (par méthode géométrique (NF EN 12697-29,
2003)). Elle est calculée selon la formule suivante.

TEV, = (1 - 74‘;’:’) x 100% Eq. 2-1
Ou
MVA, = % : Masse Volumique Apparente a la premiére mesure aprés le sciage
MVR = 2,42}1g/cm3 : Masse Volumique Réelle (calculée a partir de la formulation du

mélange)

11 faut noter que la masse volumique apparente MV A, n’est a priori pas obtenu quand 1’éprouvette est
completement séche (degré de saturation égale 0%). Les valeurs de teneur en vides des éprouvettes 2
semaines apres le carottage et le sciage sous eau (TEVy) ne sont donc que des valeurs indicatives car
la teneur en eau n’est pas connue.

8 plaques d’enrobé non-vieilli et 4 plaques d’enrobé vieilli ont été carottées. 136 éprouvettes ont été
fabriquées au total. 60 éprouvettes non-vieillies et 36 éprouvettes vieillies de type E* et fatigue ainsi
que 30 éprouvettes non-vieillies et 10 éprouvettes vieillies de type TSRST. La teneur en vides des
éprouvettes varie de 4% a 9% (cf. Annexe). En accord avec la norme (NF EN 13108-1, 2007), toutes
les éprouvettes de 5% a 8% de TEV, sont utilisées pour les essais E*, fatigue et TSRST. Les autres
éprouvettes seront utilisées pour les essais complémentaires. Les caractéristiques des éprouvettes sont
indiquées dans I’ Annexe.

2.2.2.3. Nomenclature des éprouvettes

Le nom donné aux éprouvettes se compose de trois parties : une partie identifiant 1’éprouvette, une
autre indiquant le conditionnement appliqué et la derniére partie indiquant 1’état de 1’éprouvette
pendant I’essai. La nomenclature mise en place est expliquée dans la Figure 2-15.

Par exemple, I’éprouvette nommée SG1A10(5.9)10FT provient de 1’enrobé type BBSG (le seul
considéré), est carottée depuis la plaque numéro 1 du matériau non-vieilli a la position numéro 10
selon le plan A de carottage. Sa teneur en vides mesurée 2 semaines apres le carottage est de 5,9%.
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Lors de la phase de conditionnement, cette éprouvette est saturée, puis soumise a 10 cycles de
gel/dégel (FT), et enfin séchée sous vide dans le dessiccateur avant d’étre testée a 1’ état sec.

Eprouvette
!Type ] Numéro de Plan de Teneur en vides
d’enrobe plaque carottage
1—-7 E i
SG a-«aged» A,B,C,D 113 N pourcentage
- TEV, (%)
(pour plaque vieilli)
- - P — P
* SG1aA’(7.5)|SOFTsat
Exemples:
* SG2 1) [10FT
s
/ Conditionnement L Etat durant essais
Etat de saturation Nombre et type de cycles GD * sat - testé a ['état saturé
*Rien - testé aprés séchage dans dessiccateur
S - Saturé

D - Sec (sans saturation) CLlAII g L)

« #FT (# Freeze Thaw cycle -15°C <>10°C)
« #HF (# Heat Freeze cycle 50°C <> -15°C)
+#HC (# Heat Cooling cycle 50°C <> 10°C)

Rien- éprouvette est saturée
puis soumise a cycles

Figure 2-15. Nomenclature des éprouvettes
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3. Description des essais thermomécaniques réalisés

Ce chapitre est dédié a la description des dispositifs expérimentaux utilisés, des procédures suivies et
des exemples de résultats obtenus lors des essais thermomécaniques réalisés.

3.1.Dispositifs expérimentaux

Des sollicitations cycliques de traction-compression sont appliquées pour les essais de module
complexe et de fatigue sur les éprouvettes cylindriques de 140mmx75mm (hauteur x diametre). Les
essais de retrait thermique empéché (en anglais « Thermal Stress Restrained Specimen Test »,
TSRST) sont réalisés sur éprouvettes cylindriques de 225mmx65mm (hauteur x diameétre). Malgré la
différence de dimensions des éprouvettes, ces essais partagent les mémes dispositifs expérimentaux
qui sont présentés ci-apres.

Une presse hydraulique MTS LandMark 250kN, équipée d’une électronique de pilotage et
d’acquisition a été utilisée pour la réalisation des essais. Le pilotage a été réalisé en contrainte ou sur
la moyenne des déformations mesurées localement sur I’éprouvette a I’aide de 3 extensometres.

Une cellule de force de 25kN mesure la charge appliquée (F) qui permet de calculer la contrainte
verticale g, supposée homogene dans 1’éprouvette (rapport entre la force mesurée et la section de
I’éprouvette de diamétre D) selon Eq. 3-1.

F

n(%)z Eq. 3-1

g, =

La déformation verticale &, est mesurée a 1’aide de 3 extensomeétres placés a 120° autour de
I’éprouvette (cf. Figure 3-1). La déformation verticale est calculée comme étant la moyenne des
déformations mesurées par ces 3 extensometres. L’amplitude de mesure des extensomeétres est de
+1.5mm avec une précision de 0,2um sur une longueur entre couteaux choisie égale a 75Smm pour les
essais de module complexe et de fatigue et 100mm pour les essais TSRST.

& +e&+ &3

£, = . Eq. 3-2

ou &; avec (i=1, 2 ou 3) sont les déformations axiales mesurées par les 3 extensométres

Les déplacements radiaux sont mesurés a I’aide de deux capteurs sans contact a courant de Foucault
ayant une étendue de mesure de 500pum. Ces capteurs sont placés a mi-hauteur de 1’éprouvette et sont
diamétralement opposés (cf. Figure 3-1). Chaque capteur vise une cible en papier aluminium collée
sur I’éprouvette. La déformation radiale est calculée selon

& = w Eq. 3-3
Ou
- & :la déformation radiale
- Al,; avec (i=1, 2) :les déplacements radiaux mesurés par les 2 capteurs sans-contact

Une enceinte thermique est utilisée pour réguler la température lors des essais. La gamme de
température s’étend de -40°C a 70°C.

Une sonde PT100 mesure la température sur la surface de 1’éprouvette. Pour les essais TSRST, 3
sondes de type thermocouple sont placées a coté des 3 extensometres. Elles permettent de mesurer la
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température de ’air a proximité des extensometres. Ces capteurs de température permettent de
mesurer de facon plus précise la température dans 1’enceinte, qui peut varier par rapport a la consigne
et suivant la position dans 1’enceinte.

Axial Cylindrical
extensometer _' / specimen

Contactless
_» Sensor

Temperature
probe (only use for

Figure 3-1. Disposition des capteurs

3.2.Essai de module complexe (E¥)
3.2.1. Procédure de I’essai E*

L’essai de module complexe consiste a appliquer des sollicitations sinusoidales axiales en
déformation (ou en contrainte) a I’éprouvette cylindrique 140mm x 75mm (hauteur x diamétre) a
différentes fréquences et a différentes températures.

L’essai est réalisé sur une large gamme de températures (de -25°C a 35°C pour le matériau non-vieilli
et de -25°C a 45°C pour le matériau vieilli). L’ordre d’application des températures est le suivant :
15°C(1); -25°C; -15°C; -5°C; 5°C; 15°C(2); 25°C; 35°C; 45°C (pour le matériau vieilli); 15°C(3) (cf.
Figure 3-2.a). Les trois passages a 15°C permettent de vérifier que 1I’éprouvette ne s’endommage pas
au cours de I’essai. Il convient de noter que ces valeurs sont des températures visées, qui peuvent
légeérement varier en fonction de la régulation de I’enceinte thermique. A chaque température,
I’éprouvette est toujours sollicitée a 6 fréquences (0,03Hz, 0,1Hz, 0,3Hz, 1Hz, 3Hz, 10Hz). Une
fréquence plus faible (0,01Hz) a été ajoutée aux températures élevée (35°C et 45°C), afin de
déterminer les propriétés viscoélastiques des matériaux testés sur une gamme aussi large que possible
(cf. Figure 3-2.b).

Les sollicitations cycliques sont réalisées en mode de pilotage de déformation. L'amplitude de la
déformation axiale pendant les chargements cycliques est de 50x10°m/m. Le nombre de cycles de
chargement varie de 4 cycles a 0,01Hz jusqu'a 50 cycles a 10 Hz. Une période de repos de 300
secondes, durant laquelle la contrainte est maintenue nulle, est respectée entre deux périodes
successives de chargement cyclique (c'est a dire, entre chaque changement de fréquence). Une période
de conditionnement de 4 heures environ est appliquée pour chaque changement de température pour
assurer une température homogene a l'intérieur de I'éprouvette. Pendant cette période, la contrainte
axiale appliquée sur 1'éprouvette est également maintenue a OMPa.
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Figure 3-2. Chronologie des températures appliquées durant les essais de module complexe (a) et pour
chaque température, chronologie des cycles a différentes fréquences et des périodes de repos (b)

3.2.2. Définition et calcul des paramétres mécaniques

Lors de I’essai E*, I’acquisition des données est réalisée en fonction de la fréquence de sollicitation
afin d’obtenir 250 points par cycle. Chaque signal est ensuite approché pour chaque deux cycles par
une fonction sinusoidale a I’aide de la méthode des moindres carrés. Le choix de deux cycles permet
un calcul plus précis de ’amplitude et du déphasage des signaux.

Les parametres sont déterminés a partir des fonctions de régression pour 2 cycles consécutifs comme
ci-dessous :

» Contrainte axiale
0,(t) = gpsin(wt + @,) + oy Eq. 3-4

ou 0y, O, Py sont respectivement I’amplitude, la valeur centrée et ’angle de phase de la contrainte
axiale.

» Déformation axiale
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&, (t) = gosin(wt + @) + e Eq. 3-5

ou &y, Emi» P, sont respectivement I’amplitude, la valeur centrée et I’angle de phase de la déformation
axiale. Dans le cas de sollicitation en déformation, la valeur de &,,; est toujours proche de 0.

» Déformation radiale

&-(t) = grosin(wt + @) + Ermi Eq. 3-6

oU &rg, Ermi» Per SONt respectivement 1’amplitude, la valeur centrée et 1’angle de phase de la
déformation radiale.

La Figure 3-3 présente les mesures de la déformation axiale, la déformation radiale et la contrainte
axiale ainsi que les courbes de régressions pour 2 cycles consécutifs.

G donnée €; donnée
0.90 60
0.60 - 40
€ donnée g =
—_— r calcul £
& 030 . L2 ¥
= 2
c
£ 0.00 Lo S
.E -lg
el
c f
§ 030 - 20 g
o
-0.60 G; caleul 40
-0.90 -60
3.00 3.20 3.40 3.60
Temps (s)

Figure 3-3.Mesures de déformation axiale, déformation radiale et contrainte axiale (points expérimentaux) et
les régressions sinusoidales (courbes continues) de I'essai SG4B10(8.2)DOFT a 5°C, 3Hz (le nombre de
points expérimentaux tracé est réduit pour une bonne lisibilité).

La norme, I’angle de phase du module complexe E* et celles du coefficient de Poisson complexe v*
sont calculées par les relations suivantes :

Tableau 3-1. Calcul de la norme et de 1’angle de phase de E et celles de v*

Norme Angle de phase
g7 =20 Pr = P — Ps
o
v =2 Py = Por — Qe —T0
€o

3.2.3. Exemple de résultats pour 1’essai de module complexe

Cette partie a pour but de présenter, a titre d’exemple, les résultats de 1’essai sur 1’éprouvette
SG4B10(8.2)DOFT.

La Figure 3-4 présente les courbes isothermes du module complexe (norme et angle de phase) ainsi
que celles du coefficient de Poisson complexe.
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Figure 3-4. Courbes isothermes de la norme et de I'angle de phase du module complexe, et du coefficient de
Poisson complexe (Test SG4B10(8.2)DOFT)

La Figure 3-5 présente les courbes isochrones du module complexe (norme et angle de phase) ainsi
que celles du coefficient de Poisson complexe.

On peut observer des résultats classiques pour les enrobés bitumineux, a savoir que le module
complexe et le coefficient de Poisson complexe ne sont pas des constantes. La norme du module
complexe diminue lorsque la température augmente, et augmente lorsque la fréquence augmente. Au
contraire, la norme du coefficient de Poisson augmente lorsque la température augmente, et diminue
lorsque la fréquence augmente. Les angles de phase du module complexe et du coefficient de Poisson
complexe passent par un pic. On constate aussi que I’angle de phase du coefficient de Poisson prend
généralement la valeur négative (sauf a haute température et basse fréquence).
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Figure 3-5. Courbes isochrones de la norme et de I'angle de phase du module complexe et du coefficient de
Poisson complexe (Test SG4B10(8.2)DOFT)

La Figure 3-6 présente les résultats expérimentaux de 1’essai SG4B10(8.2)DOFT dans le plan de Cole-

Cole (partie réelle vs partie imaginaire) et dans I’espace de Black (angle de phase vs norme).

Les courbes obtenues dans le plan de Cole-Cole et dans 1'espace de Black sont caractéristiques de
I'enrobé étudié. Lorsque le matériau obé€it au principe d’équivalence temps-température les points
expérimentaux permettent de définir une courbe unique, caractéristique du matériau testé. Dans le cas
de ce matériau, le principe d’équivalence temps-température est donc respecté, a la fois pour le
module complexe et pour le coefficient de Poisson complexe.
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Figure 3-6. Module complexe et coefficient de Poisson complexe dans le plan de Cole-Cole et dans I'espace
de Black (Test SG4B10(8.2)DOFT)

Le principe d’équivalence temps-température étant respecté, il est possible de construire une courbe
maitresse pour chacun des parametres, a 1’aide de coefficients de translation ar identiques. Ces
courbes sont présentées sur la Figure 3-7.
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Figure 3-7. Courbes maitresses de la norme et de 'angle de phase du module complexe et du coefficient de
Poisson complexe et coefficients de translation en fonction de la température (Test SG4B10(8.2)DOFT)

3.3.Essai de fatigue
3.3.1. Procédure de I’essai de fatigue

L’essai de fatigue est réalis¢ sur une éprouvette cylindrique (75mm de diamétre et 140mm de
hauteur). La température et la fréquence des cycles de sollicitation sont fixes au cours de 1’essai :
7=10°C et f=10Hz. L’éprouvette est soumise a une sollicitation sinusoidale en déformation centrée a
zéro. Le pilotage s’effectue sur la moyenne des valeurs mesurées a 1’aide des trois extensometres
disposés a 120° au tour de 1’éprouvette. L’amplitude de déformation axiale est maintenue constante
au cours de I’essai. Pour un matériau donng, les essais sont réalisés a différents niveaux d’amplitude :
80, 90, 100 et 120pm/m.

3.3.2. Définition et calcul des parameétres mécaniques

Lors de I’essai de fatigue, 1’acquisition des données est réalisée a la fréquence d’échantillonnage de
2500Hz afin d’obtenir 250 points par cycle. Chaque acquisition consiste a enregistrer deux cycles
consécutifs échantillonnés sur 500 points.

La sollicitation au cours de I’essai de fatigue peut atteindre des millions de cycles. Pour diminuer la
quantité de données acquises tout en conservant 1’essentiel de 1’essai, le nombre de cycles enregistré
est déterminé selon la régle présentée dans le Tableau 3-2.
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Tableau 3-2. Nombre de cycles enregistrés en fonction du nombre de cycles appliqués durant 1’essai

Numéro de cycles Cycles enregistrés
De 141000 Tous les cycles
De 1000 a 10000 Deux cycles consécutifs enregistrés tous les 20 cycles
De 10000 a 100000 Deux cycles consécutifs enregistrés tous les 200 cycles
De 100000 a 1000000 Deux cycles consécutifs enregistrés tous les 2000 cycles
A partir de 1000000 Deux cycles consécutifs enregistrés tous les 5000 cycles

La Figure 3-8 présente les cycles enregistrés (numérotés depuis le début de I’essai)lors d’un essai de
fatigue.

- 998 999 1000 1001 1020 1021 v

- 9980 9981 10000 10001 10200 10201 sewr "

= 99800 99801 100000 100001 102000 102001 e

— 998000 998001 1000000 1000001 1005000 1005001

Figure 3-8. Schéma des cycles enregistrés lors d'un essai de fatigue (Mangiafico, 2014)

Les signaux sont ensuite traités afin d’obtenir I’évolution des paramétres suivants en fonction du
nombre de cycles appliqués :

» Contrainte axiale : gy, 0y, @5 (respectivement 1’amplitude, la valeur centrée et 1’angle de
phase de la contrainte axiale)
» Déformation axiale :
O &u Emir Ps (Respectivement I’amplitude, la valeur centrée, proche de 0 compte tenu
du pilotage appliqué et I’angle de phase de la déformation axiale)
O &oirEmiir Pei (Respectivement I’amplitude, la valeur centrée et 1’angle de phase de la
déformation axiale déterminée pour I’extensometre 1)

La norme et ’angle de phase du module complexe E* est ensuite calculée a partir de ces parametres
selon les équations dans le Tableau 3-1.

3.3.3. Exemple de résultats pour 1’essai de fatigue

Les résultats de 1’essai de fatigue sur I’éprouvette SG1AS5(5.0)0FTsat, dont 1’amplitude de
sollicitation en déformation est de 80 um/m sont présentés dans ce paragraphe. Les analyses des
essais en terme de durée de vie seront détaillées dans le chapitre 6.

La Figure 3-9 présente 1’évolution de la norme et de 1’angle de phase du module complexe E*, en
fonction du nombres de cycles de sollicitation. Dans cette figure, on distingue bien les 3 phases
différentes, caractéristiques des essais de fatigue tel que décrites a la section 1.3.3.2.3:

108



3. Description des essais thermomécaniques réalisés

18 000 25
15 000 20
T 12 000 15
2 9000 E
e = 10
= 6000 v
7] I
2 I 5
3000 = !
« P :l
0 L1 0
0.E+00 1.E+06 2.E+06 3.E+06 4.E+06 5.E+06

N (cycles)

Figure 3-9. Evolution de la norme du module complexe et de I'angle de phase du module complexe en
fonction du nombre de cycles de sollicitation (Test SG1A5(5.0)0F Tsat)

L’évolution de I’amplitude de la contrainte durant 1’essai est tracée dans la Figure 3-10. Cette
évolution est identique a celle du module complexe qui est détaillé ci-dessus.
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Figure 3-10. Evolution de I'amplitude de la contrainte axiale en fonction du nombre de cycles de sollicitation
(Test SG1A5(5.0)0F Tsat)

o, (MPa)

La Figure 3-11 présente 1’évolution de I’amplitude de la déformation moyenne (80 pum/m visés pour
cet essai) et de I’amplitude des déformations mesurées par les trois extensometres en fonction du
nombre de cycles de sollicitation. Grace au dispositif €électronique de pilotage de la presse MTS,
I’amplitude visée de sollicitation a été atteinte rapidement et maintenue tout au long de 1’essai malgré
I’évolution des propriétés du matériau. Cependant, I’amplitude des déformations mesurées par les
trois extensometres évolue en cours d’essai et ne reste pas égale a la valeur de 80um/m. Cette
différence demeure faible jusqu’a a fin de la phase II. Par contre, I’augmentation rapide de cette
différence au cours de la phase III, liée a I’apparition de fissures dans le matériau confirme que les
contraintes et déformations ne sont plus homogenes au sein de I’éprouvette. D’autres effets peuvent
¢galement rendre 1’essai non-homogeéne dans les premicres phases, tels que : I’effet de flexion dii au
montage de I’essai ou bien I'imperfection géométrique de I’éprouvette, etc.
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Figure 3-11. Evolution de 'amplitude de la déformation axiale et de 'amplitude des déformations mesurées
par les trois extensométres en fonction du nombre de cycles de sollicitation (Test SG1A5(5.0)0F Tsat)

3.4.Essai de retrait thermique empéché (TSRST)
3.4.1. Procédure de I’essai TSRST

L’essai TSRST consiste a maintenir constante la longueur d’une éprouvette cylindrique d’enrobé
225mm x 65mm (hauteur x diamétre) alors que celui-ci est soumis a un taux de refroidissement
constant (-10°C/h). L’essai se poursuit jusqu’a atteindre la rupture de 1’éprouvette. La température de
démarrage de I’essai est fixée a 5°C. Rappelons que cette température est de 20°C dans la norme (NF
EN 12697-46, 2013). L’acquisition au cours d’un essai consiste a enregistrer les données toutes les
secondes. Pour chaque matériau, au moins trois essais doivent étre réalisés.

En raison de la sensibilité thermique du systeme de mesure des déformations (axiale et radiale), il est
nécessaire d’étalonner ce systetme de mesure. Afin de corriger les dérives des capteurs dues a la
température et les contractions thermiques de leurs supports, un essai de simulation est réalis¢, dans
les mémes conditions qu’un essai TSRST (position des capteurs et vitesse de refroidissement
identiques) avec une éprouvette non collée de Zérodur® (de méme dimension que celles qui sont
testées). Le coefficient de contraction thermique de ce matériau de synthese est quasiment nul. Au
cours de cet essai, des variations linéaires ont été enregistrées par le systtme de mesure des
déformations tandis que 1’éprouvette de Zérodur® ne s’est pas déformée. L’influence de la
température sur le systeme de mesure de la déformation verticale se traduit par un coefficient de 23,26
um/m/°C (qui est proche du coefficient de dilatation d’aluminium). Celle du systeme mesurant la
déformation radiale donne une pente de — 50,92 um/m/°C. Ces valeurs sont ensuite utilisées lors des
essais sur les enrobés pour corriger en temps réel la mesure des déformations et s’assurer que la
déformation axiale est maintenue nulle par le systéme de pilotage.
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Figure 3-12. Dérive thermique du systéme de mesure des déformations axiale et radiale mesurée au cours
d’un essai de refroidissement (10°C/h) d’'une éprouvette en Zérodur®

3.4.2. Définition et calcul des parametres mécaniques

Au cours de I’essai TSRST, la contrainte axiale, la déformation axiale, la déformation radiale (qui
sert de consigne de pilotage) et la température a la surface de 1’éprouvette sont enregistrées.
L’¢évolution des parametres mécaniques en fonction de la température a la surface de 1’éprouvette est
étudiée. Trois valeurs caractéristiques des résultats des essais TSRST sont exploitées pour définir la
performance des enrobés :

» De maniere classique, la température a la rupture : Trup
» la contrainte axiale a la rupture : Grup
» la déformation radiale a la rupture : €.rup

3.4.3. Exemple de résultats pour I’essai TSRST
Dans cette partie, les résultats de 1’essais TSRST sur I’éprouvette SG5C13(7.3)DOFT sont présentés.

Au cours de I’essai, une vitesse visée de refroidissement de -10°C/h a été imposée. Afin de vérifier
la vitesse de refroidissement réellement appliquée, 1’évolution de la température a la surface de
I’éprouvette et celle dans 1’air ont été enregistrées et tracées dans la Figure 3-13.

On constate que la variation de la température de 1’éprouvette a partir de 0°C est identique a celle
mesurée dans 1’air qui est de -0,0029°C/s (ou 10,44°C/h). L’enceinte thermique suit correctement la
consigne de refroidissement demandée. Ainsi la sollicitation en température appliquée sur
I’éprouvette est validée.
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Figure 3-13. Evolution de la température mesurée dans I'air (courbe bleue) et a la surface (courbe orange)
de I’éprouvette en fonction du temps (Test SG5C13(7.3)DOFT)

La Figure 3-14 présente la variation de la déformation axiale €, en fonction du temps. La courbe
orange représente les données brutes issues du systéme de mesure sans correction tandis que la courbe
bleue présente les valeurs corrigées. On constate que la déformation axiale de I’éprouvette reste
quasiment nulle (inférieure a une dizaine de pm/m). Cela signifie que I’éprouvette a bien été
empéchée en déformation axiale au cours de I’essai.
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Figure 3-14. Variation de la déformation axiale avant et aprés la correction des dérivés thermiques des
extensomeétres

La Figure 3-15 présente les résultats types d’un essai TSRST. Il faut noter que la déformation radiale
représentée correspond a la mesure corrigée des capteurs radiaux. Quand la température de
I’éprouvette diminue, la contrainte axiale augmente tandis que la déformation radiale diminue quasi-
linéairement jusqu’a la rupture physique de I’éprouvette testée. Ces figures permettent de définir les

parametres a la rupture qui seront étudiés pour chaque matériau, de maniére détaillée dans le chapitre
7.
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Figure 3-15. Evolution de le contrainte axiale (a) et de la déformation radiale (b) en fonction de la

4.5
35
25
1.5
0.5

Contrainte axiale

-0.5
-1.5

200

-200
-400
-600
-800
-1 000
-1 200

Déformation radiale

(MPa)

(Hm/m)

température mesurée a la surface de I'éprouvette lors de I'essai TSRST sur I'éprouvette SG5C13(7.3)DOFT
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4. Résultats et analyses de la campagne complémentaire

4. Résultats et analyses de la campagne complémentaire

4.1.Eprouvettes et conditionnement

7 éprouvettes ont été utilisées pour la campagne complémentaire (la campagne X). Les éprouvettes
et les conditionnements appliqués sur chaque éprouvette sont présentés dans le Tableau 4-1.

Tableau 4-1. Eprouvettes utilisées pour la campagne X

Eprouvettes Saturation Cycles GD \?izzh(i%ejci?rf) Séefgg?g 3223; tfglr"]r Campagne
SG1A7(4.6) Oui 10 Oui Oui xa
SG4B3(8.6) Oui 10 Oui Oui :
SG3B6(4.8) Oui 50 Oui Oui b
SG4B4(8.9) Oui 50 Oui Oui :
SG4B2(8.6) Oui 10 Non Non X.c
SG4B12(8.5) Oui 0 Oui Non X.d
SG4B38(8.5) Non 0 Oui Non X.e

Selon les procédures des essais de la campagne X (cf. Partie 2.1.2 page 91), les éprouvettes sont
séchées a 105°C pendant 2h pour déterminer la masse msec. Ce chauffage provoque la destruction des
éprouvettes. Les éprouvettes des campagnes X.c, X.d et X.e ne sont pas soumises a ce chauffage a
105°C car elles seront réutilisées pour les autres essais.

4.2.L.es mesures et traitement des résultats

Pendant la campagne X, plusieurs mesures de masse et de volume sont réalisées afin de déterminer
la variation de teneur en vides (TEV) ainsi que le degré de saturation (DS) des éprouvettes au cours
des essais (cf. Figure 2-10, page 92).

4.2.1. Principe de calcul de teneur en vides et de degré de saturation a chaque mesure

L’objectif de cette partie est de présenter le principe de calcul de teneur en vides TEV,, et de degré de
saturation DS}, & chaque mesure (ici noté par k™ mesure). Pour cela, la masse volumique apparente
qui est définie par la masse pour une unité du volume apparent, doit étre déterminée.

Le volume apparent est le volume total occupé a la fois par la matiere solide (granulats, bitume) et
par les vides (air et eau). Une représentation schématique des différents volumes occupés par les
composants de 1’éprouvette est donnée par la Figure 4-1 avec les notations correspondantes.
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Figure 4-1. Composition de I'éprouvette et notations utilisées

Pour la k™ mesure, on détermine la masse m,, (Ia masse de I’eau + du bitume + des granulats) et le
volume apparent Vj (le volume des vides + du bitume + des granulats). Il faut noter que la masse
M. , € est-a-dire la masse de la matiére solide (du bitume + des granulats), est seulement déterminée
a la fin du processus quand I’éprouvette est séchée dans le four a 105°C pendant 2 heures.

Pour les éprouvettes dont la masse mg,. n’est pas déterminée, on suppose que la masse d’une
éprouvette stockée plus de 6 mois dans un bureau est considérée seéche avant le début du
conditionnement (m, ~ my,.). Cette hypothese a été vérifiée par le fait que la différence maximale
entre les masses m; et les masses mg,. des éprouvettes des campagnes X.a et X.b est égale a 0,7g
(cf. Tableau 4-2). Cet écart correspond environ a une d’erreur de 0,05% de teneur en vides et de 2%
de degré de saturation (cf. Tableau 4-4). Cette erreur est acceptable par rapport aux incertitudes de
mesure qui sont présentées dans la partie 4.2.2.

Tableau 4-2. Quelleques valeurs mesurées pour les éprouvettes utilisées dans la campagne X

Aprés au moins 6 mois dans Séchage dans le four Ecart
Eprouvettes | Campagne bureau a 105°C pendant 2h
Volume V; Masse m, Masse mg,, my — Mg,
(cmd) (9) (9) (9)
SG1A7(4.6) X.a 635,4 1487,5 14871 0,4
SG4B3(8.6) X.a 600,8 1335,4 1335,0 0,4
SG3B6(4.8) X.b 632,4 1476,2 1475.6 0.6
SG4B4(8.9) X.b 604,6 1344,6 1343.9 0.7
SG4B2(8.6) X.c 591,7 13245 | smmememmemeeem ] e
SG4B12(8.5) X.d 625,5 13958 | s e
SG4B38(8.5) X.e 587,8 13106 | mmmememmemeeem ] e

Une fois ces trois parametres connus, les valeurs de TEV, et DS sont calculées
procédure présentée dans la Figure 4-2.

en suivant une
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Parameétres
mesurés

Parameétresa calculer

my = M(ISS‘E’R Mequ.k Veau.!c TEV,

k

Vi, = Volumey, DS,
Msec Vbitume T l‘éﬁ‘a Vvide,k

Figure 4-2. Procédure de traitement des données de la campagne X

Les formules de calcul des parameétres figurées dans la Figure 4-1 et la Figure 4-2, se trouvent dans

Le Tableau 4-3.

Tableau 4-3. Paramétres considérés lors de la campagne X

Nom Symbole Détermination par Formule
Masse de I'éprouvette
3 la ké™me mesure Massek Mesure | e
Volume de I'éprouvette | Volumey (ou Mesure (4 mesures de la diamétre nD?H
3 1a keme mesure v ) D et 6 mesures de la hauteur H) (NF Veotalk = Z
total-k EN 12697-29, 2003)
- Soit mesurée aprés 2h dans le
four a 105°C
- Soit égale a la masse aprés le
Masse de I'éprouvette m stockage de plus 6 mois dans un Mgec
sans eau sec bureau (cette campagne X a permis | = My;ume + Myranulats
de montrer qu’a ce stade les
éprouvettes pouvaient étre
considérées comme séches)
Volume du bitume et Viitume Vpitume + Vgranutats
des granulats + Vyranutats Calcul = Msec
MVR
Masse de I'eau a la _
Keme mesure Meguk Calcul Mygy = Masse, — Mg,
Volume d’eau a la kéme _ Megy
mesure Veau.k Ca|CU| Veau_k - peau
Viide:
Volume de vides & la _’”;e'k
Keme mesure Viide k Calcul = Veotal
- (Vbitume + Vgranulats)
Masse volumique réelle MVR Caleul a’partle 'de.la fqrmulatlon de MVR = 2,441g/cm?
I'enrobé bitumineux
Masse volumique Msee
apparente a la kéme MVA, Calcul MVA; =
Vtotal.k
mesure
V. :
o TEV, = —22* % 100%
Teneur en vides a la Lk
X TEV, Calcul total.
k*me mesure MVA,
- (1 - ) x 100%
Degré de saturation a ~ Vequk 0
la ke mesure DS, Calcul DS, = ”y X 100%

4.2.2. Calcul d’incertitude

Les mesures géométriques sont faites avec un pied a coulisse de précision + 0,02mm. Ces mesures
peuvent donc varier avec une incertitude évaluée a + 0,05mm. En utilisant le développement de
Taylor, on peut approximer les incertitudes de mesures par les formules suivantes

118



4. Résultats et analyses de la campagne complémentaire

Tableau 4-4. Formules de calcul des incertitudes

Nom Formule Incertitude
Hauteur H AH = 0,05mm
, . . dH .
Déformation axiale &= Aey = AFH (varie entre 300um/m et 700pum/m)
Diameétre D AD = 0,05mm
i . . dD
Déformation radiale &p = - Aep = AFD (varie entre 300pum/m et 700pum/m)
D?H 2
Volume :”4 AV =" X AH + 22 X AD =~ 1cm?
Volume de vides Vyide AV,iqe = AV
AV,g = 9.02 0,02cm?
Volume de I'eau Veau eau =, & huecm
(0,029 est la précision de la balance)
. . AV
Déformation volumique &, = A Ag, = %H +2 AFD (varie entre 1300pum/m et 1700um/m)
Vyia
_ V. ADS = X AV, — —5— XV,
Degré de saturation DS = Veflu Viige ™ V2, ~ o™
vide (varie entre 0,1% et 3%)
. Vvide 1 AVtotal
Teneur en vides TEV = ATEV = X AVyige = —5— X Vyige = 0,15%
total total Vtotal

Les incertitudes de mesure sont prises en compte et représentées par des barres d’erreur dans les
figures ci-apres.

4.3.Evolution des éprouvettes lors du conditionnement

La phase de conditionnement (saturation, cycles de gel/dégel et séchage) modifie les caractéristiques
des éprouvettes. Trois paramétres principaux sont étudiés, la déformation volumique, la teneur en
vides et le degré de saturation. Les résultats des essais sont présentés dans les parties suivantes.

Il faut noter que dans les figures de Figure 4-3 a Figure 4-9, les numéros cadrés (1, 2, 3 et 31) marquent
respectivement les mesures effectuées avant la saturation (1) , apres de la saturation (2) , apres des
cycles FT (3), et pendant le séchage (31).

4.3.1. Evolution des éprouvettes lors des différents types de conditionnements

Les Figure 4-3 et Figure 4-4 présentent les évolutions des éprouvettes lors des étapes de
conditionnements différents.

Concernant la déformation volumique et la teneur en vides , le résultat montre que les éprouvettes
séchées sous vide augmentent toujours de volume et donc de teneur en vides (cf. Figure 4-3). En
particulier, la teneur en vides des éprouvettes de la campagne X.a et X.b augmente significativement
environ de 2% par rapport a la teneur en vides mesurée au début du conditionnement des éprouvettes

juste avant la saturation. Les analyses pour chaque étape du conditionnement sont détaillées dans les
parties de 4.3.2 4 4.3.4.

119



4. Résultats et analyses de la campagne complémentaire

Déformation volumique (par rapport a V1)
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Figure 4-3. Déformation volumique (a) et Variation de teneur en vides (b) en fonction du temps au cours des
différentes phases de conditionnement (le point 1 correspond a la mesure effectuée juste avant le début du
conditionnement des éprouvettes)

Concernant le degré de saturation, selon les résultats obtenus, les éprouvettes sont dé-saturées plus
rapidement sous vide que sans vide. Apres une semaine de séchage sous vide avec gel de silice, le
degré de saturation des éprouvettes est inférieur de 5%. Selon les résultats obtenus de la campagne
X.e, ’éprouvette stockée 6 mois dans un bureau est considérée compleétement séche car le degré de
saturation est proche de 0% durant la phase de séchage sous vide. Les résultats de la campagne X.e
confirme encore une fois, ’hypothese que la masse d’une éprouvette stockée plus de 6 mois dans un
bureau peut étre considérée comme seche.
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‘Degré de saturation vs Temps
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Figure 4-4. Degré de saturation en fonction du temps (a) et Degré de saturation en fonction de la
déformation volumique (b) au cours des différentes phases de conditionnement ((1) avant la saturation, (2)
aprés de la saturation, (3) aprés des cycles GD, (3i) pendant le séchage)

4.3.2. Etude de la phase de saturation

Pendant la phase de saturation, les éprouvettes ont été mises sous vide pendant 2h. L’évolution
volumique des éprouvettes dans cette phase est tres différente mais elle est toujours dans I’incertitude

de mesure (cf. Figure 4-5). On peut donc conclure qu’il n’y a pas de changement volumique au cours
de la saturation sous vide.
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Figure 4-5. Déformation volumique (a) et Variation de teneur en vides (b) en fonction du temps ((1) avant la
saturation, (2) aprés de la saturation)

La Figure 4-6 présente les résultats du degré de saturation. Apres de 2 heures de saturation sous vide,
le degré de saturation atteint environ 70%. Le degré de saturation est plus élevé pour les éprouvettes
ayant une TEV plus élevée (cf. Figure 6 6.b). Ce qui est un résultat attendu.
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Degré de saturation
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Figure 4-6. Degré de saturation en fonction du temps de saturation (a) et en fonction de la teneur en vides
mesurée avant la saturation (TEV1) (b) ((1) avant la saturation, (2) aprés de la saturation)

4.3.3. Etude de la phase des cycles de gel/dégel

Les résultats obtenus sont présentés dans Figure 4-7 et Figure 4-8. Lors du conditionnent avec des
cycles FT, on constate que :

—> Lors des cycles FT, la formation de gel dans les pores saturées ou partiellement saturées provoque
un gonflement des pores existantes. La déformation volumique augmente d’environ 1%
(10000pm/m). La teneur en vides augmente donc également d’environ 1%. L’évolution est plus
importante pour les éprouvettes ayant une plus forte teneur en vides.

- Le degré de saturation n’évolue pas significativement. Rappelons que durant cette phase les
éprouvettes sont placées dans des sacs plastiques fermés contenant d’environ 10cl d’eau.

On trouve aussi que la déformation volumique des éprouvettes ayant subies des 50 cycles FT semble
a priori légeérement supérieure a celle des éprouvettes ayant subies de 10 cycles FT. Cependant, ces
différentes sont non-significatives et négligeables en tenant compte des erreurs de mesure.
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4.3.4. Etude de la phase de séchage

Les résultats obtenus dans la phase de séchage sont présentés dans la Figure 4-9 et la Figure 4-10. Ils
permettent de formuler les constations suivantes:

e Sile séchage a lieu sous vide :

» Il y a toujours dilatation si I’éprouvette n’a pas subi de cycle FT, aussi bien pour
I’éprouvette saturée que pour 1’éprouvette non-saturée qui est quasi seéche (saturation
inférieure a 0,5% car restée 6 mois dans un bureau).

»  On observe une dilatation puis une contraction pour les éprouvettes saturées avec
cycles FT. La dilation initiale (durant environ 10 jours) est beaucoup plus rapide que pour les
éprouvettes sans cycle FT. Aprés 10 jours environ les éprouvettes contractent avec une pente
d’évolution proche de celles séchées sans vide. Le bilan global est une augmentation de
volume. Il semble y avoir une méme asymptote (a t infini et dans le sens de la dilatation) de
la déformation volumique &y pour toutes les éprouvettes (initialement seéches ou saturées avec
ou sans cycle FT) qui sont maintenues dans le dessiccateur sous vide. Une représentation
schématique des résultats est donnée (cf. Figure 4-11)

»  Ladésaturation est bien plus rapide sous vide. Le degré de saturation est inférieur a de

5% apres 7 jours sous vide dans dessiccateur avec gel de silice (cf. Figure 4-10)

On constate aussi que 1’évolution volumique des éprouvettes ayant subies des 50 cycles FT est
fortement influencée par le vide. Suite a I’interruption imprévue de mise sous vide, une chute de la
déformation volumique d’environ 15000 um/m (dans le sens de la contraction) a été observée. Cela
conduit a une diminution de la teneur en vides d’environ 1.5%.

e Sile séchage avec gel de silice est effectué sans vide (apres 10 cycles FT), I’éprouvette
contracte toujours due au fluage de I’enrobé bitumineux soumis a son poids propre.
Cependant, la vitesse de contraction est lente et environ de 125um/m/jour. Le séchage sans
vide de I’éprouvette est long, le degré de saturation diminue seulement a 27% apres
d’environ 40 jours de séchage a température de 25°C avec gel de silice. Il n’est donc pas
recommandé d’utiliser cette méthode.
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5. Résultats et analyses des essais de module complexe

5. Résultats et analyses des essais E*

5.1. Eprouvettes testées et conditionnements appliqués

20 essais de module complexe ont été réalisés sur 19 éprouvettes, parmi lesquelles 11 éprouvettes
sont constitué¢es du matériau non-vieilli et 8 éprouvettes du matériau vieilli. L’éprouvette SG5C3(7.4)
a été testée deux fois, d’abord a 1’état sec puis a 1’état saturé.

Il faut rappeler que toutes les éprouvettes ayant subi des cycles thermiques (FT, HF ou HC) ont été
séchées sous vide avec du gel de silice avant I’essai E*. Selon les résultats de la campagne X, les
conditionnements appliqués provoquent un changement de la teneur en vides des éprouvettes.

Avant chaque essai E*, la teneur en vides de I’éprouvette est donc remesurée. Les valeurs sont
présentées dans le Tableau 5-1. Toutefois, cette mesure n’a pas été réalisée pour les éprouvettes ayant
subi 10 cycles FT et 50 cycles FT. La teneur en vides initiale de ces éprouvettes TEV(, mesurée juste
apres le carottage, a donc été¢ majorée de 2%. Cette correction est directement issue des résultats de
la campagne complémentaire (cf. chapitre V).

Le Tableau 5-1 présente le bilan des essais de module complexe réalisés, avec les éprouvettes
utilisées, les conditionnements qu’elles ont subi et leur teneur en vides avant essai.
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Tableau 5-1. Bilan des essais E* réalisés : éprouvettes testées, conditionnements appliqués et teneurs en

vides
Cycles TEV en Etat
Matériau Type de Eprouvettes Saturation de Séchage début endant
conditionnement P (DS %) conditio | sous vide d’essai %’essai
nnement (%)
SG2A1(7.7) Non OFT Non 7,7 Sec
SG4B10(8.2) Non OFT Non 8,2 Sec
OFT.DRY
SG6B4(7.1) Non OFT Non 7,1 Sec
SG5C3(7.4)" Non OFT Non 7,4 Sec
” Oui Saturé
()
OFT.SAT SG5C3(7.4) (72.7%) OFT Non 7.4 40%)
Non- SG2A4(8) (728!,/0 )| t0FT Oui 107 Sec
vieill 10FT.DRY
SG6B10(6.8 out i )
68) | (7400 | 10FT Oui 8,8 Sec
SG6B9(7.4) (7,?_;!% ) | sOFT oui 9,4 Sec
50FT.DRY
SG6B12(7.4 ot Oui ) s
(7.4) (72.9%) 50FT ui 9,4 ec
SG1A4(6.6) (8;).;:’/0 )| 1oHF Oui 7.5 Sec
10HF.DRY
SG6B3(6.3) (8?_;!,/0 )| 10HF Oui 7.2 Sec
10HC.DRY | SG3B3(5.1) (810‘2‘!% ) | 1oHC Oui 7,7 Sec
SG1aB7(4.5) Non OFT Non 4,5 Sec
A.OFT.DRY
SG3aB1(6) Non OFT Non 6 Sec
SG1aB9(5.4) (5;);!,/0 )| oFT Oui 5,4 Sec
A.OFT(sat).DRY
. SG3aB10(5.5) | .U OFT Oui 5,5 Sec
Vieilli (66.3%)
SG3aB4(5.8) (62‘7‘!% )| 10HF Oui 6,6 Sec
A.10HF.DRY
SG2aB3(6.6) (7(?_21,/0 )| 10K Oui 6.8 Sec
SG2aB5(6.7) (7(?_3!% ) | 10HC Oui 6,7 Sec
A.10HC.DRY
SG2aB12(6.6) (7?_2!% ) | 10HC Oui 6,6 Sec

©) Eprouvette SG5C3(7.4) d’abord testée a I'état sec puis testée a I'état saturé

) TEV calculée a partir de TEV, en appliquant une correction de 2% (selon les résultats
obtenus de la campagne X)
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5.2. Eprouvettes testées a I’état sec
5.2.1. Résultats expérimentaux

5.2.1.1. Matériau non-vieilli

11 éprouvettes du matériau non-vieilli ont été testées a 1’état sec. 4 éprouvettes n’ont pas subi de
conditionnement, 2 éprouvettes ont été conditionnées avec 10 cycles FT, 2 éprouvettes avec 50 cycles
FT, deux autres conditionnées avec 10 cycles HF et la derniere éprouvette conditionnée avec 10 cycles
HC.

Pour chaque éprouvette, les résultats tracés dans le plan Cole-Cole et dans I’espace de Black (Figure
5-1 pour E*, et Figure 5-2 pour v*), se situent sur une courbe continue et unique. Le principe
d’équivalence temps-température (PETT) est donc vérifié. Il permet de construire les courbes
maitresses de la norme et de I’angle de phase du module complexe ainsi que celles du coefficient de
Poisson complexe. Ces courbes maitresses sont présentées dans la partie 5.2.2.
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4 000

3500 > W SG2A1(7.7)DOFT
= 3000 % .
S 2500 ‘A..\ng s £ SG4B10(8.2)DOFT
=~ 2000 Al
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SG3B3(5.1)10HC

1.E+00
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0 (°)
Figure 5-1. Module complexe E* dans le plan de Cole-Cole et I'espace de Black des éprouvettes non-vieillies

Les résultats montrent que, dans le plan Cole-Cole, le module E* a basse température et a haute
fréquence des éprouvettes ayant subies des cycles 10HF et 10HC est plus élevé que celui des
éprouvettes ayant subies des cycles FT. Dans I’espace de Black, aucune différence significative
n’apparait pour le du module complexe.
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Figure 5-2. Coefficient complexe v* dans le plan de Cole-Cole et I'espace de Black des éprouvettes non-
vieillies

On constate que les résultats du coefficient de Poisson complexe sont plus dispersés que les résultats
du module complexe. Une des raisons principales est que I’amplitude des déplacements radiaux est
faible. En outre, le systtme de mesure des déplacements radiaux est trés sensible et fortement
influencé par des faibles vibrations durant I’essai. Cela rend la mesure du coefficient de Poisson
complexe.

5.2.1.2.  Mateériau vieilli

8 éprouvettes constituées de matériau vieilli ont été testées a I’état sec. 2 éprouvettes n’ont subi aucun
conditionnement, 2 éprouvettes ont €été saturées puis séchées pour Etre testées, 2 éprouvettes ont €té
conditionnées avec 10 cycles HF et deux autres avec 10 cycles HC.

Pour chaque éprouvette, les résultats tracés dans le plan Cole-Cole et dans I’espace de Black (Figure
5-3 pour E*, et Figure 5-4 pour v*), se situent aussi sur une courbe continue et unique. Le principe
d’équivalence temps-température (PETT) est donc vérifié. Les courbes maitresses de la norme et de
I’angle de phase du module complexe ainsi que celles du coefficient de Poisson complexe ont donc
été construites. Ces courbes maitresses sont présentées dans la partie 5.2.2

Les résultats pour les éprouvettes constituées du matériau vieilli sont plus dispersés par rapport a ceux
pour le matériau non-vieilli; Cela peut s’expliquer par la différence de teneur en vides des éprouvettes

133



5. Résultats et analyses des essais de module complexe

et par le fait que les éprouvettes ont été carottées dans des plaques pour lesquels I’enrobé a pu étre
vieilli différemment au cours de la fabrication.
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Figure 5-3. Module complexe E* dans le plan de Cole-Cole et I'espace de Black des éprouvettes vieillies

D’apres les résultats expérimentaux, les éprouvettes de méme plaque ont quasiment les mémes
valeurs pour le module complexe E* et le coefficient complexe v* malgré les différents
conditionnements appliqués. En particulier, les valeurs de E*, v* des éprouvettes de la plaque 1a et
3a sont presque superposées dans le plan de Cole-Cole, et aussi dans 1’espace de Black.

Dans la Figure 5-4, les résultats du coefficient de Poisson complexe apparaissent a nouveau plus
dispersés que ceux du module complexe.
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Figure 5-4. Coefficient complexe v* dans le plan de Cole-Cole et 'espace de Black des éprouvettes vieillies

5.2.2. Courbes maitresses et modélisation des résultats expérimentaux a 1’aide du

modeéle 2S2P1D

Cette partie présente les courbes maitresses et la modélisation des résultats des essais E* a I’aide du

modele 2S2P1D.

La Figure 5-5 présente les coefficients de translation ar utilisés pour construire les courbes maitresses
des 19 essais de module complexe. Ces coefficients qui sont non seulement identiques pour la
construction des courbes maitresses E* et v* de chaque éprouvette, sont aussi quasiment identiques
pour toutes les éprouvettes testées. La variation des ar en fonction de la température est modélisée
par la lot WLF qui dépend des coefficients C; et Cz. On constate qu’un seul couple (Ci, Cz) est utilisé
pour toutes éprouvettes testées a 1’état sec quels que soient les conditionnements appliqués.
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Figure 5-5. Coefficients de translation aT selon la température (a une température de référence Tref= 15°C).
Les mémes coefficients sont obtenus pour E* et v*

Tableau 5-2. Constantes du modéle 2S2P1D calibrées pour chaque éprouvette (Tr=15°C)

. Type de Ew | Eo T | Tov
Matériau conditionnement Eprouvette (MPa)| (MPa) k1 h|[&]|PB |t@)| vo | vo (To/Tow)| (5) GG
SG2A1(7.7T)DOFT | 14 | 34240 0.05 | 0.46 | 0.17 0.12
SG4B10(8.2)DOFT | 25 |34000 0.05 | 0.40 | 0.20 0.13
OFT.DRY
SG6B4(7.1)DOFT | 23 34920 0.05| 0.35 | 0.22 0.13
SG5C3(74)DOFT | 33 35600 004 | 041|018 | 040 |0.10
0.20(0.63|2.25| 30
SG2A4(8)10FT 24 | 33300 0.05 | 047 | 0.22 0.1
Non- 10FT.DRY
Vieil SG6B10(6.8)10FT | 20 |33800 0.04 | 049 | 0.22 0.10
SG6BI(7.4)50FT 31 |33000 0.05| 0.37 | 0.18 0.12
S0FT.DRY
SG6B12(7.4)50FT | 32 | 33700 0.05]045]0.20| 0.36 |0.14
0.19|0.60|2.40| 60 0.20 391235
10HC.DRY SG3B3(5.1)10HC | 33 | 36500 0.06 | 0.45 | 0.22 0.32
SG1aB7(4.5)DOFT | 29 |38400 0.27 | 0.38 | 0.13 1.60
A.OFT.DRY
SG3aB1(6)DOFT 18 | 36000 0.17 | 0.40 | 0.21 1.02
SG1aB9(5.4)SOFT | 25 |35700/0.17(0.50(2.40| 300 | 0.27 | 0.49 | 0.23 | 0.17 |1.60
A.OFT(sat).DRY
SG3aB10(5.5)SOFT | 24 | 35500 0.27 | 0.38 | 0.24 1.60
Vieill
SG3aB4(5.8)10HF | 39 | 36500 0.25 | 0.44 | 0.20 1.49
A.10HF DRY
SG2aB3(6.6)10HF | 65 | 36000 0.57 | 0.38 | 0.1 .77
SG2aB5(6.7)10HC | 75 [36700(0.15/0.45(|2.60|700| 1.55 | 0.46 | 0.23 | 0.15 |10.51
A.10HC DRY
SG2aB12(6.6)10HC | 55 |37000 1.50 | 0.44 | 0.16 10.18
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Les résultats expérimentaux ont été modélisés a 1’aide du modele viscoélastique linéaire (VEL)
2S2P1D (cf. chapitre I). Les constantes de calibration et les coefficients de la loi WLF sont donnés
dans le Tableau 5-2. Il y a 4 groupes ayant chacun des valeurs identiques des constantes (k, h, o, ).

5.2.2.1.  Courbes maitresses et modele 2S2P1D pour le matériau non-vieilli

Les courbes obtenues a 1’aide du mod¢ele 2S2P1D pour le matériau non-vieilli sont superposées aux
données des essais dans la Figure 5-6 et la Figure 5-7. Ces figures présentent les résultats obtenus
dans le plan de Cole-Cole et dans 1’espace de Black, pour la norme et I’angle de phase de E* et v*.
On constate que le modele simule correctement les valeurs expérimentales du module complexe E*
ainsi que celles du coefficient de Poisson complexe v*.

Pour une meilleure lisibilité, les résultats des éprouvettes sans cycle FT avec les résultats de celles
ayant subi des cycles FT (OFT.DRY, 10FT.DRY et SOFT.DRY), et les résultats de celles ayant subi
des cycles avec échauffement (I0HF.DRY et I0HC.DRY) sont séparés et tracés dans la Figure 5-6
d’une part, et dans la Figure 5-7, d’autre part. Dans ces deux figures, les écarts entre les courbes sont
relativement faibles malgré les différents conditionnements des éprouvettes.

La Figure 5-8 présente I’ensemble des courbes maitresses de la norme et de I’angle de phase de E* et
de v* des éprouvettes du matériau non-vieilli. Les courbes maitresses simulées avec le modele
2S2P1D sont aussi présentées dans la méme figure. On constate que le modele décrit correctement
les résultats obtenus sur toute la gamme des fréquences et températures. Les valeurs de la norme du
module complexe augmentent avec la fréquence équivalente tandis que celles du coefficient de
Poisson complexe diminuent et sont pour la plupart comprises entre 0,2 et 0,5.

Pour la température de référence de 15°C, les courbes maitresses de E* et @g sont presque superposées
aux fréquences supérieures a 1Hz; et I’écart entre ces courbes augmente quand la fréquence
équivalente diminue. Cependant, cet écart reste faible malgré les conditionnements différents
appliqués.
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Figure 5-6. Module complexe E*, coefficient v* dans le plan Cole-Cole et dans I'espace de Black avec
courbes simulées a I'aide du modéle 2S2P1D pour les éprouvettes OFT.DRY, 10FT.DRY et 50FT.DRY
(matériau non-vieilli)
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Figure 5-7. Module complexe E*, coefficient v* dans le plan Cole-Cole et dans I'espace de Black avec
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Figure 5-8. Courbes maitresses de la norme et de I'angle de phase du module complexe E* et du coefficient

de Poisson complexe v* et courbes simulées avec le modéle 2S2P1D des éprouvettes testées a I'état sec
pour le matériau non-vieilli
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5.2.2.2.  Courbes maitresse et modele 2S2P1D pour le matériau vieilli

Les modélisations a I’aide du modele 2S2P1D pour les essais sur le matériau vieilli sont tracées sur
la Figure 5-9 et la Figure 5-10. Ces figures présentent les résultats obtenus dans le plan de Cole-Cole
et dans I’espace de Black. Encore une fois, on constate que le modeéle décrit correctement les valeurs
expérimentaux du module complexe E* ainsi que celles du coefficient de Poisson complexe v*.

Pour une meilleure lisibilité, les résultats des éprouvettes de la 1° plaque (1a) et de la 3°™ plaque
(3a) du matériau vieilli (ayant subi A.OFT.DRY, A.0FT(sat).DRY et A.I0OHF.DRY) sont séparés de
ceux des éprouvettes de la 2™ plaque (2a) du matériau vieilli (ayant subi A.10HF et A.10HC). Ils
sont tracés respectivement dans la Figure 5-9 d’une part, et dans la Figure 5-10 d’autre part. Dans
ces deux figures, les courbes de simulation de E* sont similaires et presque superposées pour les
éprouvettes de méme teneur en vides, malgré des conditionnements différents. Les courbes de
simulation de v* sont plus écartées des points expérimentaux et plus écartées entre elles que celles de
E*.
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Figure 5-9. Module complexe E*, coefficient v* dans le plan Cole-Cole et dans I'espace Black avec courbes
simulées a I'aide du modele 2S2P1D pour les éprouvettes vieilli de la plaque 1a et la plaque 3a (ayant subi
A.OFT.DRY, A.OFT(sat).DRY et A.10HF.DRY)
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Figure 5-10. Module complexe E*, coefficient v* dans le plan Cole-Cole et dans I'espace Black avec courbes
simulées a I'aide du modéle 2S2P1D pour les éprouvettes vieilli de la plaque 2a (ayant subi A.10HF et
A.10HC)

La Figure 5-11 présente I’ensemble des courbes maitresses de la norme et de I’angle de phase du
module E* et celles du coefficient v* pour les éprouvettes du matériau vieilli. Les courbes maitresses
simulées avec le modele 2S2P1D sont aussi présentées dans la méme figure. Les résultats obtenus
confirment que le modele décrit correctement les résultats obtenus sur toute la gamme des fréquences
et températures.

Pour les courbes maitresses de module complexe E*, deux groupes se distinguent clairement, les
résultats des éprouvettes de la plaque 1a et ceux des éprouvettes de la plaque 3a d’une part, et ceux
des éprouvettes de la plaque 2a d’autre part. Pour la température de référence de 15°C, toutes les
courbes maitresses de E* et @k sont presque superposées aux fréquences supérieures a 1Hz ; et I’écart
entre ces courbes augmente quand la fréquence diminue.

Les valeurs de la norme des coefficients de Poisson complexes v* décroissent avec la fréquence
¢quivalente et varient de 0,5 a 0,1.
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Figure 5-11. Courbes maitresses de la norme et de I'angle de phase du module complexe E* et du
coefficient v* des éprouvettes vieillies testées a I'état sec et courbes simulées avec le modele 2S2P1D

5.2.3. Module complexe normalisé E,,,
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Les résultats des modules complexes E* ont été normalisés a I’aide de 1’équation Eq. 5-1. Le module
complexe ainsi normalisé peut étre représenté dans les mémes axes que le module complexe, a savoir
le plan Cole-Cole normalisé, 1I’espace de Black normalisé et les courbes maitresses (Figure 5-12 a
Figure 5-13).

Eq. 5-1

Le coefficient de Poisson complexe peut ¢galement étre normalisé a I’aide de 1’équation Eq. 5-2, ci-
dessous. Compte tenu de la dispersion du coefficient de Poisson, les résultats ne sont pas présentés

1C1.

*
Vnor

Ug — VUgo

*
v _UOO

Eq. 5-2

Sur les Figure 5-12 et Figure 5-13, on constate que toutes les valeurs normalisées E;,,,- des éprouvettes
présentées dans chaque figure se situent sur une courbe continue et unique. On peut donc utiliser une
courbe unique pour les simulations. Les conditionnements différents appliqués n’ont donc aucun effet
sur ces courbes pour les éprouvettes de méme groupe.
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Figure 5-12. Valeurs normalisées de la norme et de I'angle de phase du module complexe E* des
éprouvettes OFT.DRY, 10FT.DRY et 50FT.DRY (a) et celles des éprouvettes 10HF.DRY, 10HC.DRY (b)
avec les courbes simulées a I'aide du modéle 2S2P1D
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Figure 5-13 ; Valeurs normalisées de la norme et de I'angle de phase du module complexe E* des
éprouvettes vieillies de la plaque 1a (a) et celles de la plaque 3a (b) avec les courbes simulées a I'aide du
modéle 2S2P1D

Ces observations confirment les résultats obtenus dans la partie 5.2.2, a savoir qu’il y a 4 groupes des
éprouvettes ayant chacun des valeurs identiques des constantes (k, h, 9, ).

Les deux premiers groupes correspondent respectivement pour le matériau non-vieilli, 1) a des
éprouvettes conditionnées avec les cycles FT et, ii) a celles conditionnées avec les cycles HF et HC.
Les différences entre ces deux groupes s’expliquent par un vieillissement du bitume généré par les
cycles avec échauffement (de type HC ou HF). Le troisieme et quatriéme groupe concernent le
matériau vieilli. Le troisiéme groupe inclut les éprouvettes de la 1% plaque (ayant subi OFT) et celles
de la 3°™ plaque (ayant subi 10HF). Pour ce groupe, 1’effet du vieillissement créé par les cycles HF
(avec échauffement) n’est pas visible (mémes constantes k, h, 5, ). Ce vieillissement est sans doute
trés minime car le bitume a déja été vieilli. Le quatriéme groupe inclut les éprouvettes de la 2™
plaque ayant subi un échauffement (cycles HF ou HC). Pour ces éprouvettes, le bitume a sans doute
subi un vieillissement plus important que celui des plaques 1 et 3 lors de la fabrication.

Cette observation confirme un résultat déja présenté dans la littérature qui associe la valeur des
constantes (k, h, 8, B) du modele 2S2P1D uniquement a la nature du bitume. Les caractéristiques du
squelette granulaire agissent principalement sur les autres constantes Eoo, Eo, voo et vo.

La Figure 5-14 présente I’ensemble des valeurs normalisées Ej,, et les courbes simulées avec le
modele 2S2P1D.
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Figure 5-14. Ensemble des valeurs normalisées de la norme et de I'angle de phase du module complexe E*
avec les courbes simulées a l'aide du modéle 2S2P1D

5.2.4. Effets de la teneur en vides des cycles thermiques et du vieillissement
5.24.1.  Effets de la teneur en vides

La teneur en vides (TEV) d’une éprouvette qui est définie par le rapport du volume de vides au volume
total, a une influence importante sur la performance des enrobés bitumineux ( (Castelblanco Torres,
2004) (Chen, et al., 2004) (Di Benedetto & Corté, 2005) (Mangiafico, 2014) (Lamothe, 2014)
(Ramirez Cardona, 2016) (Pedraza, 2018)). La rigidité du matériau a tendance a augmenter avec la
diminution de la teneur en vides et vice-versa (Di Benedetto & De la Roche, 1998).
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Dans cette partie, I’effet de la teneur en vides est étudié a 1’aide des paramétres du modele 2S2P1D.
La Figure 5-15 présente la variation des constantes du modele (Eo, Eoo, Vo, Voo €t t0) en fonction de
la teneur en vides (TEV) des éprouvettes en début d’essai (cf. Tableau 5-1-page 131). Les résultats
obtenus montrent que E¢ semble évoluer en fonction de la teneur en vides selon une loi linéaire tandis
que les variations des autres constantes Eoo, Vo, Voo €t To semblent indépendantes de la teneur en vides
de I’éprouvette testée. La relation linéaire entre Eo et TEV est valable malgré le vieillissement
différent du matériau. Pour une augmentation de 1% de TEV, la valeur de EO diminue d’environ
800MPa. Cette observation est cohérente avec les résultats obtenus dans la littérature ( (Di Benedetto
& De la Roche, 1998), (Pedraza, 2018)).
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Figure 5-15. Constantes Eo, Eoo, vo, voo et to du modéle 2S2P1D en fonction de la teneur en vides
déterminée en début d’essai E* (TEV) (Température de référence Tr=15°C)

5.2.4.2.  Effets des cycles FT

La Figure 5-16 présente 1’évolution des constantes du modele (Eo, Eoo, Vo, Voo et T0) en fonction du
nombre de cycles FT appliqués. Les résultats obtenus montrent que Eo diminue lors de I’augmentation
du nombre de cycles FT tandis que les variations des autres constantes Eoo, Vo, Voo et To semblent
indépendantes du nombre des cycles FT. L’origine de la relation entre Eo et le nombre des cycles FT
vient du fait que : (1) Eo évolue linéairement selon la variation de la teneur en vides, (2) la teneur en
vides elle-méme diminue avec 1’augmentation des cycles FT (cf. Chapitre 4-Campagne
complémentaire).

146



5. Résultats et analyses des essais de module complexe

E, Eqo
36000 40
X
X
E 35000 «x =30 ; R
A
S 34000 % 220
o A =4 [ ]
w 33000 A w 10
32000 0
0 10 20 30 40 50 0 10 20 30 40 50
Nombre de cycles FT Nombre de cycles FT
Vo Voo
0.30 0.50
A
0.25 0.45 *®
X a o
=0.20 3 $ 2040 % |
0.15 0.35 x
0.10 0.30
0 10 20 30 40 50 0 10 20 30 40 50
Nombre de cycles FT Nombre de cycles FT
To
0.06
0.05 g : w SG2A1(7.7)DOFT & SG4B10(8.2)DOFT
= 0.05 A * SG6B4(7.1)DOFT x SG5C3(7.4)DOFT
< 0.04 A SG2A4(8)10FT SG6B10(6.8)10FT
0.04 4 SG6B9(7.4)50FT SG6B12(7.4)50FT
0.03
0 10 20 30 40 50
Nombre de cycles FT

Figure 5-16. Les constantes 2S2P1D en fonction du nombre de cycles gel/dégel (FT)

En résumé, les résultats obtenus lors de cette ¢tude sur les matériaux testés a sec montrent que le
nombre de cycles de gel/dégel appliqués lors du conditionnement a un effet négligeable sur les
propriétés viscoélastiques linéaires (E* et v¥).

5.2.4.3.  Effets des cycles HF, HC et du vieillissement

On rappelle qu’il y a 4 groupes des éprouvettes ayant chacun des valeurs identiques des constantes
(k, h, 3, B) (cf.5.2.3 - page 142). Ces 4 groupes ont subi des niveaux du vieillissement différent :

1. Les éprouvettes du matériau non-vieilli conditionnées avec les cycles FT. Ces éprouvettes
n’ont subi aucun échauffement lors du conditionnement.

2. Les éprouvettes du matériau non vieilli conditionnées avec les cycles HF et HC. L’effet de
ces cycles est similaire. L’étape de I’échauffement a 50°C lors de ces cycles a assurément créé
un vieillissement du bitume des éprouvettes.

3. Les éprouvettes de la 1ére plaque (ayant subi OFT) et celles de la 3¢éme plaque (ayant subi
10HF) du matériau vieilli. L’effet du vieillissement cré¢ par les cycles HF est minime et peut
étre négligé sur le bitume qui a déja été vieill.

4. Les éprouvettes de la 2°™ plaque du matériau vieilli ayant subi un échauffement (cycles HF
ou HC). Le bitume de ces éprouvettes a sans doute subi un vieillissement plus important que
celui des plaques 1 et 3 lors de la fabrication.

La Figure 5-17 et la Figure 5-18 présentent I’ensemble des courbes de la norme et de I’angle de phase
du module complexe normalisé Ej,, simulées a 1’aide du modele 2S2P1D. Dans ces figures, on
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constate que les valeurs de (k, h, 8, B) sont influencées par le vieillissement du bitume : plus le bitume
vieilli, plus les valeurs de k, h diminuent tandis que celles de (8, ) augmentent.
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Figure 5-17. Ensemble des courbes de la norme et 'angle de phase du module complexe normalisé E*nor
simulées a I'aide du modéle 2S2P1D, représentées dans le plan Cole-Cole et I'espace de Black (les fléches
bleues indiquent I'évolution des courbes avec le vieillissement du bitume)
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Figure 5-18. Ensemble les courbes maitresses de la norme et 'angle de phase du module complexe
normalisé E*nor simulées a 'aide du modele 2S2P1D (les fleches bleues indiquent I'évolution des courbes
avec le vieillissement du bitume)

En se basant sur les résultats obtenus, deux hypothéses ont été proposées pour mieux analyser les
effets des cycles HF, HC et du vieillissement :

1. Les cycles HF et HC intégrant une phase d’échauffement a 50°C influencent seulement les
éprouvettes du matériau non vieilli. L’effet de I’échauffement des cycles HF et HC est
négligeable pour les éprouvettes du matériau vieilli.

2. Le matériau vieilli de la 2°™ plaque (groupe 4) est resté a 85°C, 72h de plus que les matériaux
de la plaque 1a et 3a lors de la fabrication.

Le Tableau 5-3 présente les valeurs des constantes k, h, 6 et B du modele 2S2P1D et la durée de
vieillissement des éprouvettes pour ces 4 groupes.

La Figure 5-9 présente 1’évolution des constantes k, h, o et 3 en fonction de la durée de vieillissement
a une température supérieure ou €gale a 50°C.
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Tableau 5-3. Constantes (k, h, 8, f) du modele 2S2P1D et vieillissement des éprouvettes testées

Constantes du modéle _T_er_nps du
252P1D \‘llellllss’ement
Groupe Label a terpperature Nature du vieillissement
supérieure ou
k h 5 B égale a 50°C
(h)
OFT-10FT- igilli
Groupe 1 50FT DRY 0,20 | 0,63 | 2,25 | 30 0 Pas de vieillissement
Eprouvettes subies de 10
Groupe 2 | 10HF-10HC.DRY | 0,19 | 0,60 | 2,40 | 60 55 cycles HF ou HC (lors du
conditionnement)
Groupe 3 | AOFT-AI0HF ) 4 171 050 | 2,40 | 300 220 Mélange de P'enrobé vieill
(plaque 1a et 3a) | sdure RILEM
A.T0HF-A.10HC par fa procedure R
Groupe 4 ' ' 0,15 0,45 | 2,60 | 700 220 + X (%) (lors de la fabrication)
(plaque 2a)
(*) X=72h (la valeur de X est choisie afin d’obtenir la valeur maximale de R?) (cf. Figure 5-9)
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Figure 5-19. Evolution de k, h, 5 et B en fonction du temps de vieillissement a température supérieure ou
égale a 50°C (en supposant que : (1) I'effet des cycles HF et HC sur les éprouvettes vieillies est
négligeable ; (2) les éprouvettes du groupe 4 ont subi 72h a 85°C en plus par rapport a celles du groupe 3)

On constate que les trois constantes k, h et 6 évoluent linéairement en fonction du temps de
vieillissement considéré tandis que la constante 3 évolue en fonction exponentielle de celui-ci. Dans
toutes ces relations, le coefficient R? (toujours supérieur a 0,78 ou presque égal a 1) confirme une
forte corrélation entre k, h, o et ) et le temps de vieillissement.

5.3.Eprouvette testée en condition partiellement saturée (40%)

L’effet de 1’eau sur le comportement de I’enrobé bitumineux a été beaucoup étudié dans la littérature
(Tran, et al., 2018). L’eau favorise la perte de I’adhésion entre le bitume et les granulats. Les résultats
obtenus lors de cette étude sur les matériaux testés a sec montrent que le conditionnement a un effet
négligeable sur les propriétés viscoélastiques linéaires (E* et v*) (cf. paragraphes précédents). Si
I’éprouvette est testée a 1’état saturé (en fait partiellement saturé mais pour simplifier I’écriture nous
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utiliserons « saturée » dans la suite), I’effet de 1’eau est visible, comme présenté dans la partie
suivante.

Deux essais E* ont été réalisés sur la méme éprouvette SG5C3(7.4). Lors du premier essai E*,
I’éprouvette était a 1’état sec (apres plus 6 mois de stockage dans le bureau a température ambiante).
Durant le deuxieme essai E*, cette éprouvette était partiellement saturée avec un degré de saturation
(DS) de I’ordre de 40%. Cette valeur de 40% a été choisie suite aux observations de la campagne X.
En effet, sans mise sous vide de I’éprouvette, cette valeur de saturation reste relativement constante
ce qui assure un maintien du degré de saturation tout au long de 1’essai E*. Pour obtenir DS=40%, la
procédure de saturation sous vide a tout d’abord été réalisée. Ensuite 1’éprouvette a été séchée
jusqu’au degré de saturation de 40%. Des mesures de masse avant et apres essai ont permis de
confirmer que la masse restait constante donc que le degré de saturation n’avait pas ou trés peu varié
lors de I’essai.

5.3.1. Résultats expérimentaux
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Figure 5-20. Module complexe dans le plan Cole-Cole et I'espace de Black — essais sur éprouvette
SG5C3(7.4)
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La Figure 5-20 présente les résultats expérimentaux des deux essais dans le plan Cole-Cole, et dans
I’espace de Black. On constate que le principe d’équivalence temps température n’est pas
parfaitement respecté¢ pour I’éprouvette saturée aux températures négatives (car les points
expérimentaux ne décrivent pas une courbe unique). Il est cependant valable quand 1’éprouvette est
testée a 1’ état sec.

5.3.2. Construction des courbes maitresses et modélisation des résultats
expérimentaux a I’aide du modele 2S2P1D

Pour construire des courbes maitresses de la norme et de ’angle de phase de E*, on utilise des
coefficients de translation différents : les at g pour la norme et les at.or pour 1’angle de phase (Figure
5-21 a Figure 5-23). Cette propriété observée pour les bitumes polymeres par I’équipe de 1I’Université
de Lyon/ENTPE (Olard, 2003) a ét¢é nommeée Principe Partiel de Superposition Temps-température
(PPST). La Figure 5-21 présente les valeurs des ar et la loi WLF calibrée avec les résultats de
I’éprouvette testée a 1’état sec.
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Figure 5-21. Comparaison des coefficients de translation aT vs Température

Aux températures négatives, les are de 1I’éprouvette testée saturée sont de I’ordre de 10 fois plus
¢levés que ceux de I’éprouvette testée a sec. Les mémes valeurs de arg sont obtenues pour les
température positives., Les valeurs de aree sont quasiment identique pour toutes les gammes de
température. La différence peut étre expliquée par la formation de glace dans les vides aux
températures négatives. Cette glace se comporte trés probablement comme du granulat
complémentaire qui rigidifie le matériau mais ne modifie pas les propriétés viscoélastiques du liant.

Les Figure 5-22 et Figure 5-23 montrent les courbes maitresses de la norme et de I’angle de phase du
module complexe. Les courbes maitresses des deux essais sont quasiment superposées en utilisant les
coefficients de translation arg et at.or pour 1’essai sur I’éprouvette saturée.
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Figure 5-22. Courbes maitresses de la norme du module complexe avec les coefficients de translation aT.e
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Figure 5-23. Courbes maitresses de I'angle de phase du module complexe en utilisant les coefficients de
translation aT.@E pour I'éprouvette testée saturée

Les courbes maitresses du coefficient de Poisson complexe sont présentées dans la Figure 5-24. Elles
ont été tracées en utilisant les mémes ar que ceux obtenus pour E*. Les résultats montrent qu’iln’y a
pas de différence significative entre les deux essais pour 1’angle de phase lorsque les valeurs de ar
obtenues pour E* (at.g) sont utilisées. Ce résultat peut €galement étre étendu a la norme, compte tenu
des fluctuations inévitables en raison de la trés grande précision requise pour mesurer ce parametre.
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Figure 5-24. Courbes maitresses de la norme de I'angle de phase du coefficient Poisson complexe en
utilisant les mémes coefficients de translation aT que pour de E* (Tre=15°C)

5.3.3. Effet de I’eau

Une comparaison quantitative entre les résultats du module complexe a I’état sec et ceux a I’état
saturé a été réalisée. Les résultats de 1’essai E* a 1’état sec sont utilisés comme valeurs de référence.

Aux températures négatives (qui correspondent aux températures de consigne -5°C, -15°C, -25°C),
la norme du module complexe de I’éprouvette saturée est supérieure a celle de 1’éprouvette seche
(environ 5%, Figure 5-25.a), les angles de phase restent assez proches pour les 2 essais.

Aux températures positives (qui correspondent aux températures de consigne 5°C, 15°C, 25°C et
35°C), les angles de phase ne varient pas significativement (Figure 5-25.b). Les valeurs du module
complexe sont plus faibles (de I’ordre de 4% Figure 5-25.a).

En générale, la formation de glace dans les vides aux températures négatives rigidifie le matériau.
Cette glace se comporte comme du granulat complémentaire et diminue temporairement la teneur en
vides de 1’éprouvette. Le module complexe de ’essai sur éprouvette saturée augmente donc aux
températures négatives.
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Figure 5-25. Différence relative entre la norme de E* (a) et différence de I'angle de phase de E* entre les
essais realisés a I'état sec et a I'état saturé (éprouvette SG5C3(7.4))
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6. Résultat et analyse des essais de fatigue

L’essai de fatigue est réalis¢ sur une éprouvette cylindrique (75mm de diamétre et 140mm de
hauteur). La température et la fréquence de sollicitation sont fixées au cours de I’essai : T=10°C et
=10Hz. L’éprouvette est soumise a une sollicitation sinusoidale en déformation centrée a zéro.
L’amplitude de déformation axiale est constante au cours de 1’essai. Pour un matériau donné, les
essais ont ¢té réalisés a 4 différents niveaux d’amplitude : 80,90 ,100 et 120pum/m.

6.1.Eprouvettes et conditionnement

15 essais sur les éprouvettes non-vieillies ayant subies a trois types de conditionnement OFT.DRY,
OFT.SAT, 5S0FT.DRY ont été réalisés. Le Tableau 5-1 introduit les éprouvettes testées, leurs degrés
de saturation ainsi que les amplitudes de déformation lors les essais de fatigue.

Tableau 6-1. Eprouvettes non-vieillies utilisées pour l'essai E*

. TEVen Degré de Amplitude
Type de E Saturation Cycles de Séchage | début | saturation de
o prouvettes o ; , . A s
conditionnement (DS %) conditionnement | sous vide d’essai en début sollicitation
(%) d’essai (%) (um/m)
SG3B1(5.7) Non Non 5,7 0 80
SG1A8(5.2) Non Non 5,2 0 80
SG1A2(6.1) Non Non 6,1 0 90
x
5
SGA4B6(7.4) Non Non 74 0 100
SG3B12(5.9) Non Non 59 0 100
SG3B4(5.7) Non Non 57 0 120
SG4B11(8.0) | Oui (70,0%) Non 8.0 70,0 80
= SG1A5(5.0) | Oui (72,5%) Non 4.6 725 80
) 0
l_ .
L SG5C5(7.9) | Oui (72,0%) Non 75 72,0 100
SG5C8(8.0) | Oui (81.2%) Non 79 81,2 120
SG4B7(7.8) | Ol (734%) Oui 8,5 0 80
> SG4Bs(7.7) | Oul (74,6%) Oui 9,1 0 90
2 50FT
S SG5C4(7.6) | Oui (77,5%) Oui 88 0 100
SG6B1(7.5) | Oui (78,4%) Oui 84 0 120
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6.2.Résultats expérimentaux avec les criteres différents

La Figure 6-1 présente les résultats de trois essais de fatigue des éprouvettes OFT.SAT aux amplitudes
de déformation différentes 80, 100 et 120um/m. Il est évident que la durée de I’éprouvette augmente
lors de la diminution de ’amplitude de sollicitation. Malgré la teneur en vides des €prouvettes est
similaire, la norme du module complexe aux 200 premiéres cycles (dans la phase d’adaptation) de
ces éprouvettes n’est pas approchée. Cela vient du fait que le comportement non-linéaire des
éprouvettes testées est dominant dans cette phase due a I’application des grandes amplitudes de
sollicitation ( > 50pum/m).
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s 12000
= Z
EMOOO 0%
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Pe=
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20.0 (ﬁ\‘(‘\
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10.0 [ AT [ EEETT 144111141 [ AR L 11181
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SGA4B11(8.0)SOFTsat SG5C5(7.9)S0FTsat SG5C8(8.0)SOFTsat

Figure 6-1. Résultats de trois essais de fatigue des éprouvettes OFT.SAT aux amplitudes de déformation
différentes (avec 'abscisses a I'échelle logarithmique)

Pour une meilleure représentation « sans tenir compte de [’effet de non-linéarité », 'évolution de |[E*|
en cours essai peut étre exprimée en termes de sa valeur normalisée qui est calculée comme le rapport
entre |E *| et la valeur |[E*o|. [E*o| est défini comme l'ordonnée a 1'origine de la régression linéaire
effectuée pour les cycles 50 a 200 de la relation entre [E*| vs N, N étant le nombre de cycles.

La Figure 6-2 présente I’évolution des valeurs |E*|/|[E*¢| selon le nombre de cycles de sollicitation N.
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Figure 6-2. L'évolution des courbes |E*|/|[E*o| vs N (avec I'abscisses a I'échelle logarithmique)
Dans la littérature ( (Ashayer Soltani, 1998) (Baaj, 2002) (Nguyen, 2011) (Nguyen, et al., 2014)
(Mangiafico, 2014) (Mangiafico, et al., 2017) (Babadopulos, 2017) (Babadopulos, et al., 2019)),
I’effet de non-linéarité a beaucoup été étudié et il est hors du cadre du projet. L’étude de cette

recherche est concentrée sur la durée de vie de du matériau testé suivant des conditionnements
différents OFT.DRY, OFT.SAT et 50FT.DRY.

La durée de vie (ou la fatigue) des enrobés bitumineux est déterminée, non seulement par la rupture
physique des éprouvettes, mais aussi par les criteres de fatigue basés sur les valeurs mesurées au cours
de ’essai tels que définis a la section 1.3.3.3.

5 critéres de fatigue sont utilisés dont 3 critéres basés sur les mesures globales : Nt50% , N.co, Ngmax.
Les deux autres criteres Nraci et Neaei sont basés sur les mesures locales. Les descriptions des criteres
sont résumés dans le Tableau 6-2.

Tableau 6-2. Critéres de fatigue appliquées

Natl_n:e de Critéres de fatigue Symbol Fl.g_ur'e
critére utilisée
" : |E”]
Critére classique Nt.50% —vs N
|E*ol
Basé sur les
mesures Changement de concavité de la courbe de fatigue Nr-co |E*| vs N
globales
Critére basé sur I'angle de phase maximal Ntgmax | @E*vs N

Critere basé sur les écarts relatifs des amplitudes de 3

. Nf-aci Ag;vs N
extensometres f-Aci i

Basé sur les
mesures locales

Critére basé sur les écarts d’angles de phase de 3

extensometres par rapport a celle de la déformation moyenne Ne-soi Apivs N

Les Figure 6-3 et Figure 6-4 montrent un exemple des critéres de fatigue utilisés pour 1’essai réalisé
a 80um/m sur I’éprouvette SG1A5(5.0)SOFTsat. Les autres résultats des essais de fatigue sont
présentés dans I’annexe.
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Figure 6-3. Criteres de fatigue basés sur les mesures globales (SG1A5(5.0)S0F Tsat -80um/m)
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Figure 6-4. Critéres de fatigue basés sur les mesures locales (SG1A5(5.0)S0FTsat -80um/m)

Les 5 criteres de base utilisés ci-dessous donnent les 5 valeurs différentes de durée de vie de
I’éprouvette testée. Un critére moyen est proposé, il est déterminé par 1’équation Eq. 6-1:
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Figure 6-5. Tous les critéres de fatigue utilisés (SG1A5(5.0)S0FTsat -80um/m)

La Figure 6-5 regroupe tous les critéres de fatigue utilisés pour I’essai SG1A5(5.0)SOF Tsat.

Le Tableau 6-3 présente 1’ensemble des résultats des essais fatigue, la durée de vie des éprouvettes
testées selon les différents critéres.

Tableau 6-3. Résultats des essais de fatigue

Critéres de base Ecart
Cond-li-t)i/gr?ndeementEprouvetteAEEfrI]I/t;C)ie Ntso% | Nrco | Nrgmax | Nrasi | Neaoi Nemoy rgZEf
(%)

SG3B1 80  [1124999| 884999 [1150000| 939999 [1170000| 1053999 12,5

SG1A8 80  [2085000[1700000[2180974/11950002180974| 1868390 | 22,7

> SG1A2 90 215000 | 205000 | 215000 | 215000 | 215000 | 213000 2,1
E SG6B7 100  |213649 |210000 | 213649 | 213649 |213649 | 212919 0,8
S SG4B6 100  |440000 | 320000 | 400000 | 440000 | 420000 | 404000 12,3
SG3B12 100 | 175000 | 100000 | 240000 | 105000 | 230000 | 152000 39,1

SG3B4 120 | 159608 | 135000 | 159608 | 159608 | 159608 | 154686 7.1

_ SG4B11 80 513550 | 375000 | 490000 | 505000 | 513604 | 479431 12,3
= SG1A5 80  14360000[3645000/4290000[36750004695000| 4133000 11,1
n SG5C5 100 210000 | 174999 | 199999 | 210000 | 210000 | 201000 75
o SG5C8 120 | 154686 | 154686 | 154686 | 154686 | 154686 | 154686 0
> SG4B7 80  |1595000/1450000(1500000[1550000[1605000| 1540000 42
‘5 SG4B5 90 890000 | 500000 | 630000 [1000000[1000000| 804000 28,3
E SG5C4 100 |150000 | 135000 | 125000 | 145000 | 150000 | 141000 7.7
0 SG6B1 120 85500 | 50000 | 75000 | 46500 | 90500 | 69500 29,1

En générale, le critére Nr.co déterminé a la fin de la phase II de fatigue arrive au premier lieu et il est
semblable au critére Nraei tandis que les criteres Nomax, Nts50% €t Nragi sont atteints durant la
troisieme phase de fatigue ou a la fin de I’essai. Par conséquence, le critére moyen donne la valeur
intermédiaire. Les variations de la durée de vie selon les critéres choisis sont faibles. L’écart type
relatif de chaque essai est inférieure a 30% sauf 1’essai sur I’éprouvette SG3B12.

La Figure 6-6 présente la corrélation des criteres Nt.50%, Nf.co, Nf-pmax, Nf-Aei, N.api avec le critére Nt moy.
Les nombres de cycles de fatigue données par ces critéres sont bien en cohérence, I’'une avec 1’autre.
La durée de vie obtenue par le critere moyen est donc choisi pour la suite de I’analyse.
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Figure 6-6. Corrélation des critéres Nt.50%, Nt-co, Nf-pmax, Nf-aci, Nt-agi avec le critére Nt.moyen

6.3.Courbes de Wohler

La courbe représentant la durée de vie de I’éprouvette N, en fonction de I’amplitude de la sollicitation
€ est appelée courbe de Wohler du matériau. Cette courbe est caractérisée par une relation suivante :

g =A.N? Eq. 6-2
Le constante A et la pente b sont déterminés par une régression linéaire sur les résultats expérimentaux
en logarithmes.

A partir de la fonction de la courbe de Wohler, €4 1a déformation admissible pour une sollicitation de
10° cycles est calculée. Elle correspond a I’amplitude de la sollicitation qu’il faudrait appliquer au
matériau pour obtenir une durée de vie a I’essai de fatigue de 10° cycles.

Les valeurs des constantes A, b et g6 sont données dans le Tableau 6-4.
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Tableau 6-4. Valeurs des constantes A, b et &

Type de Constantes Criteres de base Critére moyen
conditionnement Nt.50% Nt.co Nt-pmax Nf-aci Nt-agi
E A 426,0 404,1 453,9 4446 446,6 453,5
E b -0,117 | -0,115 | -0,121 -0,122 | -0,120 -0,119
S £ 849 | 830 | 80 | 827 | 851 84,2
e A 357,0 332,1 353,5 389,2 3442 355,1
l"_’- b -0,102 | -0,097 | -0,101 | -0,109 | -0,099 -0,102
S 6 876 | 864 | 874 | 867 | 87,9 87,2
E A 432,0 405,1 402,6 379,0 421,4 4141
E b -0,117 | -0,115 | -0,118 | -0,101 -0,115 -0,114
LE,DI; & 85,7 82,7 83,9 85,9 86,4 85,0

La Figure 6-7 présente les différentes valeurs de A, b et € selon les critéres de fatigue utilisés.

Constante A g (0hm/m)

500 90
450
400 85
350 30
300
250 75
200
150 70
100 65
50

-0.02
-0.04
-0.06
-0.08

-0.1
-0.12
-0.14

m OFT.DRY W OFT.SAT W 50FT.DRY

Figure 6-7. Les valeurs d’A, b et €6 selon les critéres de fatigue différents

Les résultats montrent que :

Les criteres de fatigue utilisés donnent des valeurs treés proches de A, b et g pour chaque
type de conditionnement,

Entre deux types de conditionnement OFT.DRY et S0FT.DRY, les valeurs de A, b et & ne
varient pas nettement. L effet des cycles FT n’est pas significatif.

Les valeurs b et g des éprouvettes OFT.SAT sont plus grandes que celles des éprouvettes
OFT.DRY et SOFT.DRY. Il semble que la durée de vie de I’éprouvette testée partiellement
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saturée augment due a I’effet de I’eau. Cette observation est contradictoire avec les résultats
obtenus par (Joaquim de Almeida, et al., 2017).

La Figure 6-8 présente les 3 courbes de Wohler en utilisant les valeurs N déterminées par le critére
Ntmoy. Les 3 droites de Wohler obtenues sont trés proches. On peut conclure que les conditionnements
utilisés n’ont pas d’effet significatif sur la durée de vie en fatigue du matériau testé.

Courbes de Wohler

21
[ X log(e) = log(453.5) -0.119 log(N)
2.05 RZ = 0.68 (OFT.DRY)
C 1 log (¢) = log(355.1) - 0.102 log (N)
i ~ 2 -
oI >K>‘K\\ b R2 = 0.60 (OFT.SAT) |
5 i S
o g ¥
=195 ¢t X h
1 log(e, )(OFT.SAT)=log(87.2) | ~J
19 | KN X
| logle, J(OFT.DRY)=log(84.2) | i
1.85 L 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 * 1 1 1 1 1 1 1 1 1
4.5 5.0 5.5 6.0 6.5 7.0

log (N)
Figure 6-8. Courbes de Wohler des éprouvettes OFT.DRY, OFT.SAT et 50FT.DRY du matériau non-vieilli

Selon les résultats, il n'y a pas de différence significative entre OFT.DRY, OFT.SAT et SOFT.DRY.
Les performances en fatigue du matériau testé ne sont pas significativement affectées par la saturation
et le conditionnement des cycles FT. Cependant, ces conclusions sont basées sur un nombre limité de
tests. L'impact du rapport des vides n'est pas pris en compte. Pour mieux comprendre les effets des
cycles de saturation et de FT, des recherches supplémentaires sur différents matériaux sont
nécessaires.

6.4.Loi d’évolution de ’endommagement

Cette partie contribue a déterminer les parametres d’une loi d’évolution de I’endommagement a la
fatigue. Les effets des cycles de gel/dégel et de I’eau seront analysés a 1’aide de ces parametres de la
loi utilisée.

6.4.1. Variable de I’endommagement du matériau bitumineux a la fatigue

L’endommagement dans les solides, en générale, correspond a la création et au développement a
I’échelle microscopique de microfissures, qui sont discontinues, dans un milieu considéré continu a
I’échelle plus ¢élevée (Lemaitre, 1992).

Pour les matériaux bitumineux, I’endommagement se manifeste par plusieurs mécanismes : la
décohésion des joints des grains, la création des microfissures, la propagation des défauts ainsi créés
et la coalescence de tous les micro vides résultants. Tous ces dommages contribuent a la diminution
de la surface résistant effectivement aux efforts de sollicitation.

Pour caractériser I’endommagement, une variable d’endommagement D qui est définie par la relation
Eq. 6-3), est souvent introduite dans la littérature.
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S
D=1—— Eq. 6-3
S
Ou
S : Surface initiale du matériau non-endommagé
S : Surface effective du matériau endommagé

Cette définition est associée a une direction de 1’espace. Dans le cas ou la densité de défauts est
isotrope, alors, I’endommagement D est identique dans toutes les directions de 1’espace et peut étre
représenté par un scalaire. En particulier dans le cas mono dimensionnel (essais de traction par
exemple), si F est la force de traction exercée sur 1’éprouvette, on peut introduire la contrainte
effective qui est définie par la relation

F F o

0=—<= = Eq. 6-4
$TSx(1-D) (1-D) a
ou
o=o : pour le matériau non-endommagé
5 — : pour le matériau endommagé jusqu’a la rupture

En appliquant une hypothese que la loi de comportement du matériau endommagé est la méme que
celle du matériau non endommagg, la contrainte usuelle étant remplacée par la contrainte effective.
Dans le cas d’une loi de comportement élastique o = Ee, cette loi devient & = E'¢, ce qui permet de
définir le module du matériau endommagé par £ = E(1 — D)

Dans le cas de I’essai de fatigue sous sollicitations sinusoidales en déformation, la variable
d’endommagement D caractérise la perte relative de norme du module complexe, mesuré a la
fréquence et a la température de I’essai de fatigue, entre 1’état initial et 1’état du matériau au cycle N
(D1 Benedetto & Corté, 2005):

|En
D(N)=1——=~ Eq. 6-5
|Es |
ou
[Ex| : la norme du module complexe au cycle N
|Eg] : la norme du module complexe a I'état initial (début de I'essai)

La Figure 6-9 présente les courbes d’évolution de I’endommagement des éprouvettes SOFT.DRY
testées aux amplitudes : 80, 90,100 et 120pm/m.
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Evolution de 'endommagement
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Figure 6-9. Courbes d'évolution de 'endommagement D en fonction du nombre de cycle N (éprouvettes
50FT.DRY)

6.4.2. Loi d’évolution de I’endommagement

6.4.2.1.  Introduction de la loi d’évolution de |’endommagement

, . ., . . |[Ex|
Comme I’endommagement D est décroisant linéairement par rapport la fraction lE’fl.La courbe
0

d’évolution de I’endommagent peut étre décomposée en trois phases qui correspondent a trois phases
d’évolution du module complexe :

e Phase I : croissance rapide de D (décroissance rapide du module complexe)
e Phase Il : croissance lente et continue de la variable D (décroissance du module complexe)
e Phase III : augmentation brutale de D (chute brutale du module)

La phase III est considérée comme représentative de la propagation d’une macro fissure dans
I’échantillon d’endommagement. Durant la phase I coexistent différents phénomenes : dissipation
thermique, thixotropie du bitume, non-linéarité¢ et endommagement (cf. chapitre I 1.3.4). Le poids
respectif de ces différents phénomenes qui dépend de la sollicitation et de la taille des éprouvettes,
différe selon (D1 Benedetto & Corté, 2005).

La description s’accompagne d’une loi de dommage qui précise la variation de D entre deux cycles
successifs (AD). Elle est prise sous la forme :

AD = f(D) g (sollicitation au cycle N) pour 0 <D < 1 Eq. 6-6

ou fest une fonction de D qui peut également dépendre de la température et fréquence de sollicitation ;
et g une fonction de la sollicitation appliquée durant le cycle N. Cette fonction g est en général choisie
comme dépendante de I’amplitude de contrainte ou de déformation au cycle N. (Di Benedetto &
Corté, 2005)

On considére une formulation proposée par (Bodin, 2002). Ce modele permet d’exprimer

I’endommagement D en fonction du cycle N lors d’essais a amplitude de déformation constante (&o)
par la fonction Eq. 6-7.
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|Ex|
D=1- 1: = a(Neg)y Eq. 6-7
|Eg|
ou

a,0,y : constantes, identifiés expérimentalement

£ : amplitude de sollicitation

N : nombre de cycles de chargement

6.4.2.2.  Détermination des constantes de la loi d’évolution de |’endommagement

Les constantes (a,0,y) dans la loi d’évolution de I’endommagement (Eq. 6-7) sont déterminés a partir
des données expérimentales.

Evolution de 'endommagement
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Figure 6-10. Evolution de 'endommagement en fonction du logarithme du nombre de cycles pour le matériau
50FT.DRY, a différentes amplitudes de sollicitation

La Figure 6-10 présente I’évolution de I'endommagement en fonction du logarithme du nombre de
cycles pour les 4 amplitudes de déformation considérées pour le matériau SOFT.DRY. Les résultats
tracés Figure 6-10 commencent au cycle 20 000 (2000 secondes) car avant ce nombre de cycles les
effets biaisants sont prépondérant dans 1’évolution de I’endommagement mesuré (D1 Benedetto et al.
2011, Nguyen Q.T. et al. 2015). Soulignons que la loi proposée (Eq. 6-7) prend en compte I’ensemble

des phénomenes (réversibles et non réversibles) induisant une diminution du dommage mesuré¢ lors
de I’essai de fatigue.

La Figure 6-11 explique comment les 3 constantes de I’Eq. 6-7 peuvent étre obtenues simplement.

La valeur de 0 est déterminée en maximisant la valeur de R? pour I’ensemble des données a partir de
20 000 cycles.
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Evolution de I'endommagement
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Figure 6-11. Obtention des constantes de I'Eq. 6-7. La valeur de 8 obtenue est 7,5 (Eprouvettes 50FT.DRY)

Les valeurs de (a,0,y) sont données dans le Tableau 6-5.

Tableau 6-5. Résultats de la calibration de la loi d'évolution de I'endommagement

Intervalle considéré Coefficient
cond-li-t}ilcr))r?ncéement Eprouvette Azﬂfr?/tri(;e - (\j/itljettr o d\?afllenur corr(e'jIZtion (x1c(()-6) © Y
Cycle N D Cycle N D R2
SG3B1 80 20000 | 0,104 |800000| 0,277
SG1A8 80 20000 | 0,100 |800000| 0,272
> SG1A2 90 20000 | 0,118 |100000| 0,178
E SG6B7 100 20000 | 0,147 |150000| 0,268 | 0,981 3,98 |6,6 (0,261
S SG4B6(*) 100
SG3B12 100 20000 | 0,156 | 70000 | 0,233
SG3B4 120 20000 | 0,190 [150000| 0,364
_ SG4B11 80 20000 | 0,094 | 90000 | 0,130
x SG1A5 80 20000 | 0,098 |375000| 0,209
' SG5C5 100 20000 | 0,145 | 95000 | 0,244 0.977 169 16.7)0.278
Lo ; ’
° SG5C8 120 20000 | 0,185 | 95000 | 0,305
> SG4B7 80 20000 | 0,102 |625000| 0,252
5 SG4B5 90 20000 | 0,124 [375000| 0,280
= 0,994 1,43 |7,5(0,262
L SG5C4 100 20000 | 0,151 [125000| 0,253
0 SG6B1 120 20000 | 0,216 | 45000 | 0,301
(*) I'essai n’est pas pris en compte en raison d’un probleme expérimental

Les résultats montrent que :

»

légerement inférieure a celle des éprouvettes OFT.SAT.

éprouvettes SOFT.DRY.

6.4.2.3.

La pente de I’endommagement y des éprouvettes OFT.DRY et SOFT.DRY est similaire et

La valeur de 0 des éprouvettes OFT.DRY et OFT.SAT est similaire et inférieure a celle des

Simulation des courbes de I’endommagement a partir du cycle 20000°™

Des simulations d’évolution de I’endommagement des éprouvettes OFT.DRY, OFT.SAT et SOFT.SAT
sont présentées. Ces simulations sont réalisées aux amplitudes de 80, 100 et 120 pm/m et a partir du
cycle 20000°™ jusqu’au cycle 3500000°™,
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Simulations d'évolution de I'endommagement a 80um/m
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Figure 6-12. Simulations des courbes d’évolution de 'lendommagement des éprouvettes OFT.DRY, OFT.SAT,
50FT.DRY aux amplitudes de sollicitation de 80, 100 et 120pm/m
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6. Résultat et analyses des essais de fatigue

La valeur de début de I’endommagement D au cycle 20000°™ est déterminée expérimentalement. Ces
valeurs sont égales a 0,10, 0,15 et 0,20 qui correspondent respectivement aux sollicitations en
déformation de 80, 100 et 120 pm/m

Le résultat montre que

» La variation de ’endommagement D des éprouvettes OFT.DRY, OFT.SAT et SOFT.DRY est
quasiment identique pour les sollicitations a 80 et 100pum/m.

» Pour la sollicitation a 120pm/m, la différence des 3 courbes de simulation est significative.
Les éprouvettes SOFT.DRY sont toujours plus endommagées que les éprouvettes OFT.SAT
qui sont elles-mémes plus endommagées par rapport aux éprouvettes OFT.DRY. Cependant,
ces écarts sont significatifs & parti du 200000°™ cycle.

En se basant sur ces résultats, on peut conclure que les effets de OFT.SAT et S0FT.DRY sur le
comportement a la fatigue sous sollicitions en déformation ne sont que observables quand 1’amplitude
de déformation est supérieure a 120pum/m, et a partir de 200000 cycles de sollicitation. Cependant
ces effets uniquement obtenus a partir des simulations sont faibles et ne peuvent pas étre considérés
comme significatifs.
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7. Résultat et analyse des essais TSRST et TUST

7. Résultat et analyse des essais de retrait thermique (TSRST)
et de retrait thermique libre (TUST)

7.1.Résultat at analyse des essais TSRST
7.1.1. Eprouvettes et conditionnement

27 essais de retrait thermique empéché (TSRST) ont été réalisés, parmi lesquels il y a 21 essais sur
les éprouvettes du matériau non-vieilli et 6 essais sur les éprouvettes du matériau vieilli. Trois essais
minimum sont réalisés pour chaque type de conditionnement sauf 10HF.DRY (cf. Tableau 7-1).

Avant chaque essai, la teneur en vides des €prouvettes conditionnées a été mesurée et sa valeur est
présentée dans le Tableau 7-1. Pour les éprouvettes ayant subi 10 cycles FT, la teneur en vides n’a
été mesurée qu’apres le carottage (TEVo). Cette teneur en vides doit donc étre corrigée pour obtenir
la valeur avant essai puisque les phases de conditionnement modifient cette propriété du matériau (cf.
chapitre IV). Une majoration forfaitaire de 2% de la teneur en vides initiale TEVo a donc été
appliquée. Ce coefficient de correction est déterminé a partir des résultats de la campagne
complémentaire X (cf. chapitre IV).
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Tableau 7-1. Eprouvettes utilisées pour I'essai TSRST

Tvoe d Degré de | Cycles de Séch TEVen Eta;,pend.al nt
Matériau ype de Eprouvettes Saturation | condition echage début essal
conditionnement P DS sous vide " i (% (DS début
(DS %) nement essai (%) dessai %)
SG5C12(6.0) Non OFT Non 6,0 Sec
OFT.DRY SG5C13(7.3) Non OFT Non 7,3 Sec
SG7D7(6.3) Non OFT Non 6,3 Sec
SG1A9(6.7) | Oui (63%) | OFT Non 6,7 ?g‘;‘j/z?
Oui Saturé
SG1A13(6.9) | (7539, OFT Non 6,9 (75 :3%)
OFT.SAT o St
ul ature
SG5CA7.0) | (7539 OFT Non 7,0 (78.3%)
SG7D6(6.9) Out OFT Non 6.9 2O
: (77,7%) ) (77,7%)
SG1A10(5.9) (78(‘)‘:% ) | 10FT Oui 7,90 Sec
10FT.DRY | SG5C11(6.4) (6‘?;!,/0 y | 10FT Oui 8,40) Sec
SG7D1 Oui . “
_ (6.4) (77.9%) 10FT Oui 8,4 Sec
= Oui Saturé
; SGIA12(56) | (7370, | 1OFT Non 5,6 (82.0%)
= 10FT.SAT | SG2A12 ot SEWTD
. (56) | (7479 | 10FT Non 5,6 (76.2%)
Oui Saturé
SG5C10(57) | 756y, | 1OFT Non 6,1 (84.4%)
Oui .
SG7D2(5.1) | (7590 | SOFT Oui 7,3 Sec
50FT.DRY SG7D8(5.2) (7ggf% ) | SOFT Oui 6,7 Sec
SG7D4 our i
(52) | (7550 | SOFT Oui 7,3 Sec
SG8D2 ot i
65) | (gggo) | 1OHF Oui 7.1 Sec
10HF.DRY —
SG8D4(6.2) (8%!% ) | 10HF Oui 7,1 Sec
Oui .
SG2A13(7.1) | (g3 49, | 10HC Oui 7,5 Sec
10HC.DRY SG8D1(7.0) (810‘7’!,/0) 10HC Oui 7,3 Sec
Oui .
SG8D3(66) | 795y, | 1OHC Oui 7,1 Sec
D = Oui .
L= A10HFDRY | SG4aD6(65) | (7g5e, | 10HF Oui 6,6 Sec
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SG4aD9(6.5) (7‘?‘7‘1,/0 )| tonF Oui 6.8 Sec
SG4 Oui .
aD10(6.4) (79.5%) 10HF Oui 6,6 Sec
SG4 Oui .
aD1(6.4) (79,5%) 10HC Oui 6,7 Sec
A.10HC.DRY | SG4aD5(6.2) (75‘;!% ) | 10HC Oui 6,2 Sec
SG4 Oui .
aD7(6.4) (79,5%) 10HC Oui 6,1 Sec
() TEV calculée en appliquant une majoration de 2% a la valeur mesurée de TEVo (selon les résultats obtenus de la
camapgne X)

L’¢évolution générale des parametres mécaniques (contrainte axiale et déformation radiale en fonction
de la température) durant les essais est d’abord analysée en fonction des différents conditionnements
appliqués et conditions d’essai. Les paramétres mesurés a la rupture sont ensuite comparés.

7.1.2. Eprouvettes testées a I’état sec (lors de 1’essai)
7.1.2.1.  Résultats expérimentaux

Les Figures 7-1 a 7-3 présentent I’ensemble des résultats des éprouvettes testées a 1’état sec. Cela
regroupe les essais sur le matériau non-vieilli qui n’a pas subi de conditionnement particulier
(OFT.DRY) et qui servira de référence, les matériaux non-vieillis saturés qui ont subi 10 cycles ou 50
cycles FT, 10 cycles HC ou 10 cycles HF et enfin les matériaux vieillis saturés qui ont subi 10 cycles
HF ou HC. La Figure 7-2 présente les résultats pour les matériaux non-vieillis et la Figure 7-3 présente
ceux des matériaux vieillis. Les évolutions de la température mesurée a la surface des éprouvettes
pendant les essais sont présentées dans la Figure 7-1.

Les résultats obtenus montrent que :

» Les courbes température-temps des éprouvettes testées a 1’état sec se superpose tres bien.
La consigne de température est donc bien respectée et les essais peuvent étre comparés entre
eux sans biais li€s a des différences de sollicitations en température.

» Les courbes de contrainte-température et déformation radiale —température des éprouvettes
ayant subi le méme type de conditionnement présentent une évolution tres similaire au cours
des essais. En particulier, les résultats des 3 éprouvettes non-conditionnées (OFT.DRY) se
superposent bien. Ces courbes sont utilisées comme référence pour les comparaisons des
résultats de suite. Les différences apparaissant a la rupture seront analysées dans la partie
7.4.
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Figure 7-1. Evolution de la température mesurée a la surface des éprouvettes lors des essais TSRST sur les
éprouvettes testées séches
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Figure 7-2. Contrainte (a) et déformation radiale (b) vs Température mesurée a la surface des éprouvettes
testées a I'état sec pour le matériau non-vieilli
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Figure 7-3. Contrainte (a) et déformation radiale (b) vs Température mesurée a la surface des éprouvettes
testées a I'état sec pour le matériau vieilli

7.1.2.2.  Effet des cycles thermiques
7.1.2.2.1. Effet des cycles FT

La Figure 7-4 présente les résultats des éprouvettes non-conditionnées (OFT.DRY) et des éprouvettes
conditionnées avec 10 cycles ou 50 cycles de gel/dégel (10FT.DRY; SOFT.DRY) testées a 1’état sec.
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Figure 7-4. Contrainte (a) et déformation radiale (b) vs Température mesurée a la surface des éprouvettes
ayant subi des cycles OFT, 10FT et 50FT, testées a I'état sec, pour le matériau non-vieilli

Des variations non-significatives sont observées sur les résultats expérimentaux :

» Sur la courbe de contrainte-température, on constate qu’a une température donnée, la
contrainte de 1’éprouvette non-conditionnée est légerement plus grande que celle de
I’éprouvette conditionnée.

» Sur la courbe de déformation radiale-température, aucune tendance significative n’est
marquée. Il semble que les cycles FT n’affectent pas sur I’évolution de la déformation
radiale pendant 1’essai TSRST.

» Sur ces deux courbes de contrainte-température et de déformation radiale-température, les
résultats des éprouvettes du groupe 10FT.DRY et celles du groupe SOFT.DRY sont
quasiment identiques. L effet de 10 cycles FT et de 50 cycles FT n’est pas significativement
différent.

7.1.2.2.1. Effet des cycles HC et HF

La Figure 7-5 présent les résultats des éprouvettes ayant subi OFT, 10FT, 10HF et 10HC puis testées
a I’état sec.
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Figure 7-5. Contrainte (a) et déformation radiale (b) vs Température mesurée a la surface des éprouvettes
ayant subi des cycles OFT, 10FT, 10HF et 10HC, testées a I'état sec, pour le matériau non-vieilli

D’apres les résultats obtenus, on constate que :

» Il n’y a pas de différence entre les 2 types de conditionnement avec réchauffement (10HF
et IOHC).

» Sur la courbe de contrainte-température, a une température donnée, la contrainte de
I’éprouvette conditionnée avec 10FT est 1égerement plus grande que celle de 1’éprouvette
conditionnée avec 10HF et 10HC.

» Sur la courbe de déformation radiale-température, les éprouvettes avec 10FT ont des
courbes treés proches de celles avec 10HF et 10HC. Aucune distinction significative entre
les éprouvettes conditionnées et celles non-conditionnées (OFT.DRY) n’est discernable. 11
semble que les cycles FT, HF et HC n’affectent pas I’évolution de la déformation radiale
pendant ’essai TSRST.

7.1.2.3.  Effet du vieillissement

Pour analyser I’effet du vieillissement sur les courbes de contrainte-température et de déformation
radiale-température, la Figure 7-6 compare les résultats du matériau non-vieilli et du matériau vieilli
pour les éprouvettes qui ont subi les mémes types de conditionnement, a savoir 10 cycles HF ou 10
cycles HC.
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Figure 7-6. Comparaison des courbes de contrainte (a) et déformation radiale (b) vs température mesurée a
la surface des éprouvettes ayant subi des cycles 10HF et 10HC, pour le matériau non-vieilli et le matériau

vieilli

Les résultats montrent que :

» Sur la courbe de contrainte-température, a une température donnée, la contrainte pour les
éprouvettes en matériau vieilli est plus élevée que celle des éprouvettes de matériau non-
vieilli, quel que soit le conditionnement appliqué. Quel que soit le matériau, les deux

-1600 @
o
-25

SG8D2(6.5)10HF

—— SG8D4(6.2)10HF

—— SG4aD6(6.5)10HF

——SG4aD10(6.4)10HF

—— 5G2A13(7.1)10HC

——5G8D1(7)10HC

SG8D3(6.6)10HC

SG4aD1(6.4)10HC

——SG4aD5(6.2)10HC

SG4aD7(6.4)10HC

——5G4aD9(6.5)10HF

conditionnements HF et HC donnent des effets identiques sur les éprouvettes.

» Sur la courbe de déformation radiale-température, les éprouvettes ayant subi 10 cycles FT
ont des courbes tres proches de celles avec 10HF et 10HC. Aucune variation significative
des éprouvettes conditionnées par rapport a celles non-conditionnées (OFT.DRY) est
marquée. Il semble que les cycles FT, HF et HC n’affectent pas sur I’évolution de la

déformation radiale pendant I’essai TSRST.

7.1.3. Eprouvettes testées a 1’état saturé (lors de 1’essai)

7.1.3.1.  Résultats expérimentaux

Les Figure 7-7 et Figure 7-8 présentent les résultats des éprouvettes testées alors qu’elles étaient
encore saturées (partiellement). Cela concerne des essais sur le matériau non-vieilli, avec des
éprouvettes saturées qui ont subi 0 ou 10 cycles de gel/dégel (10FT.SAT et 10FT.SAT). Les
évolutions de la température mesurée a la surface de ces éprouvettes pendant les essais sont présentées
sur la Figure 7-7. La Figure 7-8 présente I’évolution des parametres mécaniques (contrainte et

déformation radiale) en fonction de la température mesurée a la surface de 1’éprouvette.
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L’¢évolution de la température présente une déviation de -3°C a -5°C avant de reprendre une évolution
linéaire. L’évolution de la contrainte et de la déformation radiale en fonction de la température fait
apparaitre des courbes plus chahutées mais avec des caractéristiques qui semblent répétables. Ces
phénomeénes, qui sont liés a la saturation des éprouvettes lors de 1’essai, sont analysés dans la partie
suivante.
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Figure 7-7. Evolution de la température mesurée a la surface des éprouvettes lors des essais TSRST sur
éprouvettes testées saturées (partiellement)
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Figure 7-8. Contrainte (a) et déformation radiale (b) vs Température mesurée a la surface des éprouvettes
testées a I'état saturé (lors de I'essai) pour le matériau non-vieilli

7.1.3.2.  Effet de la saturation

L’influence de I’eau sur le comportement a basse température du matériau dépend du
conditionnement appliqué. Pour pouvoir analyser ce phénomene, les essais réalisés alors que les
matériaux sont saturés, sont directement comparés a ceux des matériaux secs.

Rappelons que, le degré de saturation des €prouvettes ne peut pas €tre mesuré et controlé pendant
I’essai. Afin de limiter la variation du degré de saturation, les éprouvettes sont entourés par un film
plastique avant I’essai. Le degré de saturation en début de 1’essai est pris dans les analyses.

7.1.3.2.1. Effet de la saturation sur les éprouvettes n’ayant subie aucun cycle de
gel/dégel (OFT)

La Figure 7-10 présente les résultats des éprouvettes non-conditionnées (OFT.DRY) avec les
éprouvettes saturées n’ayant subi aucun cycle FT (OFT.SAT). La Figure 7-9 présente 1’évolution de
la température a la surface des éprouvettes au cours de ces essais. Une cassure 1égere apparait dans la
courbe d’évolution pour les matériaux saturés vers 0°C, et la vitesse de refroidissement reprend la
valeur imposée de -10°C/h. De la méme facon, les courbes de contrainte-température divergent pour
les matériaux saturés a partir de -2°C, jusqu’a -17°C environ. 4 périodes différentes se distinguent
dans 1’évolution de ces courbes :

» La premicre période (T < —2°C): I’éprouvette saturée se comporte comme 1’éprouvette
séche jusqu’a la température sur la surface de I’éprouvette attient environ -2°C.

» La deuxieme période (—2°C = T > —7°C) : L’eau libre dans les éprouvettes commence a
se transformer en glace. La formation de glace crée des dilatations volumiques qui
apparaissent sur la courbe de déformation radiale (la déformation axiale étant maintenue
nulle). La contrainte axiale diminue afin de maintenir la déformation axiale nulle malgré la
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glace qui se forme. Dans cette phase, la libération de chaleur due a la formation de glace
entraine I’augmentation de la température. L’écart maximale de température de 1’éprouvette
testée a 1’¢état saturé par rapport celle testée a 1’état sec peut atteindre 4°C.

La troisiéme période (—=7°C > T > —17°C): Des fluctuations rapides de la contrainte
axiale, autour de la valeur nulle, se produisent. Ces fluctuations s’expliquent par la
formation de glace qui se poursuit. L’eau sous pression qui €tait dans les micropores et qui
n’a pas pu geler, se transforme en glace au fur et & mesure que la température continue de
diminuer. Les déformations radiales évoluent également rapidement sous I’effet des
dilatations créées par 1’apparition de glace. La libération de chaleur continue tres
localement, avec le développement de glace, et la courbe de temps-température des
éprouvettes saturées évolue presque parallélement avec celle des éprouvettes séches.

La quatriéme période (—17°C = T) : Une fois que toute 1’eau s’est transformée en glace,
les courbes reprennent une évolution plus réguli¢re, semblable a celle observée pour les
courbes des éprouvettes non-conditionnées.
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Figure 7-9. Comparaison de la température mesurée a la surface des éprouvettes (OFT.DRY et OFT.SAT)
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Figure 7-10. Comparaison des courbes de Contrainte (a) et Déformation radiale (b) vs Température mesurée
a la surface des éprouvettes non-vieillies subies aucun cycle de gel/dégel testées a I'état sec (OFT.DRY) et
celles testées a I'état saturé (OFT.SAT)

7.1.3.2.2. Effet de la saturation sur les éprouvettes ayant subi 10 cycles de
gel/dégel (10FT)

La Figure 7-11 compare 1’évolution de température des matériaux ayant subi 10 cycles FT testés a
I’état sec (I0FT.DRY) avec ceux testés a I’état saturé (10FT.SAT). La Figure 7-12 montre les courbes
contrainte-température, et déformation radiale-température pour ces essais (1OFT.DRY et
10FT.SAT).
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Figure 7-11. Comparaison de la température mesurée a la surface des éprouvettes (10FT.DRY et
10FT.SAT)
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Figure 7-12. Comparaison des courbes de Contrainte (a) et Déformation radiale (b) vs Température mesurée
a la surface des éprouvettes non-vieillies ayant subi 10 cycles de gel/dégel testées a I'état sec (10FT.DRY)
et celles testées a I'état saturé (10FT.SAT)

L’effet de I’eau influence différemment I’évolution des paramétres lors de 1’essai TSRST pour les
matériaux qui ont subi 10 cycles FT par rapport aux résultats présentés pour les éprouvettes qui
subissent leur premier gel lors de 1’essai. Le comportement des éprouvettes saturées avec cycles FT
ne se compose que de 3 périodes :

» La premicre période (T<-2°C): I’éprouvette saturée se comporte comme 1’éprouvette seche
jusqu’a la température sur la surface de 1’éprouvette attient environ -2°C.

» La deuxiéme période (-2°C=T>-5°C) : La formation de glace limite la contraction de
I’éprouvette li¢e a la baisse de température. La contrainte axiale diminue, et la déformation
radiale augmente avec une vitesse de dilatation environ 180um/m/°C. Dans cette phase, la
libération de chaleur due a la formation de glace entraine 1’augmentation de la température
de I’éprouvette saturée. L’écart maximal de température des éprouvettes testées a 1’état
saturé par rapport a celle testée a 1’¢tat sec peut atteindre 3°C.

» La troisiéme période (-5°C>T) : A partir de -5°C, la courbe contrainte-température reprend
une évolution comparable a celle des éprouvettes seches avec cycles FT. Dans cette phase,
la libération de chaleur continue jusqu’a -10°C. A partir de cette température, la courbe de
temps-température des éprouvettes saturées a tendance a rejoindre celle des éprouvettes
seches.

Les deux premiéres périodes correspondent aux deux périodes décrites précédemment (jusqu’a
environ -5°C). La troisiéme période correspond a la derni¢re période présentée précédemment. En
fait la troisieme période qui faisait apparaitre des fluctuations rapides de la contrainte et de la
déformation radiale a disparu. La transformation empéchée de I’eau en glace dans les micropores n’a
donc plus lieu. L application des cycles FT lors du conditionnement a donc fait geler I’eau et ouvert
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les micropores. L’eau peut donc se transformer en glace sous les mémes conditions de température
que de I’eau libre.

7.1.4. Comparaison des résultats a la rupture

Au cours de I’essai TSRST, la contrainte axiale et la déformation radiale sont enregistrées et leur
évolution en fonction de la température a la surface de I’éprouvette est étudiée. Trois caractéristiques
principales sont exploitées a partir les résultats des essais TSRST :

» Température a la rupture : Trup
» Contrainte axiale a la rupture : Grp
» Déformation radiale a la rupture : &r.rup
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Tableau 7-2. Résultats a la rupture des essais TSRST

Caractéristiques a la rupture

Type de Température Contrainte axiale Déformation radiale
Matériau | conditionnem Eprouvettes -
ent Trup Ecart | onp Ecart rip Ecart
Mo Mo / Mo
o) | M | wee | ey | M| ype | B MY e
sesc12(60) | 210 41 91
OFTDRY | SG5C13(7.3) | 198 | -20,03 (111"}30) 35 | 352 (101?3) -1046 | 9967 (g‘éj‘)
sGrD7(6.3) | 184 3,0 -1029
SG1A96.7) | 264 31 727
OFTSAT | A6S) | 2R | ey | 048 |98 oy ) 028 | 0 |0 28ey
' SG5C9(7.0) | -257 T (18%) | 33 ’ (7.2%) | 283 T ©79%)
SGTD6(6.9) | -26,6 28 366
SGIA10(59) | -20,5 32 963
10FTDRY | SG5C11(64) | -239 | -21.90 (g’gi) 40 | 340 (101‘:;9) 11086 | -1040,3 (23;02)
5 SGTD1(64) | 213 30 1072
z SGIA12(56) | -222 36 395
=2
10FT.SAT | SG2A12(5.6) | -242 | -22,06 (61,95;)) 42 | 367 (1%?8/) 395 | -4013 (281’30)
SG5C105.7) | -198 31 414
SGTD25.1) | 21,6 33 41001
SOFTDRY | SG7D8(52) | -201 | -21.23 (39’67;)) 31 | 320 (gfog) 9256 | -985,3 (2%3/70)
SGTD4(52) | -22.2 34 41029
OHFEDRY | 0D L AT ) g | 025 LS9 gy | 05 | O 4| 2168
' SG8D4(6.2) | -22.2 (%) | 33 ’ (4,8%) | -1369 | (188%)
SG2A3(7.1) | -22.7 31 935
10HCDRY | SG8D1(7.0) | -202 | -21.23 (f’gi) 27 | 20 (2’15) 1012 | -969.4 (589’;‘)
SG8D3(6.6) | -20.8 31 961
SG4aDB(6.5) | -218 34 884
A1OHF.DRY | SG4aD9(65) | -180 | -19,90 (61;42;)) 30 | 323 (fgf) 754 | -807.9 (ggfz)
= SG4aD10(6.4) | -19.9 33 786
2
= SG4aD1(64) | -176 26 796
A10HCDRY | SG4aD5(62) | -181 | -18.40 (fg%) 30 | 297 (%j‘) 838 | -8280 éé;,i)
SG4aD7(64) | -195 33 850

La température, la contrainte et la déformation a la rupture des essais TSRST sont exposées dans le
Tableau 7-2. La valeur moyenne et I’écart type sont aussi calculés. Ces résultats sont présentés sur la
Figure 7-13.
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Figure 7-13. Valeurs a la rupture de la contrainte, de la température et de la déformation radiale lors des

essais TSRST (moyenne et écart type)

Les résultats montrent que :

4

Pour le matériau non-vieilli testé a I’état sec : Les conditionnements avec SOFT 10HF ou
10HC ont tendance a diminuer la contrainte a la rupture par rapport aux conditionnement
OFT et 10FT. Cependant, ces conditionnements ne semblent pas avoir influencé les valeurs
a la rupture de la température et de la déformation radiale.

Pour le matériau non-vieilli testé a I’état saturé : la formation du gel dans I’éprouvette
saturée est 1’effet prédominant qui affecte sur les résultats expérimentaux. Cette effet
diminue la température a la rupture (environ 6°C), surtout pour le matériau saturé n’ayant
subi aucun cycle de gel/dégel, tout en diminuant significativement la déformation radiale en
contraction (de I’ordre de 6x10**m/m) pendant ’essai TSRST.

Pour le matériau vieilli testé a 1’état sec : la différence entre 10HF et 10HC n’est pas
significative. En comparant avec les résultats du matériau non-vieilli ayant subi le méme
conditionnement, la déformation radiale a la rupture est plus élevée (de ’ordre 2x10 *m/m),
tandis que la contrainte et la température a la rupture restent identiques.

7.1.5. Répétabilité de I’essai TSRST

Trois caractéristiques différentes sont €¢tudiées pour analyse de la répétabilité de 1’essai TSRST :

4
4
»

Les écart types des valeurs a la rupture (cf. Tableau 7-2)
La courbe d’évolution de la contrainte en fonction de la température

La courbe d’évolution de la déformation radiale en fonction de la température
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Pour la variation de la contrainte en fonction de la température, la Figure 7-144 montre que les courbes
de trois essais différents sur les éprouvettes non-conditionnées (OFT.DRY)) se superposent tres bien.
En tenant compte de la forme de variation des courbes contrainte-température, la croissance, et la
concavité sont quasiment identique.

Pour quantifier la différence entre trois essais du méme matériau, autre que les valeurs de rupture,
I’intégrale sous la courbe de contrainte — température a été calculée. Cette intégrale est calculée en
utilisant la température de rupture la plus élevée obtenue pour chaque matériau ayant subi le méme
type de conditionnement. Le Tableau 7-3 présente cette température et la valeur de 1’intégrale sous la
courbe contrainte-température pour chaque essai. Les moyennes et les écarts types des intégrales sont
aussi présentgs.

4.5
| _
I S
Intégrale sous ; - 25 3
courbe ' : e
— 15 %
.o 2
P! 05 £
L e
| 05 £
Limite de température o
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Figure 7-14. Courbe contrainte — température des éprouvettes non conditionnées (OFT.DRY) et zone de
calcul de l'intégrale

Les résultats montrent que :

» Pour les éprouvettes testées a 1’état sec, I’écart type maximum de I’intégrale est toujours
inférieur a 10%. On peut ainsi conclure que la répétabilité de I’essai TSRST a 1’état sec est
bonne, en considérant I’évolution de la contrainte en fonction de la température. En outre,
les écarts types de la température a la rupture sont inférieurs a 11,8% (maximal pour
10FT.DRY). L’¢cart type maximal de la contrainte a la rupture est de 11,1% (pour
OFT.DRY).

» Pour les éprouvettes testées a 1’état saturé, 1’écart type de ’intégrale est supérieur a celui
des éprouvettes testées a I’état sec (la valeur maximale 13,4% pour 10FT.SAT). Les écarts
types de la température a la rupture sont inférieurs a 6,9% (maximal pour 10FT.SAT). Quant
a la contrainte a la rupture, 1’écart type maximal est de 10,3%.

» Ces écarts types relativement faibles indiquent la bonne répétabilité des mesures de la
température et de la contrainte des essais TSRST a I’état sec ainsi qu’a 1’état saturg.
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Tableau 7-3. Valeur de I’intégrale sous la courbe contrainte-température et celle sous la courbe déformation
radiale-température

Température Intégrale sous courbe contrainte- Intégrale sous courbe
Type de Eprouvettes de calcul température déformation radiale -température
conditionnement P o Valeur Ecart Valeur Ecart
Teateus (°C) | (ypa o) Moy 1 wpe | umimee) | MY | iype
SG5C12(6.0) -23,2 . 11510,8 636,8
-18,4 g p , 12202,6
OFT.DRY SG5C13(7.3) 21,7 22,4 (3.4%) 12332,7 (5,2%)
SG7D7(6.3) -22,3 12764,4
SG1A9(6.7) -16,4 10090,2
SG1A13(6.9) -13,8 -16.6 20 6060,6 7000.4
OFT.SAT 25,7 z ’ 3592,7 ¢
SG5C9(7.0) -18,1 (12,2%) | -6299,3 (194,9%)
SG7D6(6.9) -18,1 4519,4
SG1A10(5.9) 24,3 13640,7
1OFT.DORY | SG5CT164) |  -205 235 28 | gy | 124860 | 134082 | SV
SG7D1(6.4) -20,4 ' 14097,9 ’
SG1A12(5.6) -18,6 29 3341,9 1095
. -14,4 - ’ 11291 2
10FT.SAT SG2A12(5.6) 19,8 , 16,2 (13.4%) 9, 2187,2 (50,7%)
SG5C10(5.7) -15,7 2090,7
SG7D2(5.1 21,0 13468,3
51 14 498,7
50FT.DRY SG7D8(5.2) -20,1 -20,3 -19,9 (6.9%) 12715,2 | 13280,6 (3.8%)
SG7D4(5.2) -18,4 ’ 13658,2 ’
SG8D2(6.5) -25,7 05 13063 4 1554,8
10HF.DRY SG8D4(6.2) 22,2 264 -26,0 (24%) | 152623 14162,8 (11,0%)
SG2A13(7.1 -19,8 12602,2
71) 0,5 295,4
10HC.DRY SG8D1(7.0) -20,2 -19,7 -20,1 (2,6%) 131815 | 129254 (2,3%)
SG8D3(6.6) -20,7 ’ 12992,6 ’
SG4aD6(6.5 -26,5 11074,9
63 19 370,9
A.10HF.DRY SG4aD9(6.5) -18,0 -27,2 -25,8 (7.4%) 10334,6 | 106914 (3.5%)
SG4aD10(6.4) -23,6 ’ 10664,6 ’
SG4aD1(6.4 244 9701,7
€4 176 1,2 366,3
A.10HC.DRY SG4aD5(6.2) -24,3 23,7 (4.9%) 10265,7 | 9848,8 (3.7%)
SG4aD7(6.4) 22,3 ’ 9578,9 ’

La répétabilité des mesures de déformations radiales est étudiée a I’aide de la courbe d’évolution de
la déformation radiale en fonction de la température. L’intégrale sous la courbe de déformation radiale
— température a €té calculée (Figure 7-15). La température de calcul pour cette I’intégrale est identique
pour celle sous la courbe contrainte-température. Les résultats obtenus sont présentés dans le Tableau
7-3.
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Figure 7-15. Courbe déformation radiale— température des éprouvettes non conditionnées (OFT.DRY) et
Zone de calcul de I'intégrale.

On constate que :

» Pour les éprouvettes testées a 1’état sec, 1’écart type maximum de I’intégrale sous la courbe
déformation radiale — température est toujours inférieur a 11%. On peut ainsi conclure que
la répétabilité des essais TSRST a I’état sec est bonne, en considérant I’évolution de la
courbe déformation radiale-température. En outre, les écarts types de la déformation radiale
de rupture sont inférieurs a 18,8% (maximal pour 10HF.DRY).

» Pour les éprouvettes testées a 1’état saturé, I’écart type de 1’intégrale sous la courbe
déformation radiale — température est bien supérieur a celui des éprouvettes testées a 1’état
sec (la valeur maximale 194,9% pour OFT.SAT). En outre, I’écart type maximal de la
déformation radiale a la rupture est de 97,9% pour les éprouvettes n’ayant subi aucun cycle
FT (OFT). Ces écarts types élevés indiquent la faible répétabilit¢é des mesures de la
déformation radiale des essais TSRST testés a 1’état sature.
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7.2.Résultat et analyse des essais complémentaires - (TUST-Thermal
Unstressed Specimen Test)

La saturation en eau influence significativement le comportement de I’enrobé bitumineux durant
I’essai TSRST. A basse température, la transformation de 1’eau en glace (surtout de 1’eau dans les
pores « fermés ») entraine une dilatation significative de 1’éprouvette testée. Pour mieux comprendre
cet effet, ’estimation de la quantité d’eau dans les pores fermés est nécessaire. C’est la raison pour
laquelle les essais TUST (Thermal Unstressed Specimen Test) ont été réalisés.

L’objectif de I’essai est de quantifier d’abord la déformation radiale et axiale d’une éprouvette saturée
en retrait thermique libre durant un refroidissement a vitesse constante (identique a celle de I’essai
TSRST). L’analyse des résultats de I’essai TUST donne ensuite la premiére estimation de la quantité
d’eau dans les pores fermés (ou la quantité d’eau effective).

7.2.1. Présentation de I’essai

Le principe de cet essai est de mesurer les déformations axiale et radiale en diminuant la température
de 5 a-30°C a 10°C/h sur une seule éprouvette saturée, ou non, laissée libre.

4 essais TSUT ont été réalisés :

» Le premier essai : 1I’éprouvette est testée a I’état sec. Le résultat de cet essai est utilisé
comme référence.

» Le deuxiéme, troisiéme et quatriéme essais, réalisés sur la méme éprouvette : 1’éprouvette
est testée a 1’état saturé. Avant chaque essai, I’éprouvette est saturée sous vide (la procédure
de saturation déja présentée dans le chapitre II).

La Figure 7-16 présente I’ordre de la saturation et des essais TSUT réalisés

. Essai 2 Essai 3 Essai 4
Essai 1
- Teste a Testé a Teste a
Testé a 2 L 2
) |'état I'état I'état
I'état sec ; A ,
sature sature sature

Figure 7-16. Ordre de la saturation et des essais TSUT réalisés.

7.2.2. Résultat des essais TUST

7.2.2.1.  Eprouvette testée et variation du degré de saturation apres l’essai TUST
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L’¢éprouvette utilisée est SG2A9(6.5) qui n’asubi aucun conditionnement.

La Figure 7-17 présente le degré de saturation de 1’éprouvette au début et a la fin de chaque essai
TUST. Le résultat montre que 1’éprouvette saturée a perdu environ 15% de degré de saturation durant
I’essai bien qu’elle soit entourée par un film plastique avant chaque test.

Degré de saturation (%)
90
80
70
60
50
40
30
20
10

Z Début d'essai M Apres essai

Figure 7-17. Degré de saturation début et aprés I'essai TUST

7.2.2.2.  Courbes de température-temps, déformation axiale-température, déformation
radiale- température

Durant I’essai, deux types de température sont mesurées :

» La température dans D’air qui est mesurée par les thermocouples placés autour de
I’éprouvette et a coté des extensometres.

» La température a la surface du matériau qui est mesurée par une sonde PT100 collée a la
surface de I’éprouvette cylindrique
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Figure 7-18. Température mesurée dans I'air vs Temps (a) et Température mesurée a la surface de
I'éprouvette vs Temps (b)

La Figure 7-18 présente la variation de ces deux types de température. La Figure 7-18 (a) confirme
un bon pilotage de I’enceinte thermique utilisée, tandis que les résultats de la Figure 7-18 (b)
permettent de déduire le moment ou la formation de glace se produit (a partir de -2°C).

La Figure 7-19 montre la variation de la déformation axiale de 1’éprouvette en fonction du temps et
de la température mesurée a la surface de 1’éprouvette. On constate que la formation de glace prend
plus de temps dans le 2°™ essai que dans le 3™ et 4°™ essai.
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Figure 7-19. Déformation axiale et radiale en fonction de la température mesurée a la surface de I'éprouvette

7.2.3. Effet de I’eau

7.2.3.1.  Effet de I’eau sur la déformation axiale, radiale et volumique de [’éprouvette
testée durant [’essai TUST

Les résultats des essais TUST montrent que la formation de glace influence significativement le retrait
thermique de I’éprouvette lors du refroidissement. Ce changement de phase de 1’eau effective dans
les pores est la cause des sauts de déformation axiale et radiale observés uniquement lors des essais
a I’état saturé.

La Figure 7-20 montre la comparaison entre les sauts de déformation axiale et ceux de déformation
radiale des essais TUST. Le saut de déformation axiale a une bonne répétabilité et sa valeur moyenne

est environ de 500pm/m. Quant a la déformation radiale, les sauts varient entre 600um/m et 1100
um/m.

Ces premiers résultats semblent indiquer que la dilatation de I’enrobé liée au changement de phase
de I’eau n’est pas isotrope. Cependant, les mesures de la déformation radiale des éprouvettes saturées
ont une faible répétabilité. (cf partie 7.1.5-Répétabilit¢ de I’essai TSRST). Des investigations
supplémentaires sont nécessaires pour confirmer cette observation.
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Figure 7-20. Valeur des sauts de déformation axiale et de déformation radiale lors du gel de I'eau dans les
essais TUST

7.2.3.2.  Quantification de l’eau effective

Avec les données obtenues dans les parties précédentes, la quantité de 1’eau dans les pores fermés
peut étre calculée. Pour faire le calcul, les hypothéses ci-dessous sont utilisées :

» Hypothése 1 : Dans les pores partiellement saturés ou ouverts, I’augmentation de volume
de ces pores ne se répercute pas sur la variation volumique totale de I’éprouvette

» Hypothése 2 : Les pores « fermés » sont saturés a 100%. Le changement de phase de I’eau
effective de I’état liquide en glace entraine une dilation volumique (Aypore ferme)) qui se

répercute entiérement sur la variation volumique totale de 1’éprouvette (A, torar)

Av.total I

‘*|G|ace dans les pores ouverts +Air|

‘ Air |—»

Vpore.ouvertﬁ
Eau dansles |—>

pores ouverts

<—| Glace dans les pores fermés |

, Eau dans les
Vpore.ferme S -
pores fermés
Bitume +
., -
Granulats <— |Bitume + Granulats

Hypothése 1: Ay pore—opere =0

Hypothése 2: Ay rora1= Av.pore—fermé

Figure 7-21. lllustration des hypothéses utilisées pour calculer la quantité d’eau, qui crée une dilatation de
I'éprouvette en gelant.

Parmi les 3 essais a 1’état saturé sur 1’éprouvette SG2A9(6.5), ’essai n°4 donne les courbes de
déformation axiale — température et de déformation radiale — température les plus similaires et stables
par rapport a I’essai a I’état sec. Il convient d’utiliser les valeurs expérimentales de ce 4™ essai pour
le calcul qui suit.
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La déformation volumique totale peut étre calculée selon la formule donnée dans 1’ Eq. 7-1
& =&, + 2¢, Eq. 7-1

Ou ¢, et &, correspondent respectivement au saut de déformation axiale et au saut de déformation
radiale de ’essai 4.

La déformation volumique totale peut étre aussi calculée selon la formule de I’ Eq. 7-2.

A17.1rotal _ Av.pore—fermé

&, = = Eq. 7-2
v Vtotal Vtotal

A partir de ces équations (Eq. 7-1 et Eq. 7-2), on introduit 1I’équation Eq. 7-3 pour calculer la variation
volumique des pores fermés Ay, pore—ferme

Av.pore—fermé: Viotar X (&7 + 2¢;) Eq. 7-3

Le changement de phase de I’eau a 1’¢état liquide en glace entraine une augmentation du volume initial
occupé par de 1I’eau d’environ 10% (ici c’est le volume des pores fermés saturés a 100%). On peut
donc déterminer la quantité d’eau effective par la formule Eq. 7-4.

_ Vtotal X (gz + Zgr)

Veawerr = 10% Eq. 7-4

En remplacant Vyyrq = 741cm3; &, = 507udef ; €, = 646udef ; on obtient la quantité d’eau
effective Vegyers = 13.3cm3. Cette quantité correspond a environ 35% du volume total de 1’eau
contenue dans 1’éprouvette.
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CONCLUSIONS

Les résultats présentés tout au long de ce mémoire conduisent aux principales conclusions suivantes.

1.

L’évolution de la teneur en vides (TEV), de la saturation et du volume des éprouvettes lors du
conditionnement a été étudiée dans la campagne complémentaire. Les résultats obtenus
montrent que:

Une éprouvette non-conditionnée est seche (degré de saturation inférieur a 0,5%) apres un
stockage d’au moins 6 mois dans un bureau.

Les éprouvettes ne sont que partiellement saturées, malgré la procédure de saturation sous
vide appliquée. Le degré de saturation atteint environ 70% et augmente avec la teneur en
vides.

Lors de Dl’application des cycles gel/dégel, I’éprouvette saturée se dilate d’environ 1%
(déformation volumique).

Dans la phase de séchage effectuée dans un dessiccateur sous vide avec gel de silice, le degré
de saturation est inférieur a 5% apres 7 jours.

Durant cette phase de séchage, on a observé une dilatation puis une contraction pour les
éprouvettes saturées ayant subi des cycles de gel/dégel. Cependant le bilan global est une
augmentation comprise entre 1% et 2% de teneur en vides.

Les résultats des essais du module complexe E* montrent que :

Pour une éprouvette testée a I’état sec :

- Les effets sur E* des cycles de gel/dégel (cycle FT) avec un nombre de cycles
inférieur a 50 sont négligeables.

- Les effets sur E* des cycles avec réchauffement de type HF et HC sont similaires.
Il semble que 1’échauffement crée un vieillissement du bitume pour les éprouvettes
dont I’enrobé n’a pas été vieilli au préalable. Pour les éprouvettes dont I’enrobé
(bitume) a été vieilli avant le compactage, ce phénomene de vieillissement lié aux
cycles avec réchauffement n’est pas observé.

» Pour une éprouvette testée a 1’état saturé (en réalité partiellement saturée), le comportement

VEL du matériau est modifié de la maniére suivante :

- pour les températures négatives, la norme du module complexe de 1’éprouvette
saturée est supérieure a celle de 1’éprouvette seche (environ 5%)

- pour les températures positives, la norme de E* est plus faible que celle de
I’éprouvette seche (environ 4%).

- Les angles de phase restent quasiment identiques entre une éprouvette saturée ou
seche.
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» La modélisation VEL des résultats expérimentaux a été réalisée a 1’aide du modele 2S2P1D
développé a PENTPE. L’analyse des constantes du modele calibré pour chaque matériau
ayant subi un conditionnement différent a permis de quantifier les différents effets sur
I’ensemble du comportement VEL (prise en compte de I’ensemble de fréquences et des
températures). Les résultats principaux sont résumés ci-dessous.

- Les constantes k, h, 5, B, C; et C> dépendent uniquement de la nature du bitume.
Ces constantes sont identiques pour le méme type de matériau testé, vieilli, d’une
part, et non-vieilli, d’autre part, quelles que soient le conditionnement et les
conditions d’essai. La caractérisation du vieillissement peut étre faite a 1’aide des
constantes k, h, 5, B.

- Les constantes Eoo, Eo, voo, Vo et ©o dépendent des caractéristiques du squelette
granulaire. En particulier, Eo évolue linéairement en fonction de la TEV (sila TEV
augmente de 1% > Eo diminue de 1000MPa) tandis que Eoo, Vo et voo ne semblent
pas influencées par la TEV.

3. Les résultats des essais de fatigue montrent que :

» L’effet de 50 cycles de gel/dégel et 1’effet de la saturation en eau n’influencent pas
significativement le comportement a la fatigue du matériau testé.

4. Les résultats des essais de retrait thermique empéché (TSRST) montrent que :

» Pour les éprouvettes non-vieillies testées a 1’état sec :

- Les conditionnements avec 5S0FT, 10HF ou 10HC ont tendance a diminuer la
contrainte a la rupture par rapport aux conditionnement OFT et 10FT. Cependant, ces
conditionnements ne semblent pas avoir influencé les valeurs de la température et de
la déformation radiale a la rupture.

» Pour les éprouvettes non-vieillies testées a 1’état saturé :

- La température de rupture est significativement plus €levée pour les éprouvettes
saturées n’ayant subi aucun cycle FT que pour celles seches.

- La température de rupture est identique pour les éprouvettes (saturée ou non) ayant
subi 10 cycles FT.

- La déformation radiale a la rupture est toujours supérieure (de 1’ordre de 600pum/m)
pour les éprouvettes saturées (qui sont moins contractantes) par rapport a celles
seches.

» Pour les éprouvettes vieillies testées a 1’état sec :
- Ladifférence entre I0HF et 10HC n’est pas significative. Seule la déformation radiale
a la rupture est plus élevée pour ces éprouvettes par rapport aux éprouvettes non-
vieillies ayant subi le méme conditionnement. La contrainte et la température a la
rupture restent identiques.

5. Les résultats des essais de retrait thermique libre (TUST) montrent que :
» La présence d’eau dans I’enrobé bitumineux lors du refroidissement influence
significativement les déformations thermiques du matériau. La déformation axiale varie
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d’environ 500um/m, I’éprouvette étant moins contractante. Quant a la déformation radiale,
elle varie entre 600pum/m et 1100pm/m, 1I’éprouvette étant plus dilatante.

En se basant sur les résultats obtenus, des perspectives a ce travail sont proposées :
Concernant le conditionnement appliqué :

» Les résultats obtenus montrent que les cycles gel/dégel avec réchauffement ont un effet de
vieillissement significatif sur le comportement viscoélastique du matériau. Pour découpler
I’effet de gel/dégel de I’effet du vieillissement, il est donc conseillé d’appliquer des cycles de
gel/dégel sans réchauffement dont I’amplitude de température est inférieure a 40°C.

» Il serait intéressant de répéter la saturation sous vide des éprouvettes aprés chaque cycle
gel/dégel afin que 1’eau puisse s’infiltre dans les micropores créés lors de la phase de gel.
Cette étape pourrait jouer un réle important a la création des nouveaux micropores qui
contribuent a I’endommagement du matériau testé. Cette procédure allongerait les phases de
conditionnement mais il serait possible de conserver un faible nombre de cycles de gel/dégel
pour des études en laboratoire.

Concernant I’essai utilisé :

» Les effets des cycles gel/dégel et de I’eau sont non-significatifs dans le domaine des petites
déformations et a température positive. Il conviendrait d’étendre les recherches dans le
domaine de grande déformation en utilisant des essais destructifs tels que : 1’essai de traction
directe ou indirecte (essai brésilien).

» A température négative, I’effet de 1’eau lors de ’essai de module complexe et de TSRST est
significatif. Il pourrait étre intéressant de réaliser des essais de fatigue a température négative
au lieu de 10°C comme dans cette these.

Concernant le matériau et I’éprouvette testée :

» Lateneur en vides des éprouvettes utilisées dans cette these varie de 5% a 8%. Pour augmenter
la répétabilité des essais, il convient de tester des €prouvettes ayant une méme teneur en vides.

» Le matériau utilisé dans cette thése semble moins sensible aux conditionnements appliqués.
Il faudrait tester des matériaux différents afin de confirmer les conclusions obtenues.

Les enrobés bitumineux semblent finalement peu sensibles aux effets des cycles de gel/dégel. Les
dégradations hivernales ne peuvent donc pas étre simplement expliquées par I’endommagement du
matériau. Les phénomenes observés sur site (nids de poule, de « départs en plaque » ou « pelade » de
la couche de roulement etc.) sont certainement liés a d’autres mécanismes de rupture, en lien avec les
structures. I conviendrait notamment d’étudier plus précisément le role des interfaces entre couches
de chaussées. L’étude de ’endommagement des interfaces soumis a des cycles de gel/dégel pourrait
étre une bonne piste pour des recherches futures.
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2. Essais de module complexe E*
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2.1.2. Eprouvette non-vieillie sans cycle FT testée a 1’état partiellement saturé

(OFT.SAT) —

SG5C3(7.4)0FT.sat
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2.1.3. Eprouvettes non-vieillies avec 10 cycles FT testées a 1’état sec (10FT.DRY)
2.1.3.1. SG2A44(8)I0FT
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2.1.4. Eprouvettes non-vieillies avec 50 cycles FT testées a 1’état sec (SOFT.DRY)
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12— (E*-E00)/(EO-E00)|
__10
w08
ur
= 0.6
uﬂ
» 04 T.=15°C
L
0.2
0.0
1.E-06 1.E-03 1.E+00 1.E+03 1.E+06 1.E+09
aT x Frequency (Hz)
Phase angle of (E*-E00)/(E0-E00Q)
80
U 60
i
=
840
*I
[FN)
= 20
0
1.E-06 1.E-03 1.E+00 1.E+03 1.E+06 1.E+09
aT x Frequency (Hz)
1.2 (v+*—v00)/(v0—v00)
~ 10
= o
é:o'g 0 %eg0,00°
?-“-‘é 0.6 N
=
704 ° T,=15°C
=
— 0.2
0.0 Liumm 11yl 1L lliam 11y
1.E-06 1.E-03 1.E+00 1.E+03 1.E+06 1.E+09
aT x Frequency (Hz)
Phase angle of (v*—v00)/(v0—v00)
_.80.0
=
5 60.0
=
=
£ 40.0
2
2 20.0
=
0.0 1 1IN 111l 111 11l

1.E-06 1.E-03 1.E+00 1.E+03 1.E+06 1.E+09
aT x Frequency (Hz)

® SG3B3(5.1)10HC ——252P1D-SG3B3(5.1)10HC

271



Annexe

2.2.Eprouvettes vieillies

2.2.1. Eprouvettes vieillies sans cycle FT testées a 1’état sec (A.OFT.DRY)
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a Ta A SG2aB12(6.6)10HC . & SG2aB12(6.6)10HC
1.E+05 S || e aT WiF 1.E+04 A s
1.6+03 e R
1.E+01 S ¥ 1.E+01 -
= T.=15°C
T,=15°C . 8 1.E-02
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1.E-05 = 1.E-05
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£ 1.E+02
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1.E+05

1.E+04

=
m
+

o
w

1.E+02

|E*| (MPa)

1.E+01

1.E+00

Courbes maitresses

E*

T,=15°C

1.E-06 1.E-03 1.E+00 1.E+03 1.E+06 1.E+09

aT x Frequency (Hz)

Phase angle E*

1.E-06 1.E-03 1.E+00 1.E+03 1.E+06 1.E+05

aT x Frequency (Hz)

V*

1.E-06 1.E-03 1.E+00 1.E+03 1.E+06 1.E+09

aT x Frequency (Hz)

“IPhase angle v*[™

T,=15°C

1.E-06 1.E-03 1.E+00 1.E+03 1.E+06 1.E+05

aT x Frequency (Hz)

e 5G2aB12(6.6)10HC ——2S2P1D-5G2aB12(6.6)10HC
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04

(E*-E,

0.2
0.0

Courbes maitresses normalisées

—{(E*-E00)/(E0-E00)

1.E-06 1.E-03 1.E+00 1.E+03 1.E+06 1.E+09

aT x Frequency (Hz)

—|Phase angle of (E*-E00)/(E0-E00)

1.E-06 1.E-03 1.E+00 1.E+03 1.E+06 1.E+09

1.2
1.0
0.8
0.6
04

V*—vo ) (Vo—Voo)

~0.2
0.0

aT x Frequency (Hz)
(v¥—v00)/(v0—v00)

T,=15°C

1.E-06 1.E-03 1.E+00 1.E+03 1.E+06 1.E+09

aT x Frequency (Hz)

Phase angle of (v*—v(00)/(v0—v00)

1.E-06 1.E-03 1.E+00 1.E+03 1.E+06 1.E+09

aT x Frequency (Hz)

® S5G2aB12(6.6)10HC ——2S2P1D-SG2aB12(6.6)10HC
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2.3.Ensemble des résultats sur les éprouvettes (non-vieilli et vieilli) testées a

I’état sec

2.3.1. Résultats dans le plan de Cole-Cole et dans I’espace de Black

‘Plan de Cole-CoIe‘

4000 [ OFT-10FT-50FT.DRY | T0HF 10MC.ORY |
3500 =
A.OFT-A.10HF.DRY
E 3000 (plaque 1 et 3)
S 2500
u' 2000
1500
A.10HC.DRY
1000 (plaque 2)
500
0B
0 10000 20000 30 000 40 000
F. (MPa)
Espace de Black|
1.E+05 A.OFT-A.10HF.DRY
(plague 1 et 3)
1.E+04 | 10HF-10HC.DRY |
g
._E_, 1.E+03 A.10HF-A.10HC.DRY
E (plaque 2)
— 1.E+02
1.E401 OFT-10FT-50FT.DRY
1.E+00
0 20 40 60
@ (°)
© SG1A4(6.6)10HF = SG6B3(6.3)10HF
» SG3B3(5.1)10HC B SG2A1(7.7)DOFT
A SG4B10(8.2)DOFT ¥ SG6B4(7.1)DOFT
% SG5C3(7.4)DOFT A SG2A4(8)10FT

SG6B10(6.8)10FT
® SG6B12(7.4)S0FT
252P1D-SG4B10(8.2)DOFT
----252P1D-5G5C3(7.4)DOFT
----252P1D-5G6B10(6.8)10FT
----252P1D-SG6B12(7.4)S0FT
----252P1D-5G6B3(6.3)10HF
% $G1aB7(4.5)DOFT
& SG1aB9(5.4)SOFT
4 SG3aB4(5.8)10HF
+ 5G2aB5(6.7)10HC
——252P1D-SG1aB7(4.5)DOFT
——252P1D-SG2aB3(6.6) 10HF
252P1D-5G2aB5(6.7)10HC
- - 252P1D-5G1aB9(5.4)SOFT

>

SG6B9(7.4)50FT
——252P1D-SG2A1(7.7)DOFT
——252P1D-SG6B4(7.1)DOFT
——252P1D-SG2A4(8)10FT
——252P1D-SG6B9(7.4)50FT
——252P1D-SG1A4(6.6)10HF
------- 252P1D-SG3B3(5.1)10HC
SG3aB1(6)DOFT
$G3aB10(5.5)SOFT
SG2aB3(6.6)10HF
$G2aB12(6.6)10HC
——252P1D-5G3aB1(6)DOFT
——252P1D-SG3aB4(5.8) 10HF
252P1D-5G2aB12(6.6)10HC
------- 252P1D-5G3aB10(5.5)SOFT

S0 = e
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2.3.2. Courbes maitresses a 15°C

|[E*| (MPa)

1.E+05 |E*|

A.10HF-A.10HC.DRY]
1.E+04 (plague 2)

1.E+03

1.E+02

A.OFT-A.10HF.DRY
(plague 1 et 3)

et ‘\{ 1LOHF-10HC.DRY |

1401 | OFT-10FT-50FT.DRY |
: Tref:lsgc
1.E+00 1 11l 1 11l |-IIIIIII 11l 1 11l TR | IR
1.E-09 1.E-05 1.E-01 1.E+03 1.E+07 1.E+11

aT x Fréquence (Hz)

70 |A.10HF-A.10HC.DRY
(plaque 2)

9

A.OFT-A.10HF.DRY T.=15°C

(plaque 1 et 3)

1.E-09 1.E-05 1.E-01
aT x Fréquence (Hz)

 SG1A4(6.6)10HF
 SG3B3(5.1)10HC
A SGA4B10(8.2)DOFT
% SG5C3(7.4)DOFT

SG6B10(6.8)10FT
® SG6B12(7.4)50FT

2S52P1D-SG4B10(8.2)DOFT

----2S2P1D-SG5C3(7.4)DOFT

----252P1D-SG6B10(6.8)10FT
----252P1D-SG6B12(7.4)50FT

----252P1D-SG6B3(6.3)10HF
% $G1aB7(4.5)DOFT
¢ SG1aB9(5.4)SOFT
4 SG3aB4(5.8)10HF
+ 5G2aB5(6.7)10HC

——2S52P1D-SG1aB7(4.5)DOFT
——2S52P1D-5G2aB3(6.6)10HF

252P1D-5G2aB5(6.7)10HC
- = 252P1D-SG1aB9(5.4)SOFT

1.E+03 1.E+07 1.E+11

SG6B3(6.3)10HF
SG2A1(7.7)DOFT
¥ SG6B4(7.1)DOFT
SG2A4(8)10FT
SG6B9(7.4)50FT
——252P1D-SG2A1(7.7)DOFT
——252P1D-5G6B4(7.1)DOFT
——252P1D-5G2A4(8)10FT
——252P1D-SG6B9(7.4)50FT
——252P1D-5G1A4(6.6)10HF
------- 252P1D-SG3B3(5.1)10HC
$G3aB1(6)DOFT
$G3aB10(5.5)SOFT
SG2aB3(6.6)10HF
$G2aB12(6.6)10HC
——252P1D-5G3aB1(6)DOFT
——252P1D-SG3aB4(5.8)10HF
252P1D-5G2aB12(6.6)10HC
------- 252P1D-5G3aB10(5.5)SOFT

> >

¢ @ X @
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3. Essais de fatigue

3.1.Eprouvettes non-vieillies sans cycle FT testées a I’état sec (OFT.DRY)

3.1.1. SG1A8(5.2)0FT - 80pm/m

2.E+04

SG1A8(5.2)0FT - (80 udef)| |

——SG1A8(5.2)0FT

2.E+04 - - Nf50%
- <« = Nf-Co
¥, 1.E404
= ! Nf-Phi
5.E+03 ] <+ —Nf-delta extenso
1
1 <« - Nf-delta phi
0.E+00 ¥ <+<— Nf-Moyenne
0.E+00 1.E+06 2.E+06 3.E+06
Cycles
1.2
1.0 —=—SG1A8(5.2)0FT
508 « —Nf50%
w - - -
S 06 Nf-Co
* Nf-Phi
wo4
<« — Nf-delta extenso
0.2 <« - -Nf-delta phi
0.0 <~—Nf-Moyenne
0.E+00 1.E+06 2.E+06 3.E+06
Cycles
250 —o—SG1A8(5.2)0FT
20.0 | . o <+ - Nf50%
« 15.0 : R « ~Nf-Co
N \ R Nf-Phi
| -Pni
10.0 R R
1 1 1 <« - Nf-delta extenso
5.0 1 | 1 :
1 1 [ <« - -Nf-delta phi
¥ v v ¥4
0.0 <—Nf-Moyenne
0.E+00 1.E+06 2.E+06 3.E+06
Cycles
120 ——epsl
«--Nf-delta
extenso
9 “~—eps2
é]o <—eps3
-60 --- Limite 1
-90
-120 --~ Limite 2
0.E+00 1.E+06 2.E+06 3.E+06
Cycles
10.0
s epsl
= <« - Nf-delta phi
= eps2
< ° eps3
S50 o - - Limite 1
--- Limite 2
-10.0
0.00E+00 1.00E+06 2.00E+06 3.00E+06

Cycles
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3.1.2. SG3B1(5.7)0FT - 80um/m

2.E+04
SG3B1(5.7)0FT - (80 udef
(5.7) (80 pdef) —e—SG3B1(5.7)0FT
2.E+04 -« - Nf50%
- « —Nf-Co
¥ 1.E+04 !
= ! Nf-Phi
5.E+03 ! <« - Nf-delta extenso
]
1 < - Nf-delta phi
0.E+00 J <«— Nf-Moyenne
0.E+00 5.E+05 1.E+06 2.E+06
Cycles
1.2
10 | —+—SG3B1(5.7)0FT
S038 <« —Nf50%
w <« —Nf-
S 06 Nf-Co
* Nf-Phi
wo4 )
: + —Nf-delta extenso
0.2
! + - -Nf-delta phi
0.0 b
+—Nf-Moyenne
0.E+00 5.E+05 1.E+06 2.E+06
Cycles
2>.0 —+—SG3B1(5.7)0FT
20.0 o o <« - Nf50%
. 15.0 SRR « ~Nf-Co
'-ls-'_ (] 1 N£-Phi
| -Pni
10.0 L
1 " <« —Nf-delta extenso
5.0 - v
11 1, < - -Nf-delta phi
(X ] v
0.0 <—Nf-Moyenne
0.E+00 5.E+05 1.E+06 2.E+06
Cycles
120 ——epsl
«=-=Nf-delta
extenso
< —eps2
%’ ~—eps3
--- Limite 1
- -~ Limite 2
0.E+00 5.E+05 1.E+06 2.E+06
Cycles
10.0
s epsl
= < - Nf-delta phi
=S © eps2
< © eps3
B0 o s 2 -~ Limite 1
N - = Limite 2
-10.0

0.00E+00 5.00E+05 1.00E+06 1.50E+06

Cycles
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3.1.3. SG1A2(6.1)0FT - 90pm/m

2.E+04
SG1A2(6.1)0FT - (O pdef
( ) ( H ) ——SG1A2(6.1)0FT
2.E+04 | - —NfSO%
r R « = Nf-C
¥, 1E+04 : " PE_
= it Phi
5.E+03 : : <« = Nf-delta extenso
i <« - Nf-delta phi
0.E+00 vt <«— Nf-Moyenne
0.E+00 1.E+05 2.E+05 3.E+05
Cycles
1.2

0.E+00 1.E+05 2.E+05 3.E+05

——SG1A2(6.1)0FT
<+ —Nf50%
« —Nf-Co

Nf-Phi
+ —Nf-delta extenso
+ - -Nf-delta phi

+—Nf-Moyenne

Cycles
2>.0 R\’ —+—SG1A2(6.1)0FT
20.0 . : <« —Nf50%
|
« 150 ili « ~Nf-Co
w i )
i + —Nf-delta extenso
5.0 i
i <« - -Nf-delta phi
1.1
0.0 <—Nf-Moyenne
0.E+00 1.E+05 2.E+05 3.E+05
Cycles
120 ——epsl
90
«=-=Nf-delta
extenso
< —eps2
%’ ~—eps3
--- Limite 1
-120 -+~ Limite 2
0.E+00 1.E+05 2.E+05 3.E+05
Cycles
10.0
50 Ficmimimimimiemo A.Azﬁ,é_ s epsl
~— KRRk
s 0.0 PLE A Gk S I‘\;;? (;é . eps2
< © eps3
B0 o s -~ Limite 1
’ - - Limite 2
-10.0
0.00E+00 1.00E+05 2.00E+05 3.00E+05
Cycles
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3.1.4. SG3B12(5.9)0FT - 100pm/m

2404 SG3B12(5.9)0FT - (0 pdef)| |

2.E404
* 1 E+04

5.E+03

0.E+00

—e—SG3B12(5.9)0FT
<+« - Nf50%
« = Nf-Co

Nf-Phi
<« = Nf-delta extenso
<« - Nf-delta phi

0.E+00

1.E+05 2.E+05
Cycles

<«—Nf-Moyenne

3.E+05

—+—SG3B12(5.9)0FT
<+ —Nf50%
« —Nf-Co
Nf-Phi
+ —Nf-delta extenso

+ - -Nf-delta phi

+—Nf-Moyenne

0.E+00 1.E+05 2.E+05 3.E+05
Cycles
30.0 —+—SG3B12(5.9)0FT
25.0 ﬂ <« =Nf50%
20.0 w ¥ g
% " . : <« =Nf-Co
w t
o 150 N : | Nf-Phi
10.0 I : | « — Nf-delta extenso
1] ] !
5.0 " | | <« - -Nf-delta phi
0.0 W w v
' <—Nf-Moyenne
0.E+00 1.E+05 2.E+05 3.E+05
Cycles
120 ——epsl
<«-=-Nf-delta
extenso
< —eps2
%’ ~—eps3
:gg 000%;1 --- Limite 1
-120 -+~ Limite 2
0.E+00 1.E+05 2.E+05 3.E+05
Cycles
10.0 =
B0 fimimimimimimim e N
@8038"@@00%&% 03, epsl .
= LIRS i ﬁ&@ <« - Nf-delta phi
‘s 00 e i eps2
< N © eps3
5O Fommmm e -~ Limite 1
- - Limite 2
-10.0
0.E+00 1.E+05 2.E+05 3.E+05
Cycles
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3.1.5. SG4B6(7.4)0FT - 100pm/m

2£+04 i SG4B6(7.4)0FT - (100 pdef)| |

—e—SGA4B6(7.4)0FT

1.E+04 | < ~Nf50%
— | It I « — Nf-
x | - Nf-Co
_ : . : Nf-Phi
5.E+03 1 0 <« - Nf-delta extenso
[ "
| v <« - Nf-delta phi
0.E+00 ¥ it +—Nf-Moyenne
0.E+00 2.E+05 4.E+05 6.E+05
Cycles
1.2
10 —+—SG4B6(7.4)0FT
—_ <+ —Nf50%
2 08 I Nf-C
Z 06 e °
* | I Nf-Phi
“o4 | -
! 1l <« —Nf-delta extenso
0.2 ! il
! ! + - -Nf-delta phi
0.0 ¥ v
) +—Nf-Moyenne
0.E+00 2.E+05 4.E+05 6.E+05
Cycles
30.0
—+—SG4B6(7.4)0FT
25.0 S " poosesgece! <« = Nf50%
, 200 L « ~Nf-Co
w t
s 120 : ' Nf-Phi
1 1
10.0 | 0 <« —Nf-delta extenso
| "
5.0 1 i <+ - -Nf-delta phi
‘ V* ‘
0.0 <—Nf-Moyenne
0.E+00 2.E+05 4.E+05 6.E+05
Cycles
120 ——epsl
90
60 +--Nf-delta
extenso
< eps2
4 . ~eps3
1
(]
-60 ? --- Limite 1
-90 &
-120 --- Limite 2
0.E+00 2.E+05 4.E+05 6.E+05
Cycles
10.0
A
50 F-mimimmmem o S s epsl
- AAMAABANAAAABADABANAANBARST <« - Nf-delta phi
= 00 AXKOIIH NN A  Ton
=S . ® "YYYY‘X epsZ
< ; eps3
B0 bmmm e -~ Limite 1
--- Limite 2
-10.0
0.00E+00 2.00E+05 4.00E+05 6.00E+05
Cycles
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3.1.6. SG6B7(7.4)

OFT - 100pm/m

2.E+04
SG6B7(5.9)0FT - 100 udef
(5.9) pdef) —e—SG6B7(5.9)0FT
2.E+04 -« - Nf50%
- +« —Nf-Co
¥ 1.E+04
= Nf-Phi
5.E+03 <« - Nf-delta extenso
<« - Nf-delta phi
0.E+00 <«— Nf-Moyenne
0.E+00 1.E+05 2.E+05 3.E+05
Cycles
1.2
1.0 { —+—SG6B7(5.9)0FT
—_ k <« —Nf50%
o 0.8
wl - - -
S 06 Nf-Co
* Nf-Phi
wo4 {
: + —Nf-delta extenso
0.2
! + - -Nf-delta phi
0.0 +—Nf-Moyenne
0.E+00 1.E+05 2.E+05 3.E+05
Cycles
2>.0 —»—SG6B7(5.9)0FT
20.0 <« - Nf50%
« 15.0 <« -Nf-Co
w ] .
| + —Nf-delta extenso
5.0 i
! <« - -Nf-delta phi
0.0 <—Nf-Moyenne
0.E+00 1.E+05 2.E+05 3.E+05
Cycles
120 ——epsl
<«-=-Nf-delta
extenso
< —eps2
%’ ~—eps3
--- Limite 1
--- Limite 2
0.E+00 1.E+05 2.E+05 3.E+05
Cycles
s epsl
= < - Nf-delta phi
=S © eps2
< © eps3
S50 o -~ Limite 1
- - Limite 2
-10.0
0.E+00 1.E4+05 2.E+05 3.E+05

Cycles
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3.1.7. SG3B4(5.7)0FT - 120pm/m

2.E+04
SG3B4(5.7)0FT - (120 pdef
(5.7) ( H )r —e—SG3B4(5.7)0FT
2.E+04 ‘\ « - Nf50%
- +« —Nf-Co
¥ 1.E+04
= Nf-Phi
5.E+03 : <« - Nf-delta extenso
| <« - Nf-delta phi
0.E+00 ¥ <«— Nf-Moyenne
0.E+00 5.E+04 1.E+05 2.E+05 2.E+05
Cycles
1.2
10 | —+—5G3B4(5.7)0FT
S038 <« —Nf50%
wl - - -
S 06 Nf-Co
* Nf-Phi
woa {
: + —Nf-delta extenso
0.2
{ « - Nf-delta phi
¥
0.0
+—Nf-Moyenne
0.E+00 5.E+04 1.E+05 2.E+05  2.E+05
Cycles
2>.0 —»—SG3B4(5.7)0FT
[N} 0,
20.0 = -l « - Nf50%
|
. 15.0 ol « -Nf-Co
w ] 1 £-Phi
©10.0 N NE=Ph
1 | <« —Nf-delta extenso
5.0 |
TR <« - -Nf-delta phi
W v i
0.0 <—Nf-Moyenne
0.E+00 5.E+04 1.E+05 2.E+05 2.E+05
Cycles
120 ) ——epsl
90 it
60 I «--Nf-delta
b extenso
< ’<> —eps2
E’ _30 iy <'> g_(‘)(‘ié%{xi@‘ © ep53
-60 --- Limite 1
-90
-120 -- - Limite 2
0.E+00 5.E+04 1.E+05 2.E+05 2.E+05
Cycles
10.0
5.0 s epsl
= < - Nf-delta phi
5_ 0.0 ¥ ep52
< © eps3
B0 s -~ Limite 1
- = Limite 2
-10.0

0.00E+00 5.00E+04 1.00E+05 1.50E+05 2.00E+05

Cycles
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3.1.Eprouvettes non-vieillies avec 50 cycles FT (S0FT.DRY)
3.1.1. SG4B7(7.8)50FT — 80pm/m

2.E+04
SG4B7(7.8)50FT - (80 pdef)| |
—e—SG4B7(7.8)50FT
1.E+04 oo
— < = Nf-Co
w Nf-Phi
5.E+03 <« - Nf-delta extenso
< - Nf-delta phi
0.E+00 <«— Nf-Moyenne
0.E+00 1.E+06 2.E+06
Cycles
1.2
10 —+—SG4B7(7.8)50FT
=08 <« =Nf50%
w - = -
S 06 Nf-Co
Y Nf-Phi
204
+ — Nf-delta extenso
0.2 « - -Nf-delta phi
0.0 <+«—Nf-Moyenne
0.E+00 1.E+06 2.E+06
Cycles
25.0 —»—SGAB7(7.8)50FT
20.0 O <« = Nf50%
!
. 15.0 ol © Nico
w Lige .
s 10.0 : :a: Nf-Phi
T <+ —Nf-delta extenso
5.0 e
N1 <« - -Nf-delta phi
(241
0.0 <«— Nf-Moyenne
0.E+00 1.E406 2.E+06
Cycles
120 —=—epsl
90
€0 <«--Nf-delta
| extenso
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3.1.2. SG4B5(7.7)50FT — 90um/m
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3.1.3. SG5C4(7.6)50FT — 100pm/m
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3.1.4. SG6B1(7.5)50FT — 120um/m
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3.2.Eprouvettes non-vieillies testées a I’état partiellement saturé sans cycle FT

(OFT.SAT)
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3.2.2. SG4B11(8)0FTsat — 80um/m
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3.2.3. SG5C5(7.9)0FTsat — 100pum/m
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3.2.4. SG5C8(7.9)0FTsat — 120um/m
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4. Essais TSRST

Dans les parties suivantes, les valeurs de contraintes axiales, déformations radiales sont tracées en
fonction de la température mesurée a la surface des éprouvettes.

4.1.Eprouvettes non-vieillies
4.1.1. Eprouvettes non-vieillies sans cycle FT testées a I’état sec (OFT.DRY)
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Déformation radiale
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4.1.2. Eprouvettes non-vieillies avec 10 cycles FT testées a 1’état sec (10FT.DRY)
4.1.2.1. SGI1410(5.9)10FT
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Déformation radiale
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4.1.2.3. SG7DI1(6.4)10FT
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Déformation radiale (pdef)
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Déformation radiale
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Déformation radiale
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Déformation radiale

Contrainte axiale (MPa)

4.1.4. Eprouvettes non-vieillies avec 10 cycles HF testées a 1’état sec (10HF.DRY)
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S. Annexe de la campagne X

5.1.Sous-campagne X.a

SG1A7(4.6)10LFT (X.a)

i Moyennes (mm) Volume (cm3)| DeltaV/V Volume de Dégrée de
Numéro Jours . . TEV( %) TEV-TEVO
vide (cm3) saturation
H D \Y V (microdef)
1 Début d'essai 0.00 141.93 75.50 635.4 0.0 26.2 1.5 4.1 -0.5
2 Saturation 0.10 141.95 75.58 636.9 2385.3 27.7 69.1 4.4 -0.2
3 5.81 142.35 75.65 639.8 6983.9 30.6 67.5 4.8 0.2
3.1 9.96 142.60 76.17 649.7 22578.4 40.6 8.3 6.2 1.6
3.2 10.98 142.60 76.23 650.9 24369.3 41.7 7.0 6.4 1.8
3.3 11.96 142.53 76.28 651.4 25174.0 42.2 6.1 6.5 1.9
34 10GD 17.02 142.35 76.47 653.7 28842.7 44.5 2.9 6.8 2.2
3.5 17.98 142.20 76.55 654.5 29999.9 45.3 2.6 6.9 2.3
3.6 19.04 142.15 76.55 654.2 29637.7 45.0 2.2 6.9 2.3
3.7 24.06 141.85 76.45 651.1 24782.1 42.0 1.4 6.4 1.8
3.8 25.96 141.83 76.45 651.0 24601.4 41.8 1.0 6.4 1.8
3.9 27.96 141.80 76.52 652.0 26208.3 42.9 0.9 6.6 2.0
m séché Etuve 105°C pendant 2h 28.77 141.80 76.52 652.0 26208.3 42.9 0.0 6.6 2.0
SGA4B3(8.6)10LFT (X.a)
i Moyennes (mm) Volume (cm3)| DeltaV/V Volume de Dégrée de
Numéro Jours . . TEV( %) TEV-TEVO
vide (cm3) saturation
H D Vv V (microdef)

1 Début d'essai 0.00 140.65 73.75 600.8 0.0 53.9 0.8 9.0 0.4
2 Saturation 0.10 140.50 73.65 598.6 -3773.6 51.7 75.7 8.6 0.0
3 5.81 140.85 73.87 603.6 4592.8 56.7 69.8 9.4 0.8
3.1 9.96 140.83 74.52 614.2 22169.3 67.3 9.3 11.0 2.4
3.2 10.98 140.83 74.53 614.4 22626.5 67.5 7.4 11.0 2.4
3.3 11.96 140.80 74.50 613.8 21530.7 66.9 6.1 10.9 2.3
34 10GD 17.02 140.65 74.72 616.7 26386.5 69.8 1.2 11.3 2.7
3.5 17.98 140.45 74.70 615.5 24469.8 68.6 1.0 11.2 2.6
3.6 19.04 140.38 74.70 615.2 23922.7 68.3 0.9 11.1 2.5
3.7 24.06 140.15 74.68 613.9 21825.4 67.1 0.5 10.9 2.3
3.8 25.96 140.10 74.68 613.7 21460.9 66.8 0.4 10.9 2.3
3.9 27.96 139.95 74.65 612.5 19456.6 65.6 0.5 10.7 2.1
m séché Etuve 105°C pendant 2h 28.77 139.95 74.65 612.5 19456.6 65.6 0.0 10.7 2.1
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5.2.Sous-campagne X.b

SG4B4(8.9)50LFT (X.b)

3 Moyennes (mm) Volume DeltaV/V |Volume de | Dégrée de
Numéro Jours (cm3) . . TEV( %) TEV-TEVO
vide (cm3) | saturation
H D Vv V (microdef)
1 Début d'essai 0.00 141.73 73.70 604.6 0.0 54.0 1.2 8.9 0.0
2 Saturation 0.10 141.68 73.67 603.8 -1256.8 53.3 77.1 8.8 -0.1
3 26.77 142.40 74.02 612.7 13415.6 62.2 66.1 10.1 1.2
3.1 31.96 142.25 74.58 621.5 27908.4 70.9 4.4 11.4 2.5
3.2 33.02 142.13 74.68 622.6 29761.0 72.0 3.0 11.6 2.7
3.3 34.06 141.50 74.25 612.7 13369.7 62.1 3.3 10.1 1.2
3.4 34.98 141.60 74.38 615.3 17731.2 64.8 2.9 10.5 1.6
3.5 37.96 141.53 74.58 618.3 22669.5 67.8 1.3 11.0 2.1
3.6 506D 40.00 141.35 74.57 617.3 20948.5 66.7 1.1 10.8 1.9
3.7 41.02 141.33 74.57 617.2 20767.9 66.6 1.1 10.8 1.9
3.8 42.00 141.25 74.57 616.8 20226.2 66.3 1.0 10.7 1.8
3.9 45.96 141.03 74.60 616.4 19512.0 65.8 0.9 10.7 1.8
3.1 47.00 141.00 74.58 616.0 18875.8 65.5 0.8 10.6 1.7
3.11 49.00 140.88 74.57 615.2 17517.6 64.6 0.8 10.5 1.6
3.12 51.98 140.73 74.60 615.1 17343.2 64.5 0.8 10.5 1.6
3.13 52.77 140.70 74.58 614.7 16708.0 64.2 0.8 10.4 1.5
m séché Etuve 105°C pendant 2h 52.98 140.70 74.58 614.7 16708.0 64.2 0.0 10.4 1.5
SG3B6(4.8)50LFT (X.b)
Volume Rerof
i Toulis Moyennes (mm) (cm3) Delta V/V <w_c3m de Omm_,mm.am TEV( %) TEV-TEVO
vide (cm3) | saturation
H D Vv V (microdef)

1 Début d'essai 0.00 141.33 75.48 632.4 0.0 27.9 1.6 4.4 -0.4
2 Saturation 0.10 141.18 75.53 632.6 262.4 28.1 72.4 4.4 -0.4
3 26.77 141.63 75.75 638.3 9215.8 33.7 76.7 5.3 0.5
3.1 31.96 141.83 76.17 646.2 21789.8 41.7 5.8 6.5 1.7
3.2 33.02 141.68 76.22 646.4 22049.6 41.9 4.5 6.5 1.7
3.3 34.06 141.18 75.95 639.6 11328.4 35.1 5.2 5.5 0.7
3.4 34.98 141.08 76.05 640.8 13275.1 36.3 4.6 5.7 0.9
3.5 37.96 141.08 76.18 643.1 16831.2 38.6 2.5 6.0 1.2
3.6 50GD 40.00 141.00 76.22 643.3 17180.2 38.8 1.8 6.0 1.2
3.7 41.02 140.98 76.18 642.6 16110.4 38.1 1.7 5.9 1.1
3.8 42.00 140.88 76.20 642.4 15834.0 37.9 1.6 5.9 1.1
3.9 45.96 140.73 76.33 644.0 18306.6 39.5 1.3 6.1 1.3
3.1 47.00 140.68 76.33 643.8 17944.8 39.3 1.2 6.1 1.3
3.11 49.00 140.55 76.30 642.6 16152.3 38.1 1.2 5.9 1.1
3.12 51.98 140.43 76.18 640.1 12146.2 35.6 1.2 5.6 0.8
3.13 52.77 140.40 76.23 640.8 13294.8 36.3 1.1 5.7 0.9
m séché Etuve 105°C pendant 2h 52.98 140.40 76.23 640.8 13294.8 36.3 0.0 5.7 0.9
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5.3.Sous-campagne X.c

3G4B2(8.6)10LFT sans vide (X.c

Numéro Jours Moyennes (mm) <Anm_q”“,wm Delta V/V <w_c3m de Umm&m.am TEV( %) TEV-TEVO
vide (cm3) | saturation
H D Vv V (microdef)

1| Début d'essai 0.00 139.03 73.62 591.745662 0 49.1 0.0 8.3 -0.2
2| Saturation 0.10 139.05 73.60 591.584114 | -273.002401 49.0 77.4 8.3 -0.2
3 5.75 139.53 73.92 598.72399 | 11792.7829 56.1 70.3 9.4 0.9
3.1 6.00 139.45 73.93 598.672038 | 11704.9882 56.0 53.6 9.4 0.9
3.2 6.96 139.38 73.98 599.15964 | 12528.994 56.5 48.3 9.4 0.9
3.3 9.92 139.23 73.98 598.514804 | 11439.2767 55.9 41.8 9.3 0.8
3.4 10.94 139.23 73.98 598.514804 | 11439.2767 55.9 40.5 9.3 0.8
3.5 11.96 139.18 73.97 598.030324 | 10620.5466 55.4 39.8 9.3 0.8
3.6 13.94 139.13 73.98 598.084914 | 10712.7985 55.5 37.9 9.3 0.8
3.7 17.01 139.10 73.95 597.438723 | 9620.79052 54.8 36.2 9.2 0.7
3.8 19.01 139.18 73.97 598.030324 | 10620.5466 55.4 34.6 9.3 0.8
3.9 20.04 139.10 73.95 597.438723 | 9620.79052 54.8 34.4 9.2 0.7
3.1 20.94 139.10 73.92 596.900247 | 8710.81239 54.3 34.2 9.1 0.6
3.11 10GD 23.96 139.05 73.90 596.416639 | 7893.5559 53.8 33.2 9.0 0.5
3.12 25.04 139.13 73.92 597.007526 | 8892.10477 54.4 32.4 9.1 0.6
3.13 25.96 139.13 73.88 596.469197 | 7982.37343 53.8 32.4 9.0 0.5
3.14 27.77 139.04 73.90 596.298504 | 7693.91728 53.7 31.9 9.0 0.5
3.15 32.06 139.04 73.91 596.535158 | 8093.84276 53.9 30.3 9.0 0.5
3.16 33.10 139.13 73.91 596.899841 | 8710.12567 54.3 29.8 9.1 0.6
3.17 34.92 139.26 73.91 597.457591 | 9652.67601 54.8 29.0 9.2 0.7
3.18 37.96 138.94 73.94 596.514879 | 8059.57272 53.9 28.7 9.0 0.5
3.19 39.06 138.92 73.94 596.482789 | 8005.34326 53.9 28.4 9.0 0.5
3.2 40.75 138.88 73.93 596.171213 | 7478.80584 53.5 28.1 9.0 0.5
3.21 42.02 139.07 73.93 596.911533 | 8729.88473 54.3 27.5 9.1 0.6
3.22 45.00 139.01 73.93 596.783076 | 8512.80324 54.2 26.9 9.1 0.6
3.23 46.08 138.89 73.93 596.267905 | 7642.20734 53.6 27.0 9.0 0.5
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5.4.Sous-campagne X.d

SG4B12(8.5) Sat.Vide (X.d)

3 Moyennes (mm) Volume DeltaV/V |Volume de | Dégrée de
Numéro Jours (cm3) . . TEV( %) TEV-TEVO
vide (cm3) | saturation
H D Vv V (microdef)
1{Début d'essai 0.00 139.48 75.55 625.3 0.0 53.4 0.0 8.5 0.0
2| Saturation 0.10 139.43 75.52 624.5 -1240.4 52.7 77.0 8.4 -0.1
3 0.15 139.43 75.52 624.5 -1240.4 52.7 13.1 8.4 -0.1
3.1 0.27 139.53 75.48 624.4 -1406.2 52.6 10.4 8.4 -0.1
3.2 1.11 139.48 75.52 624.7 -882.2 52.9 4.8 8.5 0.0
33 2.11 139.45 75.53 624.9 -620.3 53.1 3.2 8.5 0.0
3.4 3.18 139.45 75.55 625.1 -179.2 53.3 2.6 8.5 0.0
3.5 4.14 139.45 75.55 625.1 -179.2 53.3 2.1 8.5 0.0
3.6 7.09 139.55 75.60 626.4 1862.5 54.6 1.3 8.7 0.2
3.7 8.11 139.55 75.62 626.7 2304.3 54.9 1.1 8.8 0.3
3.8 9.14 139.50 75.65 627.0 2828.7 55.2 1.0 8.8 0.3
3.9 11.11 139.50 75.65 627.0 2828.7 55.2 0.7 8.8 0.3
3.1 14.19 139.55 75.65 627.2 3188.2 55.4 0.4 8.8 0.3
3.11 16.19 139.65 75.68 628.2 4791.9 56.4 0.3 9.0 0.5
3.12 Sechange 17.22 139.63 75.68 628.1 4612.0 56.3 0.2 9.0 0.5
3.13 sous vide 18.11 139.53 75.72 628.2 4777.0 56.4 0.1 9.0 0.5
3.14 21.14 139.55 75.72 628.4 4957.1 56.5 0.0 9.0 0.5
3.15 22.22 139.50 75.75 628.7 5481.7 56.9 0.0 9.0 0.5
3.16 23.14 139.58 75.72 628.5 5137.1 56.7 -0.1 9.0 0.5
3.17 24.95 139.53 75.77 629.1 6104.5 57.3 -0.1 9.1 0.6
3.18 29.24 139.53 75.78 629.4 6583.2 57.6 -0.2 9.1 0.6
3.19 30.26 139.58 75.82 630.1 7793.8 58.3 -0.2 9.3 0.8
3.2 32.09 139.55 75.82 630.1 7754.4 58.3 -0.2 9.3 0.8
3.21 35.14 139.49 75.81 629.6 6966.9 57.8 -0.3 9.2 0.7
3.22 36.24 139.45 75.84 629.9 7511.1 58.1 -0.3 9.2 0.7
3.23 37.93 139.51 75.88 630.9 9096.8 59.1 -0.4 9.4 0.9
3.24 39.20 139.59 75.91 631.7 10260.3 59.9 -0.4 9.5 1.0
3.25 42.18 139.58 75.90 631.6 10099.2 59.8 -0.4 9.5 1.0
3.26 43.26 139.57 75.90 631.5 9974.3 59.7 -0.3 9.5 1.0
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5.5.Sous-campagne X.e

SG4BS(8.5) Sec.Vide (X.e)

Numéro Jours Moyennes (mm) olume {cm3folume An3w3m de vide (rée de saturg TEV( %) TEV-TEVO
H D Vv Vv

1| Début d'essai 0.00 137.85 73.68 587.8 0.0 50.9 0.0 8.7 0.2
2 0.10 137.85 73.68 587.8 0.0 50.9 0.0 8.7 0.2
3 0.15 137.85 73.68 587.8 0.0 50.9 0.0 8.7 0.2
3.1 0.27 137.88 73.68 587.9 181.4 51.0 0.0 8.7 0.2
3.2 1.11 137.88 73.68 587.9 181.4 51.0 0.0 8.7 0.2
3.3 2.11 137.88 73.68 587.9 181.4 51.0 0.0 8.7 0.2
3.4 3.18 137.88 73.68 587.9 181.4 51.0 -0.1 8.7 0.2
3.5 4.14 137.95 73.68 588.2 725.4 51.3 -0.1 8.7 0.2
3.6 7.09 137.95 73.70 588.5 1178.2 51.6 -0.1 8.8 0.3
3.7 8.11 137.95 73.72 588.8 1631.1 51.9 -0.1 8.8 0.3
3.8 9.14 137.93 73.73 588.9 1902.4 52.0 -0.1 8.8 0.3
3.9 11.11 137.95 73.73 589.0 2084.0 52.1 -0.1 8.9 0.4
3.1 14.19 138.03 73.77 589.9 3535.6 53.0 -0.1 9.0 0.5
3.11 16.19 138.13 73.82 591.1 5624.5 54.2 -0.1 9.2 0.7
3.12[ Sechange 17.22 138.03 73.83 591.0 5350.3 54.1 -0.2 9.1 0.6
3.13| sousvide 18.11 137.98 73.83 590.7 4986.1 53.8 -0.2 9.1 0.6
3.14 21.14 138.03 73.82 590.7 4896.5 53.8 -0.2 9.1 0.6
3.15 22.22 138.03 73.85 591.2 5804.2 54.3 -0.1 9.2 0.7
3.16 23.14 138.00 73.85 591.1 5622.0 54.2 -0.2 9.2 0.7
3.17 24.95 137.98 73.87 591.4 6075.3 54.5 -0.1 9.2 0.7
3.18 29.24 138.00 73.87 591.4 6076.0 54.5 -0.2 9.2 0.7
3.19 30.26 138.00 73.88 591.6 6493.6 54.7 -0.2 9.3 0.8
3.2 32.09 137.99 73.92 592.2 7419.8 55.3 -0.2 9.3 0.8
3.21 35.14 137.95 73.89 591.6 6437.8 54.7 -0.2 9.2 0.7
3.22 36.24 137.96 73.93 592.3 7564.2 55.4 -0.3 9.3 0.8
3.23 37.93 137.97 73.94 592.4 7818.9 55.5 -0.3 9.4 0.9
3.24 39.20 138.09 73.99 593.7 10005.8 56.8 -0.2 9.6 1.1
3.25 42.18 138.03 73.96 593.0 8893.7 56.1 -0.2 9.5 1.0
3.26 43.26 137.99 73.95 592.7 8274.2 55.8 -0.3 9.4 0.9
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