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Introduction génerale

En France, plus de 50 millions de pneumatiques neufs sont mis en circulation chaque anneée.
Une fois arrivés au terme de leur vie utile, ces déchets sont appelés Pneumatiques Usagées Non
Réutilisables (PUNR). lIs représentent une quantité considérable d’environ 500 000 tonnes de
déchets par an. Dans le cadre de réglementations gouvernementales interdisant notamment
I’abandon en décharge et le brilage intempestif des PUNR, I’apparition d’organismes destinés
a la collecte des pneumatiques usages et la multiplication d’études menées sur I’utilisation de
produits recyclés en remplacement de matieres premiéres non renouvelables a permis
d’augmenter significativement la part de PUNR recyclés. De nos jours, environ un tiers des
PUNR sont incinérés pour valorisation énergétique, en remplacement de combustibles fossiles
tels que le fuel ou le charbon. Les deux tiers restant sont recyclés, en tant que matériaux pour
les secteurs des travaux publics (mais trés peu dans le domaine routier) ou broyés, les éléments
constitutifs de ces broyats de pneus (caoutchouc, fibres métalliques et fibres textiles) pouvant

par la suite étre séparés et recyclés pour diverses applications.

Parallélement, les questions environnementales suscitent de nombreuses recherches et études
dans le domaine de la construction et particulierement des infrastructures routieres. Les
problématiques de pollutions et d’épuisements des ressources non renouvelables sont
dorénavant inévitables dans le développement de nouveaux enrobés, toujours plus performants
certes mais qui se doivent surtout d’étre moins impactant sur le plan environnemental. C’est
dans cet axe de recherche que s’inscrit ce travail de these. Cette étude est réalisée en
collaboration entre le Laboratoire de Tribologie et Dynamique des Systéemes (LTDS, UMR
CNRS 5513) de ’ENTPE et les entreprises Eiffage Infrastructures et Aliapur.

En remarquant que les déchets pneumatiques sont peu exploités dans le domaine des routes en
France, une alternative a 1’utilisation de matieres premieres dans la fabrication des chaussées
pourrait étre de recycler les granulats de caoutchouc issus des broyats de PUNR en les
incorporant dans les enrobés bitumineux. Ce type d’enrobé n’est pas nouveau, les premicres
études portant sur le sujet datant des années 1960. Deux principales méthodes d’incorporation

des granulats de caoutchouc dans les enrobes existent :

- La voie humide, consistant en une modification du liant bitumineux par des granulats

de caoutchouc
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- La voie seche, consistant en une substitution d’une partie des granulats minéraux par

des granulats de caoutchouc.

La voie séche est beaucoup moins documentée que la voie humide, et ce pour deux principales
raisons : des performances in situ parfois médiocres et un surcodt lié surtout a la nécessité dans
certains cas de produire des tailles de granulats de caoutchouc spécifiques pouvant parfaitement
s’insérer dans une courbe granulométrique. Cependant, la voie séche reste une alternative
prometteuse car elle est facile a mettre en ceuvre, ne nécessite pas d’équipements spécifiques et
permet une consommation accrue de caoutchouc par rapport a la voie humide. Tous ces
éléments incitant a continuer les études scientifiques portant spécifiquement sur la voie seche,

les recherches dans le cadre de cette theése se sont consacrées uniquement a 1’étude de cette voie.

Un des objectifs de la these a été de mettre au point des formules d’enrobés bitumineux
contenant du caoutchouc incorporé par voie seche. Une étude de formulation poussée a ainsi
été réalisée, afin d’étudier tous les aspects qui pourrait altérer le bon fonctionnement des
enrobés, notamment les phénoménes de gonflement des granulats de caoutchouc et
d’absorption des fractions légéres du bitume, conséquences des interactions physico-chimiques
ayant lieu entre le bitume et le caoutchouc. Du fait de la grande différence de densité entre les
granulats minéraux et les granulats de caoutchouc, une partie de 1’étude de formulation a porté

sur la mise en place d’une approche volumétrique au lieu de I’approche massique classique.

Un second objectif a été la « vérification » de ces formulations par 1’étude expérimentale de
certaines propriétés. Des essais normalisés ont été réalisés afin d’étudier la possibilité de mise

en ceuvre de ces enrobés.

D’autres essais, non normalisés mais plus poussés en terme d’étude fondamentale, ont
également été menés afin d’étudier I’influence de 1’ajout de caoutchouc sur les propriétés
thermomécaniques des enrobés bitumineux: les propriétés viscoélastiques linéaires
tridimensionnelles des enrobés ont été déterminées, ainsi que la résistance a la traction a
differentes températures et la résistance a la fissuration thermique. Un dernier objectif a été de
veérifier que les modeles habituellement utilisés pour simuler les données expérimentales
obtenues en petites déformations fonctionnent pour les enrobés bitumineux avec granulats de

caoutchouc incorporeés par voie seche.

Ce manuscrit comporte sept chapitres en plus d’une introduction, d’une conclusion, de la liste
des illustrations, d’un glossaire et d’une liste des références bibliographiques scientifiques et

techniques.

20



Le chapitre 1 de ce manuscrit présente un état de 1’art portant sur les matériaux bitumineux en

général et sur les matériaux bitumineux avec granulats de caoutchouc issus des PUNR.

Le chapitre 2 présente les procédures et les résultats des essais de gonflement et absorption

menés sur les granulats de caoutchouc dans le but d’étudier les interactions bitume/caoutchouc.

Le chapitre 3 présente les matériaux fabriqués et testés au cours de cette these. Sont détaillés
dans ce chapitre les caractéristiques des matériaux utilisés, les étapes de formulation des
enrobés avec caoutchouc et de production des éprouvettes testées. Des éprouvettes cylindriques
de caoutchouc Butadiene Rubber (BR) ont également été fabriquees.

Le chapitre 4 présente les procédures et les résultats d’essais normalisés réalisés au laboratoire

centrale d’Eiffage Infrastructures (Corbas) sur les enrobés bitumineux.

Le chapitre 5 présente les dispositifs expérimentaux et les procédures des essais réalisés a

I’ENTPE sur les enrobés bitumineux et sur les éprouvettes de BR.

Le chapitre 6 présente 1’étude expérimentale réalisée dans le domaine des petites déformations,
les résultats obtenus, 1’analyse menée et la modélisation du comportement des matériaux. Les
propriétés viscoélastiques linéaires des enrobés avec et sans caoutchouc ont été déterminées par
des essais en compression/traction, dont le protocole expérimental est explicité dans le chapitre
précédent. Tous les résultats expérimentaux obtenus des essais de traction/compression ont été
modélises par un modele rhéologique analogique : le modele 2S2P1D. L’énergie dissipée par
cycle de chargement sinusoidale a également été déterminée au cours des essais de module
complexe, pour tous les enrobés. Les propriétés viscoélastiques obtenues ont permis de
déterminer 1’énergie dissipée dans une structure simplifiée de chaussée via un calcul par la

méthode des éléments finis réalisé dans le domaine fréquentiel avec le logiciel Comsol®.

Le Chapitre 7 présente 1’étude expérimentale réalisée dans le domaine des grandes
déformations. Deux types d’essais destructifs ont ét¢ menés sur les enrobés: des essais de
traction directe et des essais de retrait thermique empéché. Les résultats expérimentaux obtenus
ont permis d’évaluer 1’influence de 1’ajout de caoutchouc sur la résistance a la traction et la

résistance a la fissuration thermique.
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Ce chapitre constitue un état de I’art réalisé grace a 1’étude de nombreux travaux portant sur les
enrobés bitumineux. Une premiére partie s’intéresse aux enrobés bitumineux en général, et
présente la composition et le role de chaque composant d’un enrobé, les sollicitations sur les
couches de chaussees et les principaux domaines de comportement des matériaux bitumineux.
Une section détaille en particulier la viscoélasticité linéaire et la modélisation de ce
comportement. Dans un second temps, 1’étude se porte sur les enrobés avec granulats de
caoutchouc issus des PUNR. Les différentes méthodes d’incorporation sont présentées ainsi

que les propriétés des enrobés contenant des granulats de caoutchouc incorporés par voie seche.

1.1 Généralités sur les enrobés bitumineux

Les enrobés bitumineux sont des matériaux composés des granulats minéraux mélangés a un
liant bitumineux et d’éventuels additifs, le tout chauffé a températures élevés le plus souvent.
Chaque composant a un role primordial sur le comportement thermomécanique de 1’enrobé et

est incorporé dans un but précis, dans des proportions étudiées.

Dans la suite de cette section, la composition des enrobés bitumineux est étudiée et les méthodes

de formulation des enrobés sont présentées.
1.1.1 Leliant : origine, fabrication, composition et role dans les enrobés
1.1.1.1 Origine et role des liants bitumineux :

Le liant bitumineux est un produit aux propriétés complexes, tant par ses propriétés mécaniques
que par sa composition chimique. Il confére a 1’enrobé bitumineux ses propriétés de cohésion,
d’étanchéité, d’adhérence, et de variations de rigidité face aux changements de températures et
de vitesses de chargement. Il constitue environ 4 a 7% de la masse totale d’un enrobé et est
principalement produit en raffinerie par distillation fractionnée du pétrole brut (et plus

particulierement des fractions lourdes du pétrole) (Di Benedetto & Corté, 2005).
1.1.1.2 Fabrication des liants bitumineux :

La distillation fractionnée consiste en la séparation des différents composants d’un mélange.
Pour cela, le mélange est chauffé a des temperature successives afin de différencier les produits
ayant des températures d’ébullition différentes. Concernant la distillation du pétrole, celle-Ci

est réalisées en deux étapes: Une premiére distillation, en condition atmosphérique a des
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températures comprises entre 300 et 370 °C, permet de séparer les fractions lourdes des
fractions plus légeres (butane, propane, essences, gaz de raffinerie ...). La seconde étape
consiste en une deuxiéme distillation des fractions lourdes, réalisée sous vide et a des
températures comprises entre 350 et 425 °C. Elle permet d’obtenir du bitume mais également
des lubrifiants et du fuel (Di Benedetto & Corte, 2005).

1.1.1.3 Composition des liants bitumineux :

Le bitume, ainsi obtenu, a une composition chimique trés complexe. Il s’agit d’un mélange
hydrocarboné, constitué principalement d’atomes d’hydrogéne et d’atomes de carbone formant
de trés nombreux polymeres hydrocarbonés de natures différentes dont il est difficile voire

impossible de déterminer la totalite.
Pour simplifier, il est courant de distinguer deux grands types de polymeres :

- Les asphalténes (5 a 20% du bitume)
- Les malténes, constitués des huiles saturées (5-20% du bitume), des huiles aromatiques
(40-65% du bitume) et des résines (13-25% du bitume)

Composés principalement d’atome de carbone et d’hydrogéne en grande partie, d’azote, de
souffre et d’oxygeéne en proportions plus faibles, les asphalténes ont la forme de solides
amorphes, de couleur foncée (bruns ou noirs). Mélangés aux malténes, ils forment
vraisemblablement un systeme dit colloidale. Par définition, une substance colloidale ou
colloide est un mélange qui contient des particules en suspension. Dans le cas du bitume, les
résines peptisent les asphalténes, c’est-a-dire qu’elles les dispersent en agglomerats appelés
micelles, baignant dans une phase constituée par les huiles aromatiques et les huiles saturées.
Le role du solvant est assuré par les huiles aromatiques tandis que les huiles saturées ont un role
de floculant et vont emprisonner les asphalténe agglomérés, formant ainsi de volumineux
flocons (Airey, 1999, 2017; Di Benedetto & Corté, 2005).

Selon les proportions en malténes présentes dans le bitume, sa structure sera différente (Olard,
2003):

- Silaproportion en huile saturées et résines est suffisantes, les agglomérats d’asphalténes
seront bien dilués dans le milieu par les résines et stabilisés par les saturés, et ne pourront
donc par interagir. On parle alors d’une structure de type sol présentant des

caractéristiques de fluide visqueux Newtonien ;
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- Sila proportion en huiles saturées et résines est insuffisante, le systeme sera faiblement
structuré et on parle alors de structure de type gel, présentant des caractéristiques de

fluide non Newtonien.
1.1.1.4 Classification des liants bitumineux :

En France, les bitumes sont identifiés et classés par catégorie selon les résultats obtenus d’essais
empiriques dits « classiques ». Trois essais sont présentés : L’essai de pénétrabilité, ’essai de

température de fragilité Fraass et 1’essai de ramollissement Bille-Anneau.

Normalisé par la NF EN 1426 de janvier 2018 (AFNOR, 2019), I’essai de pénétrabilité permet
de classer les bitumes selon leur consistance, via un dispositif appelé pénétromeétre. Une aiguille
de 100 g est placée a la surface d’un bitume et s’y enfonce pendant 5 s. La profondeur
d’enfoncement est ensuite mesurée en dmm. L’essai peut étre réalisé a plusieurs températures
mais il est courant d’utiliser la pénétration a 25 °C pour classer les bitumes. Plus le bitume est
« dur », moins la profondeur d’enfoncement sera grande et donc sa pénétrabilité faible. Au
contraire, plus le bitume est « mou », plus la profondeur d’enfoncement sera grande et donc sa

pénétrabilité élevée. Le Tableau 1-1 présente les différentes classes de bitume.

Tableau 1-1 : Exemple de classes de bitume

Grades Correspondance
10/20 et 35/50 Bitumes durs
50/70 et 70/100 Bitumes semi-durs
180/220 Bitumes mous

Normalisé par la NF EN 12593 d’aott 2015 (AFNOR, 2015), I’essai de température de
fragilité Fraass permet de classer les bitumes selon leur résistance a basse température. Une
couche de bitume de 50 mm est €talée sur une plaque flexible en acier d’acier de dimension
41x20 mm et subit des flexions répétées avec abaissement de la température de 1 °C/min. Des

I’apparition de la premiére fissure, la température est relevee et appelée point de fragilité Fraass.

Normalisé par la NF EN 1427 de janvier 2018 (AFNOR, 2018), I’essai de ramollissement Bille-
Anneau permet de classer les bitumes selon leur ramollissement. Une bille en acier est placée
sur un anneau de bitume a 5 °C. Par une augmentation progressive de la température de 5

°C/min, I’anneau de bitume va lentement se déformer jusqu’a atteindre un repére, attestant d’un
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certain niveau de ramollissement. La température est alors releveée et appelée point de

ramollissement Bille-Anneau.
1.1.1.5 Catégories de liants bitumineux :

En fonction de conditions d’usage, le bitume peut étre utilisé pur ou bien subir des modifications
par ajout d’additifs, avec pour objectifs de modifier certaines de ses propriétés. Ainsi, il est

possible de definir des catégories de bitumes (Di Benedetto & Corté, 2005):

- Les bitumes purs, naturels, spéciaux (non normalisés) ou modifiés
- Les bitumes industriels ou oxydés
- Les bitumes fluidifiés ou fluxes

- Les émulsions de bitume
La suite de cette section détaille certaines catégories de bitume.
1.1.1.6 Les bitumes modifiés par ajout de polymeres :

La modification des bitumes par ajout de polymere est un procédé courant. Deux grandes
familles de polymeres sont a considérer : les plastomeres et les élastomeéres. Il existe une
multitude de raisons d’utiliser des polymeéres en modificateurs de bitume et autant de procédés
possibles (variations des teneurs, des types de polymeres...) et de résultats différents.
L’influence de I’ajout de polymere sur le comportement thermomécanique des bitumes peut

rudimentairement se résumer a :

- Une augmentation du point de ramollissement Bille-Anneau, une sensibilité a la
température diminuée, une augmentation de la résistance a la traction pour les bitumes
modifiés pas ajout d’¢élastomeres

- Une augmentation de la consistance a hautes températures et une sensibilité a la

température diminuée pour les bitumes modifiés pas ajout de plastoméres

L’élastomere et le plastomere les plus couramment utilisés sont respectivement le Styrene-
Butadiene-Styréne (SBS) et I’Ethyléne Acétate de Vinyle (EVA). De maniére générale, la
teneur en polymeére est comprise entre 3 a 7% (en masse de bitume) mais celle-ci peut
augmenter jusqu’a 10-15% avec le SBS (pour des cas particuliers d’étanchéité) et méme 30%
avec le Polypropyléne Atactique (PPA). Un point intéressant a noter pour la suite est que le

caoutchouc naturel ou synthétique peut étre utilisé comme modifiant élastomere du bitume.
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1.1.1.7 Les bitumes industriels ou oxydes :

Ces bitumes sont obtenus par des procédés de soufflage, qui consistent en une injection d’air
au sein d’une base bitumineuse fluide a températures comprises entre 250 °C et 300 °C. Ils ont
pour caractéristiques particuliéres un point de ramollissement Bille-Anneau particuliérement
élevé (100 °C a 115 °C), une pénétrabilité faible (inférieure a 10 dmm) et une trés forte teneur

en asphaltene (en moyenne 20%).
1.1.1.8 Les bitumes fluidifiés ou fluxés :

Le principe est d’abaisser la viscosité des bitumes grace a un solvant (bitume fluidifié) ou a
I’aide d’une huile de fluxage (bitume fluxé). Les bitumes fluidifiés doivent étre utilisés a des
températures inférieures a 100 °C (donc pour des fabrications a tiéde ou a froid), du fait de
I’extréme volatilité des solvants utilisés (coupe pétroliére fluide du type kéroséne), néfastes
pour la santé et ’environnement. Quant aux bitumes fluxés, ils sont généralement plus visqueux

et s’appliquent par pulvérisation a des températures plus élevées (140 °C et plus).
1.1.1.9 Les émulsions de bitume :

Par définition, une émulsion est un milieu hétérogéne composé de deux substances liquides non
miscibles : 1’une des substances est sous forme de globules dispersées dans 1’autre substance
constituant la phase continue. En reprenant le cas du bitume, une émulsion de bitume peut
constituer une dispersion du bitume dans une substance liquide hydrophile, soit une dispersion
d’une substance liquide hydrophile dans le bitume. Pour que I’émulsion puisse se faire, il est
nécessaire d’ajouter un agent émulsifiant qui peut étre alcalin (I’émulsion sera dite anionique)
ou acide (I’émulsion sera dite cationique). Ce procédé permet de diminuer grandement la

viscosité d’un bitume pur ou modifié et permet donc des fabrications tiedes ou a froid.
1.1.2 Lesgranulats : origine, production et réle dans les enrobés
1.1.2.1 Origines et production des granulats :

Les granulats constituent pres de 95% de la masse d’un enrobé bitumineux, soit 80 a 85% du
volume total de 1’enrobé. Ils représentent donc le composant majoritaire des enrobés
bitumineux. Par granulats, il est entendu l’ensemble des fragments de roche broyés ou
concassés composant les enrobés, ¢’est-a-dire les graviers, les sables et les fines. Ils sont donc
de tailles tres variables et constituent le squelette granulaire. Ils peuvent provenir de gisements
ou étre extrait de roches en carri¢re. Selon leur origine, les granulats n’auront pas les mémes

caractéristiques géométriques et pétrographiques (Di Benedetto & Corté, 2005).
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1.1.2.2 Granulométrie :
Les granulats sont classés en fonction de leurs dimensions extrémes :

- Leur dimension maximale est notée D,

- Et leur dimension minimale est notée d.

Ainsi, il est possible de définir des classes de granulats d/D. Si d est inférieur ou égal a 0,5 mm,
la classe associée aux granulats est notée 0/D. Les quatre principales classes granulaires

existantes sont reportées dans le Tableau 1-2 suivant (AFNOR, 2007):

Tableau 1-2 : Classification des granulats selon leur dimension (Di Benedetto & Corté, 2005), (AFNOR, 2007)

L Types de Classe Dimensions
Designation
composants | correspondante | correspondantes en mm
_ Filler ou D <0.063 ;D <0.08;
Fines ) 0/D
fines D <0.090
Sables 0/D 0/2 ; 0/4
_ 214 ; 4/8 ; 6/8, 8/11 ;
Gravillons d/D
11/16 ; 16/22
Granulats i
Pierres
concassees, d/D D>22
ballast

A partir des différentes proportions en granulats d’un enrobé, il est possible de construire des
courbes granulométriques. Pour cela, les quantités (masses ou volumes) en granulats sont
déterminées a I’aide de tamis. La courbe granulométrique représente en abscisse les diamétres
des tamis utilisés et en ordonnée la quantité de granulats retenus (ou passant) en pourcentage

cumulé de 1’échantillon.

Les courbes granulométriques peuvent étre de deux natures : continue si 1’ensemble des
fractions minérales sont présentes ou discontinue si une fraction minérale est peu ou pas

présente par rapport aux autres (Figure 1-1).

29



100
90 SR A i
20

70
60 J4=-20-mm continuous| | L1

50 -{-=20-mm gap-graded
40
30
20
10
0 t ; 1 |
0.01 0.1 1 10 100
Sieve size [mm)

Percent passing by weight [%]

Figure 1-1 : Exemples de courbes continues et discontinues (Olard, 2012)

1.1.2.3 ROles et propriétés des granulats :

Comme énoncé précédemment, les granulats forment le squelette granulaire de 1’enrobé. Ils
apportent résistance mécanique et élasticité, en permettant notamment une bonne répartition
des charges dans tous 1’enrobé. Les squelettes granulaires sont en général optimisés afin

d’obtenir une teneur en vide optimal et ainsi de bonnes performances thermomécaniques.

Par assurer la pérennité d’un ouvrage d’infrastructure routiere, un enrobé bitumineux doit
satisfaire des propriétés thermomécaniques adaptées a une couche de chaussée. Ces propriétés
vont bien entendu dépendre, entre autre, de la nature et des caractéristiques des granulats
minéraux choisis. Ainsi donc, le choix de la nature des granulats minéraux et de la

granulométrie va dépendre essentiellement :

- Du type d’enrobé choisi,

- Du type de couche de revétement (fondation, roulement...),
- Dutrafic,

- Du type de sollicitations,

- Duclimat.

Leurs granulats doivent donc satisfaire certaines propriétés afin d’assurer la pérennité des
enrobés (Di Benedetto & Corté, 2005):

- Angularité,

- Résistance aux chocs,
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- Reésistance au gel/dégel,
- Résistance a ’abrasion,

- Compatibilité avec le liant
1.1.2.4 Fines ou filler :

Lorsqu’il est question du choix des granulats et de leur classe granulométrique, une attention
particuliére est a porter aux fines. Selon la norme EN 13043:2003, le terme de « fines » ou
« filler » correspond aux granulats minéraux les plus fins, dont la taille est inférieure ou égale
a 63 um (AFNOR, 2007). Il est d’usage de distinguer, parmi les fines, celles qui sont
naturellement présentes dans le sable (fines naturelles) et celles qui sont ajoutées en

complément (fines d’apport).

De par leur importante surface spécifique, les fines absorbent le liant bitumineux pour ainsi
former le mastic. Le mastic est donc le réel liant dans I’enrobé, enrobant 1’intégralité du
squelette granulaire et apportant cohésion et stabilité au mélange. Cette stabilisation est

notamment due au haut pouvoir rigidifiant du filler (Di Benedetto & Corté, 2005).
1.1.3 Formulation des enrobés

Pour pouvoir supporter les conditions de trafic et climatiques imposées aux couches de
chaussées, I’enrobé doit étre finement formulé. Les propriétés thermomécaniques d’un enrobé

lui sont conférées par :

- Lanature des granulats
- Lagranulométrie

- Lanature du liant

- Lateneur en vides

- Lateneur en liant

La teneur minimale en liant d’un enrobé peut étre calculée en premicre approximation en
considérant la surface spécifique totale des granulats (Delorme et al., 2007; Duriez, 1962). Pour
cela, les granulats sont assimilés a des spheres. La formule suivante (Equation 1-1) permet donc
d’obtenir une approximation de la surface spécifique conventionnelle, une surface massique qui

correspond a la surface effective de granulats qui sera en contact avec le bitume :

100X = 0.25G + 2.355 + 12s + 150f 1-1
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Ou G est le pourcentage en masse de gros gravillons (@ >6,3 mm), S est le pourcentage en masse
de gros sable (& 0,250-6,3 mm), s est le pourcentage en masse de sable fin (& 0,063-0,250 mm)

et fest le pourcentage en masse de filler (& <0,063 mm).

A partir de la surface spécifique conventionnelle approximée X, la teneur en liant minimale

estimée a ajouter au mélange est obtenue par la formule empirique suivante (Equation 1-2) :
P=akK()'s 1-2

Ou P est la teneur en liant (% massique), a est le facteur fonction du type de granulats
(2,65/masse volumique réelle des granulats), X est la surface spécifique approximée des
granulats (m2/kg) et K est le module de richesse. K varie généralement entre 2,75 (enrobés

donnant le maximum de résistance aux déformations) et 3,5 (enrobés les plus souples).

En France, la validation de la formulation nécessite la réalisation d’une série successive d’essais
menés par niveaux appelée « épreuve de formulation » (Delorme et al., 2007). La Figure 1-2
représenta les quatre niveaux existant, avec pour chacun un certain nombre d’essais normatifs

a réaliser :

- Niveau 1 (niveau minimum) : Essai Duriez (tenue a I’eau) et PCG (compactibilité)
- Niveau 2 : Duriez et PCG + Orniérage (déformations irréversibles)
- Niveau 3 : Duriez et PCG + Orniérage + module de rigidité

- Niveau 4 : Duriez et PCG + Orniérage + module de rigidité + essai de fatigue

Niveau 4

Fatigue +

—
Fondamental

Niveau 2

Orniérage +

Niveau 1

Empirique

Figure 1-2 : Représentation des quatre niveaux d’essais de formulation en laboratoire

Si I’enrobé obtient des performances validées par les normes des essais, il peut étre mis en place
directement ou étre I’objet d’études plus poussées. Sinon, la formulation est revue jusqu’a

obtenir une formule permettant 1’atteinte des objectifs de performance.

32



1.2  Sollicitations sur les couches de chaussées en enrobés bitumineux
1.2.1 Structure d’une chaussée en enrobé bitumineux

La chaussée est organisée en un certain nombre de couches d’enrobés bitumineux superposées
(Figure 1-3). Les interfaces a la jonction entre les couches peuvent étre parfaitement collées,

parfaitement glissantes ou semi-glissantes. Parmi les différentes couches se distinguent :

- La couche de surface comportant la couche de roulement et la couche de liaison
- L’assise de chaussée ou couche d’assise, avec la couche de base et la couche de

fondation

Le role de I’assise de chaussée est d’apporter 1’essentiel de la rigidité de la structure. Elle permet
également de protéger du gel le sol et assure la répartition des charges dans toute la couche. La
couche de surface permet le confort et la sécurité des usagers. Cette couche permet également

de faire obstacle a I’infiltration des eaux et sels de déverglagage au sein de la chaussée. (Corté

& Di Benedetto, 2004)

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 1-3 : Représentation schématique des superposition de couches formant une chaussée (Corté & Di
Benedetto, 2004)

1.2.2 Effet du trafic sur la chaussée

La chaussée subit de nombreuses sollicitations répétées et cycliques, dues a I’exploitation
routiere (Figure 1-4). Cela se traduit principalement par des phénomenes de flexions et

¢crasements, d’amplitudes faibles.

Des contraintes en traction apparaissent a la base des couches, provoquées par le passage des

essieux de véhicules, et entrainent 1’apparition de microfissures. C’est I’accumulation des

33



micro-dégradations qui a terme peut mener a la ruine de la chaussée, par apparition et

propagation de fissures. Ce phénomene est appelé fatigue.

Les chaussées ne subissent pas seulement des contraintes en traction, mais également en
compression, entrainant ainsi 1’apparition de déformations permanentes a la surface de celles-
ci. Ces déformations irréversibles peuvent dégénérer en orniére. Ce phénoméne s’appelle
I’orniérage (Corté & Di Benedetto, 2004).

Charge (véhicule)
Interface [
collée ou non [ SN ANY Différentes couches de
T 7y o chaussée assimilées 2 une
B e poutre en flexion nécessitant
[ la connaissance du module
——— B de Young pour obtenir cet &
Compression répétée : | Traction répétée :
risque d’orniérage Y (selon collage) fatigue,
(déformation permanente) donc risque de rupture

Figure 1-4 : Représentation des sollicitations dues au trafic routier subis par les couches de chaussée (Corté &
Di Benedetto, 2004)

Les déformations subies par les couches de chaussées étant faibles (ordre de grandeur : 10*
m/m), il est courant de modéliser la structure des couches de chaussées par le modéle Elastique
Linéaire Isotrope (ELI) multicouche de Burmister (Burmister, 126 C.E.) selon la méthode de
dimensionnement proposee en 1994 par le LCPC et le SETRA (SETRA, 1994). Bien que ce
modéle soit encore utilisé, il n’est pas suffisant pour pouvoir entiérement caractériser le
comportement thermomécanique d’une chaussée, car il ne prend pas en compte de nombreux
phénomenes intrinseques au comportement thermomécanique complexe du bitume. En effet, le
bitume a un comportement rhéologique qui dépend de la température (on parle de matériau
thermosensible), et de la vitesse de sollicitation (comportement visqueux). De plus, le modele
ELI multicouche de Burmister ne tient pas compte des phénoménes de non-linéarité, encore

mal compris, et des phénomenes non réversibles, qui peuvent apparaitre.
1.2.3 Effet de la température sur la chaussée
En plus de subir les effets du trafic, les couches de chaussées sont directement affectées par les

phénomenes climatiques, et notamment les variations de température (Figure 1-5). Comme
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énoncé précédemment, les matériaux bitumineux sont des matériaux dits thermosensibles, dd a
la présence de liant bitumineux. Leurs propriétés mécaniques vont donc évoluer selon la

température. Deux principaux phénomeénes sont a souligner :

Premierement, les changements de température vont directement affecter la rigidité du
matériau. En effet, plus un bitume est froid, plus il est rigide. Au contraire, plus un bitume est
chaud, moins il est rigide. De la méme manicre, le module de rigidit¢ de I’enrobé sera
directement impacté par la température, ce qui conditionne grandement les performances de
celui-ci. Selon les différents parametres de formulation, un facteur de 1000 peut étre observé

entre les valeurs extrémes de module (quelques dizaines de MPa jusqu’a quelques dizaines de
GPa).

Dans un second temps, des variations drastiques de températures provoquent des phénomeénes
thermiques de contraction/dilatation cycliques au sein du matériau. Il faut savoir que, de par la
géomeétrie de la structure, les déformations longitudinales sont empéchées, ce qui induit donc
des contraintes en traction par retrait thermique empéché, pouvant étre a 1’origine de fissures et
de la ruine du matériau. (Corté & Di Benedetto, 2004)

T L T N/
~ N
<"_\- —— f/ <\L ,_) //C—)\\
04000 i /N
o O,c0 |
o & o \ ;
Tres froid FrPid Chaud
'\ Fissure 4 ;
Cisaillement,
décollement | g~ ;/ - H
Fissure / Couche de base
traitée aux liants
- - *— hydrauliques
7 préfissurée

| Contraction-dilatation (fissure, dégradation) ‘

Figure 1-5 : Représentation des phénoménes induits par les conditions climatiques sur les couches de chaussée
(Corté & Di Benedetto, 2004)

Le choix du type d’enrobé bitumineux, et surtout du bitume, est donc grandement conditionné
par les conditions climatiques auxquelles sera soumis la chaussée. Pour des chaussées soumises
a des températures plutdt basses, il sera judicieux de choisir un bitume qui pourra résister aux
phénomeénes de fissuration thermique. Un bitume moins rigide, avec une pénétrabilité haute,
serait donc a privilégier. Pour des chaussées soumises a des températures éleveées, le choix
pourrait se porter sur un bitume plus résistant aux phénomeénes d’orniérage, avec donc un

module éleveé. Dans des cas de conditions climatiques avec de grands écarts de température, la

35



modification des bitumes par des polymeres élastomeres ou plastomeres pour leur permettre de

résister face a des variations de température importantes semble étre une solution avantageuse.

1.3  Comportement thermomécanique des enrobés bitumineux

Les enrobés, sous ’action couplée des sollicitations précédemment présentées, vont adopter
différents comportements rhéologiques. La suite de cette section présente les principaux
domaines de comportement des enrobés et détaillent en particulier le comportement

viscoélastique linéaire.
1.3.1 Domaines de comportement des enrobés bitumineux

Le comportement thermomécanique des enrobés varient selon les amplitudes et le nombre de
cycles de déformations imposées. Le diagramme suivant, propose par Di Benedetto (1990), et

représente sur la Figure 1-6, détaille quatre domaines de comportement distincts :

- -Pour des amplitudes de déformation faibles (ordre de grandeur : 104 m/m), et un
nombre faible de cycles de chargement (quelques centaines), le comportement de
I’enrobé est en premiére approximation Viscoélastique Linéaire (VEL).

- Pour des déformations d’amplitude similaire mais avec un trés grand nombre de cycle
de chargement impos¢ (plusieurs milliers), le matériau s’endommage par fatigue.

- Pour de fortes amplitudes de déformation (ordre de grandeur: 102 m/m) des
phénomenes de non linéarité peuvent étre observés.

- Enfin, Paccumulation de déformations de fortes amplitudes, proches de la limite de
rupture et provoquées par des cycles de chargement de type déviatorique appliqué a

partir de contrainte nulle, entraine des dommages irréversibles. Il s’agit du phénomene

d’orniérage.
=
I Rupturc Influence de la
ffmperamre
24 Orniérage (Si cycle
lilll\ré(:ill' en contrainte &
¢ -.._  partirde0)
H*Défonnabﬂlté """ R ,f \‘*--\__
Viscoélasticité Fatigue
linéaire (VEL)
‘6 T T T T T T
1 2 3 4 5 6 log(N)

Figure 1-6 : Représentation des quatre domaines de comportement des enrobés bitumineux(Di Benedetto, 1990)
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Les limites entre ces difféerents domaines de comportement ne sont pas toujours nettement
identifiables et dépendent entre autre de la température, du matériau, du type de sollicitations

et des conditions d’évaluations en laboratoire et in-Situ.

Par la suite, le comportement viscoélastique linéaire des matériaux bitumineux est détaillé.
1.3.2 Définition et modélisation du comportement viscoélastique linéaire
1.3.2.1 Définition d’un corps viscoélastique linéaire :

On parle de viscoélasticité pour un matériau dont le comportement rhéologique possede une
composante élastique (réversible et instantanée) et une composante visqueuse (dont les
réponses aux sollicitations dépendent des vitesses de sollicitations). Dans le cas des enrobés
bitumineux, la composante élastique est principalement due a la présence des granulats (mais
aussi a la composante élastique du bitume) et la composante visqueuse essentiellement due a la

présence du liant bitumineux.

Le caractére viscoélastique peut étre mis en évidence facilement en réalisant un essai
d’effacement, représenté sur la Figure 1-7 (Salencon, 2009). Celui-ci consiste a imposer a un
matériau non vieillissant (i.e. dont les propriétés n’évoluent pas avec le temps) un créneau en
déformation, entre les temps t, et t;. La composante élastique du comportement engendrera un
saut de contrainte quasi immédiat a t,. Durant le temps de chargement en déformation constant,
entre t, et t;, la contrainte va diminuer progressivement car le matériau va relaxer. Dans le cas
de matériaux viscoélastiques, lorsque la déformation imposée est ramenée a une valeur nulle a
t1, la contrainte subit également un saut élastique et revient progressivement a une valeur nulle.
On parle d’effacement des contraintes, caractéristique des propriétés viscoélastique du

matériau.

E A 0“

@ bt O Y, t

Figure 1-7 : Représentation de [’essai d’effacement. (a) Créneau de déformation et (b) Résultante en contrainte
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La linéarité du comportement peut se définir selon le principe de Boltzmann. Soient
g, (respectivement &,) une sollicitation élémentaire en déformation et o; (respectivement o,)
sa réponse élémentaire en contrainte. Un matériau est dit avoir un comportement linéaire si une
combinaison linéaire de ces sollicitations élémentaires ag;+Be, a pour réponse une

combinaison linéaire des réponses aux sollicitations élémentaires ac, + Bos,.
1.3.2.2 Fonction de fluage :

Un matériau viscoélastique linéaire soumis & une sollicitation en amplitude de contrainte
constante o, a partir d’un temps t, aura une déformation résultante qui croit dans le temps. Ce
phénoméne est appelé fluage. La contrainte imposée peut s’exprimer comme suivant

(Equation 1-3), avec H(t) la fonction de Heaviside :
o(t) = apH(t — ty), 1-3
avec H(t —ty) = 0pourt <tyet H(t —ty,) = Lpourt > t,
La déformation peut donc s’écrire comme présenté dans I’Equation 1-4 :
e(t) = apf (¢, tg) 1-4
Avec f(t, t,) la fonction de fluage du matériau, reliant la déformation et la contrainte imposée.

Si la contrainte imposée n’est pas constante, il est possible d’exprimer la déformation comme

suivant (Equation 1-5), en utilisant la notion d’incrément.
de(t) = da(r)f(7,t) 1-5

Si le matériau est viscoélastique linéaire et non vieillissant, la déformation peut s’écrire comme

un produit de convolution (Equation 1-6) :

e(t) = f f(t—1)do(7)
0

Ou encore dans I’Equation 1-7:
e=f Q@ ag,ouQ estappelé produit de Stieltjes 1-7

Cette relation liant la déformation et la contrainte est tres utile car elle permet d’obtenir la

réponse d’un matériau sous contrainte seulement en connaissant sa fonction de fluage.

Pour une contrainte imposée non constante, il est toujours possible de I’écrire de la manicre

suivante (Equation 1-8 ):
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o(t) = a.(t) + o,()H(L) 1-8

Cette expression permet d’écrire la déformation s’il est possible de dériver a(t) (ce qui est le

cas, sauf en 0) (Equation 1-9) :

() = f f(t—1t)o(r)dt + gy (t)f(t) 1-9
0

1.3.2.3 Fonction de relaxation :

Un matériau viscoélastique linéaire soumis a une sollicitation en amplitude de déformation
constante &, a partir d’un temps t,, aura une contrainte résultante qui diminue dans le temps. Ce
phénomene est appelé relaxation. La déformation imposée peut s’exprimer comme suivant,

avec H(t), la fonction de Heaviside (Equation 1-10) :
e(t) = ggH 1-10
avec H(t — ty) = O0pourt <tyet H(t —ty) = 1L pourt > t,
La contrainte peut donc s’écrire (Equation 1-11) :
o(t) = gor(t, ty) 1-11

Avec r(t, t,) la fonction de relaxation du materiau, reliant la déformation et la contrainte

imposeée.

Si la déformation imposée n’est pas constante, il est possible d’exprimer la contrainte comme

suivant, en utilisant la notion d’incrément (Equation 1-12).
do(t) = de(t)r(z,t) 1-12

Si le matériau est viscoélastique linéaire et non vieillissant, la contrainte peut s’écrire comme

un produit de convolution (Equation 1-13):

t 1-13
o(t) = f r(t — t)de(7)
0

Ou encore dans I’équation 1-14:
o=rQ & ouQ estappelé produit de Stieljis 1-14

Cette relation permet cette fois d’obtenir la réponse d’un matériau sous déformation seulement

en connaissant sa fonction de relaxation.
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Pour une déformation imposée non constante, il est toujours possible de 1’écrire de la manicre

suivante (Equation 1-15) :

e(t) = &.(t) + eo()H(L) 1-15

Cette expression permet d’écrire la déformation s’il est possible de dériver e(t) (ce qui est le

cas, sauf en 0) (Equation 1-16):

t
o(t) = f r(t — v)é(r)dt + &, (t)r(t) 1-16
0

1.3.2.4Relation entre fonction de fluage et fonction de relaxation :

A partir des Equations 1-9 et 1-16 il est possible d’obtenir une relation liant les fonction de

fluage et de relaxation :
1=f@r==|f f(t-Dr@dr] 1-17

1.3.2.5 Transformé de Laplace-Carson :

La transformée de Laplace—Carson permet de passer du domaine temporel au domaine
fréquentiel et donc simplifier les relations liant les déformations et les contraintes (Mandel,
1955) (Equation 1-18).

. o 1-18
Fo=p[ foevtd
0
Avec t positif et p un nombre complexe.
Ainsi, I’équation 1-17 peut s’écrire :
frre=1 1-19

1.3.2.6 Détermination du module complexe :

Pour une contrainte sinusoidale axiale o (t) appliquée a un matériau viscoélastique linéaire non
vieillissant, la réponse en déformation axiale &; (t) (représentée sur la Figure 1-8) obtenue sera
sinusordale (Equations 1-20 et 1-21) :

a(t) = apsin(wt) 1-20
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gax(t) = &g, sin(wt — @g) 1-21

Avec g, I’amplitude de contrainte, &, 1’amplitude de déformation, w la pulsation liée a la
fréquence f par w = 2nf, ¢ I’angle de phase li¢ au déphasage, c’est-a-dire le retard, entre la

contrainte (signal d’entrée) et la déformation (signal de sortie).
En exprimant o (t) et &, (t) sous forme complexe, les Equations 1-22 et 1-23 sont obtenues :
o*(t) = g,e't 1-22
Eax(t) = g et %E 1-23

Le module complexe est défini par le rapport entre la contrainte complexe o*(t) et la
déformation axiale complexe &7 (t) (Equation 1-24) :

a’(t) ooeWt o 1-24

E*(t) = = . = elPE = |E*|el¥E
O "o g, ]

Avec |E*| la norme du module complexe (le module de rigidité) et ¢y 1’angle de phase du

module complexe.

Le module complexe E* peut s’exprimer en fonction de sa partie réelle E; (appelée module

d’élasticité dynamique) et sa partie imaginaire E, (appelée module de perte) (Equation 1-25) :
|E*|= E; + iE, 1-25
1.3.2.7 Détermination du coefficient de Poisson complexe :

Le coefficient de Poisson complexe représenté sur la Figure 1-8, est défini par le rapport entre
la déformation axiale complexe 7 (t) et la déformation radiale complexe &;(t) (Equation
1-26):

* (wt—pg+@y) 1-26
&(t) _ &p2€ v = [v*[ei®v

*—

TEHD  ggel@ien)

Avec |v*| la norme du coefficient de Poisson complexe et ¢, 1’angle de phase du coefficient

de Poisson complexe.

Le coefficient de Poisson complexe v* peut s’exprimer en fonction de sa partie réelle v, et sa

partie imaginaire v, (Equation 1-27) :

v |=v, +iv, 1-27
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Figure 1-8 : Représentations des déformations et contraintes sinusoidales appliquées sur un matériau

viscoélastique linéaire lors d’un essais de module complexe en compression/traction

1.3.2.8 Le principe d Equivalence Temps-Température (PETT) :

Le module complexe varie en fonction de la fréquence de sollicitation du matériau et de la
température. En représentant le module complexe dans le plan de Cole-Cole (partie réelle de
E™ en fonction de sa partie imaginaire) ou dans I’espace de Black (¢ en fonction de |E*|) des
courbes uniques sont obtenues, indépendamment de la température ou de la fréquence. De plus,
le module complexe présente des valeurs identiques pour plusieurs couples de température et

de fréquence (Equation 1-28).
E*((l)l, Tl) = E*((l)z, Tz), avec ((l)l, Tl) * ((Uz, Tz) 1'28

Les matériaux présentant ces caractéristiques sont dits thermorhéologiquement simple (Corté
& Di Benedetto, 2004) et suive le principe d’équivalence temps-température (Schwarzl &
Staverman, 1952).

Des exemple de courbes uniques tracées dans le plan de Cole-Cole et I’espace de Black sont

disponibles Figure 1-9.

5000 1o
4000 1105
£ 3000 X,zf”( Hoxg T 1010t S -
g X *§< é 1x103 * X -
5 2000 X =
s u 1x102 ¥
1000 ¥ . 1ot e X
0 § 1x10
0 10000 20000 30000 40000 0 10 20 30 40 50 60
@ E, (MPa) (b) o ()

Figure 1-9 : Module complexe deux enrobés bitumineux obtenus de [’essai réalisé sur [’enrobé GB5-0-3550-1-4

(a) dans le plan de Cole-Cole (b) dans I’espace de Black
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D¢s lors que le principe d’équivalence temps-température est montré valide, des courbes
maitresses uniques, pour les normes et les angles de phase, peuvent étre tracées a une
température souhaitée. Pour cela, toutes les isothermes sont translatées par rapport a une
isotherme de référence pour obtenir une seule et unique courbe a une température de référence
Tror. Les translations se font par application de facteurs de translation ar a toutes les
isothermes autre que 1’isotherme de référence (Equation 1-29) :

f(T)

ar = avec nécessairement a =1 1-29
T F(Trep) Tref

Tracer des courbes maitresses (Figure 1-10) permet notamment d’atteindre des valeurs

expérimentales de module et d’angle de phase a des fréquences inaccessibles en laboratoire.

1x108 3 60 %
1x105 1L TREF=15°C | 50 %l?( ,,,,,,,,, o
XRK X R | TREF=15°C
1x10° A ~ 40 X X
£ 1x108 30 *
= = %
= 1x102 XX 20
3
110t 10
1x10° 0 ; BRI
1x1079 1x10°3 1x103 1x109 1x109 1x103 1x103 1x10°
(a) f. ar (Hz) (b) f. a; (Hz)
1x10°
L 1x107 X
=
= 1x10° X
c’/\
£L 1x10 \(\
> 5 1x10t X
oS
o8 R
c =2 1x10? Ny
=8 \
o 1x103 N
S i
T 1x10% |
-40 -20 0 20 40 60
Temperature (°C
©) p (°C)

Figure 1-10 : (a) Courbes maitresses du |E*| (a) et de ¢ (D) tracées a T, = 15°C en utilisant les facteurs de

translation reportés en (c) pour /’enrobé GB5-0-3550-1-4
Afin de représenter 1’évolution des facteurs de translation, William, Landel et Ferry proposent
I’Equation 1-30 , appelée équation WLF (Williams et al., 1955):

_CI(T - Tref) 1-30
_CZ + T - Tref

log(ar) =

Ou C; et C, sont des constantes qui varient selon T .
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Sur la Figure 11 (¢), I’évolution des facteurs de translation est modélisée par 1’équation WLF,

montrant ainsi un parfait ajustement de la courbe WLF (Nguyen et al., 2013).

Des études ont montré que les mémes facteurs de translation peuvent étre utilisés pour créer les
courbes maitresses du module complexe et du coefficient de Poisson complexe (Nguyen et al.,
2013) (Equation 1-31) :

(1) (T 1-31
T(Trer) Bl Ty (Trer)

ar(T) =

1.3.2.9 Energie dissipee

En raison de leur comportement viscoélastique linéaire, les matériaux bitumineux dissipent de
I'énergie lorsqu'ils sont soumis a des sollicitations cycliques (Equation 1-32). La Figure 1-11
présente la courbe obtenue dans les axes contrainte-déformation (appelée hystérésie) pendant
un cycle de chargement sinusoidal. L'aire a I'intérieur de I'ellipse correspond a I'énergie dissipée
Weyciependant un cycle par unité de volume. La pente de 1’axe principal de I’ellipse correspond
a la norme du module complexe et le sinus de ’angle de phase du module complexe est
proportionnelle a 1’aire de I’ellipse.

_ 1-32
Weycte = f ode = sin(@Qg.)mEy 0,
cycle

0o

& €

chcle = sin(@g)ToHEg

Figure 1-11 : Energie dissipée pour un cycle de chargement imposé & un matériau viscoélastique linéaire

1.3.2.10 Modélisation du comportement VEL :

Il est possible de modéliser analogiqguement le comportement viscoélastique linéaire des
matériaux bitumineux par des associations d’éléments simples, principalement des ressorts et

des amortisseurs.
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Le comportement élastique, décrivant le comportement d’un solide Hookéen, est modélisé par

un ou plusieurs ressorts (Figure 1-12), régie par la loi de Hooke présentée dans I’Equation 1-33:

o=Es 1-33

Avec E le module d’Young du matériau €lastique.

E

—AAV—

Figure 1-12 : Représentation d'un ressort

Le comportement visqueux, décrivant le comportement des fluides Newtoniens parfaits, est
modélisé par un ou plusieurs amortisseurs linéaires (Figure 1-13), selon la loi présentée dans
I’Equation 1-34 :

E=nXo 1-34
Avec 1 la viscosité du matériau visqueux.

Les fluides Newtoniens ont leur contrainte de cisaillement qui augmente linéairement avec la
vitesse de déformation.
M
|
|

Figure 1-13 : Représentation d 'un amortisseur linéaire

A partir de ces éléments analogiques élémentaires permettant de décrire le comportement
élastique et le comportement visqueux, des combinaisons différentes sont possibles pour décrire
le comportement viscoélastique linéaires des enrobés bitumineux, par des associations en

parallele ou en série d’un nombre fini ou infini d’amortisseurs et de ressorts.
Modeles a spectre discret :

- Le modele de Kelvin-Voigt
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Par un assemblage en parallele d’un amortisseur (viscosité 1) et d’un ressort (rigidité E), le

modele de Kelvin-Voigt est obtenu et représente sur la Figure 1-14 :

Figure 1-14 : Représentation du modele de Kelvin-Voigt

La loi de comportement est obtenue comme suivant (Equation 1-35) :

o +0,=0

o, = Ee )
¢ —o=Ee+ne
O'a:E

La fonction de fluage s’écrit comme suivant (Equation 1-36) :

F0=2(1-e7)

Avec le temps caractéristique 7 = %

La fonction de relaxation s’écrit (Equation 1-37) :
r(t) =E+ns
Avec § la fonction de Dirac.

- Le modeéle de Maxwell :

1-35

1-36

1-37

Par un assemblage en série d’un amortisseur (viscosité 1) et d’un ressort (rigidité E), le modéle

de Maxwell est obtenu et représenté sur la Figure 1-15 (‘IV. On the Dynamical Theory of

Gases’, 1867):

e

Figure 1-15 : Représentation du modéle de Maxwell
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La loi de comportement est obtenue comme suivant dans I’Equation :

& teg=¢ 1-38
g G
& ==
E —-é=—-+—
o E
g _ —
L\ “77
La fonction de fluage s’écrit (Equation 1-39) :
1 t 1-39
n=x(1+)
Fo) = (1+-
Avec le temps caractéristique T = g
La fonction de relaxation s’écrit (Equation 1-40) :
1-40

t
r(t) =Ee =

D’autres associations plus complexes peuvent étre construites par association d’un certains

nombres finis de ces deux modeles simples.

Les plus connus sont les modéles de Maxwell généralisé et de Kelvin-Voigt généralisé. Ils sont
dits a spectre discret car constitués d’un nombre fini d’éléments. Si ce nombre est suffisamment
grand, le comportement viscoélastique linéaire des matériaux bitumineux peut étre

correctement décrit.
- Le modeéle de Maxwell généralisé :

Par un assemblage en paralléle de n modele de Maxwell, le modéle de Maxwell généralisé est

obtenu et représenté dans la Figure 1-16.

|
L= Myg
| | I'r]rl
I | I I

&
MN

Nyl | I Mol In; |

Figure 1-16 : Modele de Maxwell généralisé avec n éléments finis

La fonction de relaxation s’écrit (Equation 1-41) :
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It ¢ 1-41
r(t) = Eg + nood(t) + Z Eiexp (— f)
i=1 b
avec 7; = %
Pour ce modeéle, il n’y a pas d’expression de la fonction de fluage.
Le module complexe est obtenu dans 1I’Equation 1-42 :
E*=Eo+]j +Zn:E Jor o
= Lo T JWNoo - 1T+ jwr,
=

- Modeéle de Kelvin-Voigt généralisé

Par un assemblage en série de n modele de Kelvin-Voigt, le modéle de Kelvin-Voigt généralisé

est obtenu et représenté dans la Figure 1-17.

E; E, E; E,
Eqo W“ -- I—
n T ‘ I ‘ I n[u
LI LI L U
m M2 i Mn

Figure 1-17 : Modele de Kelvin-Voigt généralisé avec n éléments finis

La fonction de fluage s’écrit (Equation 1-43) :

f@© = Eioo ¥ Z%(l e (_9) 1-43

Pour ce modeéle, il n’y a pas d’expression de la fonction de relaxation.

Le module complexe est obtenu dans I’Equation 1-44 :

-1 _
E* = ! + ! + i ! o
Eoo  jwNoo s E; + jon;

Modeles a spectre continu

Pour des modéles ayant un nombre d’éléments infinis, on parle de spectre continu.
L’augmentation de ce nombre tend a améliorer la modélisation, bien que cela engendre
nécessairement une plus grande complexité dans les calculs.
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Par la suite, trois modeles a spectre continu sont présentés. Ces modeles sont composés d’un
assemblement de ressorts, d’amortisseurs et d’éléments paraboliques. La particularité de ces
modeles réside dans le fait que bien qu’ils soient composés d’un nombre finis d’élément, ils
sont a spectre continus. ls possédent également tous un élément parabolique dont la fonction

de fluage est de la forme (Equation 1-45) :
() =a E]b 1-45
Le modéle de Huet

Représénté sur la Figure 1-18, le modele de Huet (1963) est constitué d’un ressort (rigidité E)

et de deux eléments paraboliques associés en série (Huet, 1963):

Ey k h
" NW———F+{ 1

Figure 1-18 : Représentation du modéle de Huet

La fonction de fluage s’écrit (Equation 1-46) :

k h 1-46
1 & G
f® = A 6r(1r+ o r(1T+ h)

Avec I' la fonction d’Euler définit par I'(k) = f0°° tk=te~tdt, pour k un entier naturel positif.

Le module complexe est obtenu dans 1’Equation :

_ Eo 1-47
1+ 6(wt)k + (jor) "

E*

Le modéle analogique de Huet n’est pas suffisant pour pouvoir correctement modéliser le
comportement viscoélastique linéaire des enrobés bitumineux. En effet, pour des fréquences
basses ou des températures élevées, le module complexe va tendre vers une valeur nulle, ce qui
est incohérent par rapport aux valeurs expérimentales obtenues. En effet, le module tend plutét

vers un module résiduel da a la présence des granulats et appelé module statique,
- Le modéle de Huet-Sayegh

Representé sur la Figure 1-19, le modele de Huet-Sayegh reprend le modéle de Huet en lui

associant en paralléle un ressort de faible rigidité E,, (Sayegh, 1965).
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Figure 1-19 : Modéle analogique de Huet-Sayegh

Ce modéle n’a pas de fonction de fluage. Son module complexe s’écrit (Equation 1-48) :

Ey — Eoo 1-48
+ - - - -
1+ 6(wt) ™+ (jwr)™"

E* == EOO

Tout comme pour le modele de Huet, le module tend vers E,, a fréquences élevées (températures
basses). Par contre, a basses fréquences (températures hautes), le module tend vers E,, et non

une valeur nulle, ce qui semble étre plus représentatif du comportement des enrobés.
- Le modeéle analogique 2 Springs 2 Parabolic elements 1 Dashpot (2S2P1D)

Le modele de Huet-Sayegh est tres utilisé pour décrire le comportement VEL des enrobés.
Cependant, il reste inadapté a tres basse fréquence, car ne permet pas de modéliser le caracteére

de fluide Newtonien du bitume sur ces gammes de fréquences.

Aussi, le modele est corrigé par Olard et Di Benedetto (2003) par I’introduction d’un
amortisseur linéaire, ajouté en série avec le ressort et les éléments paraboliques (Figure 1-20)
(Di Benedetto et al., 2007, 2013; Olard & Di Benedetto, 2003).

EIJ'G'

}

- B k h n

E 00

0

Figure 1-20 : Représentation du modeéle analogique « 252P1D »

Ce modele n’a pas non plus d’expression de la fonction de fluage. Le module complexe s’écrit

(Equation 1-49) :

Ey — Ey 1-49

E* = Eyp +
007" 1 + §(iwtg)* + (iwtg) ™" + (iBwtg) !

La partie réelle du module complexe E* s’écrit (Equations 1-50 -1-53) :
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E] 1-50

Re(E*) = E —_—
e(E™) 00+DEN

Avec :

2 2

S . A
EO_EOO EO_EOO

E{ = (Ey — Eop) [1 +8Q2nfrg)7* cos( ) + 2nftg)” cos(—)] -2
km n km 1-53
E; = (Ey— Egp) [6(27TfTE) sm( > ) + (2nfty)” sm( ) + (2nftgf)” ]
La partie imaginaire du module complexe E* s’écrit (Equation 1-54) :
E; 1-54

Im(E*) =

DEN

Pour une température donnée, sept constantes Ey, Ey, &, k, h, Ty et B sont nécessaires pour
décrire le comportement viscoélastique linéaire unidimensionnel des enrobés, avec S, une

constante sans dimension donné par (Equation 1-55) :

n = (Ey — Ego)BtE 1-55

I1 est possible d’étendre ce modele dans le cas tridimensionnel, en y ajoutant trois constantes :
T, (temps caractéristique associé au coefficient de Poisson, vy, (coefficient de Poisson
statique) etv, (coefficient de Poisson vitreux) (Di Benedetto et al., 2007). Le coefficient de
Poisson complexe s’écrit alors (Equation 1-56):

EU’< - EOO 1'56

V' =vgo + (Vo — Vo@ﬁ

Ainsi, toujours pour une température donnée, dix paramétres sont nécessaires pour décrire le
comportement viscoélastique linéaire tridimensionnel des enrobés. La partie réelle du

coefficient de Poisson complexe v* s’écrit (Equation 1-57-1-60) :
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V) 1-57
DEN

Vl == VOO +

Avec :
/ : / 2 1-58
v v
DEN = <—1> + <—2>
Vo — Voo Vo — Voo

L= y1+6 <2 f TE) (’“’) + (z ;e >_h <kn> 1-59
Vi = (Vg — V T — COS | — nwf — COS|—
1 0~ Voo " > Ve, >

v

)= ( ) 6(2 fE >_k i (kn) + (2 f-E >_h i (k”) + (2 f-E />’>_1 60
Vo, = (Vg — V ny— sin|— ny— sin | — ny—
2 0 00 VE, 2 YE, 2 YE,
La partie imaginaire du coefficient de Poisson complexe v* s’écrit (Equation 1-61) :

v 1-61
V2= DEN

Les seuls parameétres dépendant de la température sont tz et 7,,. En introduisant donc les
constantes Cy et C, de I’équation WLF, il est possible de traduire la sensibilité a la température
(Equation 1-62) :

_Cl (T - Tref) TE 1-62
avecar = —
_CZ +T— Tref ’ Tref

log(ar) =

Ou 7,5 le temps caracteristique associé a la temperature de référence T.r.

Finalement, douze parametres sont nécessaires pour décrire le comportement viscoélastique

linéaire tridimensionnel des enrobés bitumineux pour toutes températures T.

La Figure 1-21 montre I’influence des paramétres Eyg, Ey, 6, k, h et 75 sur I’allure de la

courbe du module complexe modélisée dans le plan de Cole-Cole :
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Figure 1-21: Influence des parameétres 2S2P1D sur [’allure de la courbe du module complexe modélisé dans le
plan de Cole-Cole

Des études précédentes ont montré que certains paramétres (&, k, h,t, et tz) ne dépendant
que du liant (Di Benedetto et al., 2004a; Mangiafico, 2014; Mangiafico et al., 2016, 2017; Olard
& Di Benedetto, 2003).

Il a également été montré qu’en tragant les valeurs normalisées du module complexe (ou du
coefficient de Poisson complexe) reportées dans les Equations 1-63 et 1-64, les courbes
obtenues se superposent parfaitement avec les courbes normalisées du module complexe (ou

du coefficient de Poisson complexe) du bitume utilisé (Mangiafico et al., 2016).

E* - EOO i 1'63
* _ _ * LY px
Eform (w; T) = E E = |Enorm|- e " Enorm
0~ Loo
V' — Voo ; 1-64
_ _ P
Vnorm (w,T) = = |Vr*zorm|- e "Vnorm
Vo — Voo

1.4  Utilisation des granulats de caoutchouc issus de Pneumatiques Usagés

Non Réutilisables (PUNR) dans les enrobés bitumineux

Maintenant que les principales caractéristiques des enrobés bitumineux, utiles a cette étude, ont
été présentées, la suite de ce chapitre porte essentiellement sur les enrobés contenant des
granulats de caoutchouc issus des PUNR. Il faut savoir que les pneumatiques sont constituées de
quatre principaux matériaux : 45 a 47% de caoutchouc, 22% de noir de carbone, 12 a 25%
d’acier et 5,5 a 10% de de fibres textiles. Le caoutchouc constitutif des pneumatiques est

toujours un mélange de caoutchouc naturel et de caoutchouc synthétique, en proportions variant
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selon le type de pneumatiques, les pneus de types Poids Lourds (PL) contenant généralement
plus de caoutchouc naturel (environ 47%) que les pneus de Véhicules Légers (VL) (environ
29%).

Dans les sections suivantes, les principales caractéristiques du caoutchouc issus de PUNR sont
présentées, suivis par une ¢tude des méthodes d’incorporation du caoutchouc dans les enrobés

bitumineux et de leurs propriétés.
1.4.1 Recyclage des PUNR
1.4.1.1 Définition des PUNR

Le terme de Pneumatiques Usagés Non réutilisables (PUNR) est utilisé pour désigner un
pneumatique ne pouvant plus assurer la mobilité d'un véhicule motorisé en respectant les
normes de sécurité imposées. La dégradation de ces pneumatiques est généralement telle qu’il

est impossible de les rechaper en vue d’un réemploi.
1.4.1.2 Cadre réglementaire en France et a l'internationale sur la gestion des PUNR

Depuis 1975, la loi Frangaise a mis en place le principe de Responsabilité Elargie des
Producteur (REP), codifi¢ par I’article L. 541-10 du code de I’environnement. Ce principe
établit que le financement et la gestion des déchets générés par des produits mis sur le marché
doivent étre pris en charge par les fabricants de ces produits, les importateurs et les distributeurs
de leurs propres marques. En 2003, ce principe est élargi aux producteurs de pneumatiques par
le décret n°2002-1563 du 24 décembre 2002. Depuis, dans le cadre d’un renforcement de la
réglementation, le décret a été abrogé et remplacé par le décret n°2015-1003 du 18 aolt 2015.
La réglementation de la filiere des Pneumatiques Usagés (PU) est également régie par les
articles L. 541-10-8 et R.543-137 et suivants du code de I'environnement et par trois arrétés du
15 décembre 2015 relatifs respectivement a la collecte des déchets de pneumatiques, aux
objectifs assignés aux éco-organismes et a ceux assignés aux systemes individuels prévus a

l'article L. 541-10-8 du code de I'environnement.

Le renforcement du cadre réglementaire est li¢ a 1’échéance de I’année 2020 pour laquelle les
organismes collectifs chargés de la collecte des déchets pneumatiques devront recevoir un
agrément officiel et les organismes individuels une approbation. En effet, sur le principe, la
REP est basée sur la responsabilité individuelle des producteurs. En pratique, cette
responsabilité peut étre assurée de maniere individuelle ou collective, notamment par

I’intermédiaire d’organismes. Actuellement, les pneumatiques usagés sont pris en charge par
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des organismes collectifs en grande partie, tous agréés par le préfet de leur département. Les
principaux organismes collectifs sont ALIAPUR et GIE France Recyclage Pneumatiques, qui
collectent 80% des déchets pneumatiques en France. Un observatoire dédié a la filiere
Pneumatiques Usagés a été créé en 2004 par I’ADEME. Cet observatoire a pour objectif le suivi
de la filiére (et notamment la réalisation des objectifs de valorisation des déchets) via la mise a
disposition en données libre et I’analyse des flux de pneumatiques neufs et usagés (R.543-137
et Suivants Du Code de [’environnement, 2015; Décret N° 2015-1003 Relatif a La Gestion Des
Déchets de Pneumatiques, 2015).

Au niveau international la situation réglementaire différe grandement selon les pays. En Europe,
il n’existe pas encore de textes spécifiques communs. Deux directives européennes influent
cependant sur la filiere PU francaise : il s’agit de la directive n® 99/31/CE du 26 avril 1999
relative a la mise en décharge des déchets (qui précise qu’aucun pneumatique usagé n’est admis
en décharge depuis le 16 juillet 2006, hormis les pneus de bicyclette et ceux de diameétre
extérieur supérieur a 1 400 mm) et la directive 2008/98/CE du 19 novembre 2008 relative aux

déchets (directive-cadre déchets).

En Union Européenne, des dispositifs nationaux ont été mis en place par les différences Etats
membres. Comme représenté sur la Figure 1-22, trois différents modeles de gestions des déchets

pneumatiques sont présents en Europe (ETRMA, 2016):

- A l’image de la France, la plupart des états membres ont mis en place un systéme
équivalent de REP.

- D’autres états ont un systéme de marché libre, avec des objectifs définis selon la
Iégislation en vigueur dans chaque pays.

- Enfin, deux états ont en place un systeme ou le gouvernement a en charge la gestion des

PUNR, financée par des taxes.
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ELT management
schemes in Europe

Today within the EU there are 3
different models for managing ELTs:

M 1- Extended Producer Responsability (EPR)

M 2- Liberal system (Free market)

l 3- Tax system (Government responsability,
financed through a tax)

M 4- Law under revision

The numbers in the countries are they year of the local producer responsibility law

Figure 1-22 : Les différents dispositifs nationaux de gestion des pneumatiques usagés mis en place en Europe
(ETRMA, 2016)

La Figure 1-23 ci-dessous présente les taux de valorisation (défini comme le pourcentage de
pneumatiques usagés réutilisés, recyclés ou valorisés énergétiquement). Ainsi, en 2015, la
gestion des pneumatiques usagés en Europe a maintenu un taux de valorisation supérieur a 90%.
Celassignifie que plus de 9 PUNR sur 10 provenant de I'UE, de Norvege, de Suisse et de Turquie

ont été reutilisés, recyclés ou valorises énergétiquement.

A I'échelle mondiale, les taux de valorisation des PUNR ont considérablement augmenté mais

I'Europe reste I'une des régions les plus avancées au monde en termes de traitement des PUNR.

International data on ELTs recovery rates in % of ELT arisings
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Figure 1-23 : Taux de valorisation des déchets pneumatiques selon différents pays — Données de 2015
(ETRMA, 2016)
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1.4.1.3Voies de valorisation des PUNR

Les voies de valorisation des déchets pneumatiques sont nombreuses et variées : rechapage des
pneumatiques pour réemploi, utilisation des pneumatiques pour des travaux publics, utilisation

comme combustible, valorisation énergétique par incinération ...

La suite s’intéresse au caoutchouc en tant que matériau constitutif en grandes partie des
pneumatiques : origine, propriétés physicochimiques et thermomécaniques ont été étudiés et un

état de 1’art a été réalisé.

1.4.2 Origine, production et caractéristiques physicochimiques du caoutchouc

naturel et synthétique présent dans les pneumatiques

Le caoutchouc naturel, provenant du latex végétal s’écoulant naturellement des hévéas et autres
arbres a gomme, est découvert par les colons Européens en Amérique du Sud et en Amérique
centrale & partir du 16°™ siécle. Utilisé depuis trois millénaires par les natifs Américains pour
I’imperméabilisation de tissus, ce n’est qu’au 18°™ siécle qu’il est importé en France et nommé
comme tel & partir du terme quechua signifiant « bois qui pleure ». Au milieu du 19°™ siécle,
d’importantes percées scientifiques, notamment les travaux du britannique Thomas Hancock et
de I’américain Charles Goodyear, aboutissent a I’invention du procédé de vulcanisation. Tirant
son nom du dieu Romain Vulcain, patron des forgerons, ce procédé consiste a réticuler les
différentes chaines de polymeres formant le caoutchouc, a I’aide d’agent vulcanisant a
températures élevées. Cela permet de rendre le caoutchouc naturel plus élastique et stable pour
de grands écarts de température, multipliant ainsi les usages pouvant étre faits de ce matériau.
C’est le début d’une période connue par le nom de fievre du caoutchouc. Le contexte de
révolution industrielle couplé a I’invention du pneu et de la chambre a air furent les éléments
déclencheurs de cette fievre du caoutchouc. Le caoutchouc devint alors un produit trés convoité
et son exploitation, une activité lucrative qui marqua I’histoire économique et sociale des

territoires d’ Amérique centrale et d’Amérique du Sud (Coic, 2006).

Le latex dont est issu le caoutchouc naturel contient pour 70 % de 1’eau et pour 20 a 30 %, des
substances organiques. Il posséde une couleur blanche et une texture laiteuse. Il est laissé a
coaguler pour étre ensuite lave et filtré, puis presse en balle de crépe et séché. Le caoutchouc
naturel ainsi produit est principalement composé de chaines de cis-1,4-polyisoprene, de grandes
masses moléculaires (Figure 1-24). Il contient aussi naturellement des protéines, des acides

gras, et des phospholipides (Janin, 2017).
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Figure 1-24 : Formule chimique topographique du polyisopréne

Comme présentées dans le Erreur ! Source du renvoi introuvable., les propriétés mécaniques
du caoutchouc naturel tel quel sont médiocres : Poisseux et collant, il est visqueux a

températures élevées et cassant a températures basses.

Tableau 1-3 : Influence de la température sur le comportement rhéologique du caoutchouc (Lo Presti, 2013)

Température Comportement

-10°C Cassant et opaque

20°C Mou, résilient et translucide

50°C Plastique et visqueux

120°C — Vulcanisé si ajout d’agent vulcanisant comme le

160°C souffre

180°C Se dégrade comme dans un masticateur

200°C Décomposé

Le caoutchouc naturel a 1’état brut n’est donc pas utilisable dans toutes les gammes de
température. Ses propriétés de résistance mécanique, de résistance aux UV, aux variations de
températures et aux solvants lui sont conférées par 1’ajout de charges renforgantes, le plus
souvent du noir de carbone. Des particules ultrafines de silice ou bien des fines de carbonate de
calcium broyés sont ajoutées pour la résistance a I’abrasion. D’autres additifs peuvent
également étre ajoutés afin d’apporter diverses propriétés comme la tenue au feu, la

souplesse ...

Enfin, le caoutchouc est vulcanisé, dans le but d’améliorer ses propriétés ¢élastiques. En effet,
le caoutchouc est constitué de longues chaines de polymeéres. Ces chaines de polymeéres peuvent
bouger indépendamment les unes par rapport aux autres, provoquant des déformations
irreversibles. Le processus de vulcanisation consiste a créer des ponts entre les chaines de

polymeres. Ainsi, lorsqu’une contrainte est appliquée, le caoutchouc va se déformer de maniére
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réversible car les chaines de polymeres sont liées les unes aux autres a la maniére d’un réseau
tridimensionnel. Cette vulcanisation est possible par ajout d’agents vulcanisant, souffre ou
peroxyde, dans des proportions a déterminer selon les valeurs de module désirées et selon les
propriétés souhaitées. Pour accélérer la réaction, des catalyseurs de vulcanisation comme
I’oxyde de zinc (cf. Zinc), I’acide stéarique ou le mercaptobenzothiazole peuvent étre ajoutés

(De Zélicourt, 2015).

La Figure 1-25 résume les différentes types d’additifs et leurs actions sur les propriétés du

caoutchouc.

ROLE DE ELASTOM EF:EI:;?I\, DIFFERENTSTYPES
LADDITIF DADDITIFS
Résaau .
tridimensionnal SYSTEME DE 5",'3,’55@'35{25?";‘?9'
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Ren acide stéarique
enforcement - p— .
fou di CHARGE(S]) Moir da carbane,
etiou dilution silice, kaalin, craie
Mizse en ceuvre e — Huiles patroliaras,
souplesse. Tg PLASTIFIANT(S) husles végetaies
ph'tslgtﬁ
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Figure 1-25 : Madification du caoutchouc par ajout additifs (De Zélicourt, 2015)

Constituant un des principaux composants des pneumatiques, le caoutchouc naturel n’est jamais

utilisé seul mais toujours couplé a une certaine teneur en caoutchouc artificiel ou synthétique.

Le caoutchouc artificiel ou synthétique est directement issu de 1’industrie pétrochimique. Il est
inventé dans la premiére moitié du 20°™ siécle par un chercheur Allemand, Fritz Hofmann,
principalement connu pour ses travaux sur les caoutchoucs synthétiques. Quatre principaux

types de caoutchouc synthétique existent :

- L’Isoprene Rubber (IR) produit synthétiquement par polymérisation de 1’isopréne (2-
méthylbuta-1.3-diene)

- Le Styrene-Butadiene Rubber (SBR), produit par polymérisation de Butadiéne et de
Styréne

- Le Polybutadiene Rubber (BR) produit par polymérisation du butadiéne
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- EtI’isopréne Isobutyléne Rubber (1IR) produit par polymérisation de 1’isobutyléne avec
I’isopréne

Le caoutchouc synthétique apporte des propriétés spécifiques qui entraine une augmentation de

la durée de vie des pneus et une meilleure résistance au roulement. Il est utilisé en plus grande

quantité sur les parties les plus sollicitées des pneus, a savoir les bandes de roulement et permet

¢galement I’obtention de bonnes propriétés d’adhérence.

Tout comme le caoutchouc naturel, le caoutchouc synthétique subit également des

modifications par ajout d’additifs.
1.4.3 Meéthodes de production des granulats de caoutchouc issus des PUNR

Les pneus usagés sont récoltés par des réseaux nationaux et acheminés vers les collecteurs. Une
fois sur place, ils sont peses et triés a la main. Environ un pneu sur six est réutilisable. Le reste,

qui constitue les PUNR, est broyé dans des sites de transformation.

Il existe plusieurs procédés permettent 1’obtention de granulats de caoutchouc de différentes

tailles et formes. Les deux principaux sont détaillés :

- Lebroyage successif est effectué a température ambiante. 1l est effectué mécaniquement
par un systeme de lames rotatives successives. Ce type de broyage permet d’obtenir
différentes tailles de granulats et constitue la technique de broyage la plus utilisée en
France. Une fois a la taille souhaitée, le broyat de caoutchouc est dissocié des filaments
métalliques par 1’utilisation d’aimants. Pour retirer les fibres textiles, des techniques par
aspirations sont utilisées.

- La technique de broyage par cryogénie consiste a utiliser du nitrogéne liquide afin de
refroidir le caoutchouc jusqu’a des températures comprises en -87°C et -198°C. Les

pneus, ainsi rendu cassant, peuvent étre brisés a coup de marteau.

Il a été trouveé dans la littérature que les granulats de caoutchouc produit par broyage successif
ont une surface spécifique trés grande et ont un aspect de surface rugueux. Au contraire, les
granulats obtenus par broyage cryogénique ont une surface spécifique peu élevée et un aspect
de surface plutot lisse (Figure 1-26) (Lo Presti, 2013).
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Figure 1-26 : Résultat du broyage mécanique (a) cryogénique et (b) a température ambiante du caoutchouc (Lo
Presti, 2013)

Une étude commandée par Aliapur (Figure 1-27) a permis de mettre en évidence cing types de
forme (allongé, polyédrique, plat, quelconque, arrondi) et a montré que le type de broyage
choisi n’avait pas d’influence sur la forme du granulat de caoutchouc et que quel que soit le
type de broyage utilisé, la forme quelconque est toujours largement prépondérantes sur les

autres formes.

Allongé Polyédrique .
Arrondi Plat . Quelconque "

Figure 1-27 : Différentes formes de granulats de caoutchouc obtenus par broyage (Etude sur la morphologie des
granulats commandée par ALIAPUR et réalisée par Le Bureau de Recherches Géologiques et Miniéres (BRGM -
Orléans), le Centre de Transfert de Technologie du Mans (CTTM -Le Mans) et le Laboratoire de Recherche et
de Contréle du Caoutchouc et des Plastiques (LRCCP - Vitry).)

1.4.4 Méthodes d’incorporation de granulats de caoutchouc dans les enrobés

bitumineux

Les premicres expériences d’incorporation de caoutchouc naturel dans les enrobés bitumineux
ont commencé dans les années 1960. Deux grandes voies d’incorporation des granulats de
caoutchouc dans les enrobés existent : la voie séche et la voie humide. Elles sont présentées par

la suite.
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D’autres voies dérivées de ces deux méthodes existent, comme par exemple le «terminal
blend » qui n’est autre qu’une voie humide poussée a I’extréme. Celles-Ci sont nombreuses tant

le champs d’utilisation des granulats de caoutchouc dans les enrobés est vaste.
1.4.4.1Voie humide
Définition et histoire de la voie humide :

L’incorporation de granulats de caoutchouc dans les enrobés bitumineux par voie humide
consiste en une modification du bitume par ajout de granulats de caoutchouc a hautes
températures. Charles H. McDonald, ingénieur de la ville de Phoenix, en est considéré comme
le pionnier aux Etats-Unis, ayant commencé ses travaux sur le « wet process » (terme anglais
signifiant « voie humide ») au milieu des années 60. Dans les années 70 et 80, les recherches
concernant ce procédé de modification du bitume se multiplient. Les chercheurs et industriels
de I’époque font varier différents parameétres (teneur en caoutchouc, tailles de granulats de
caoutchouc, type d’additifs, température, durée de malaxage) afin d’en connaitre les influences
sur le comportement du bitume. L’importance de la température, de la taille des granulats et de
la durée de « digestion » est déja mis en évidence a ce moment, influencant grandement des
propriétés comme la viscosité du bitume et son point de ramollissement (Epps, 1994; Hanson
et al., 1996; Lo Presti, 2013). Dans la littérature, les granulats de caoutchouc utilisés pour
incorporation dans les enrobés bitumineux seront usuellement nommés « Crumb Rubber » (CR)

c¢’est-a-dire « caoutchouc broyé » en anglais.

Les techniques d’incorporation pas voie humide se distinguent en trois grands méthodes (Epps,
1994) :

- Le «Batch wet process » (ou encore « McDonald process »). Comme son nom
I’indique, il consiste en un certain nombre d’étapes s€quencées avec en premier lieu un
mélange du bitume et du caoutchouc dans un malaxeur puis dans un second temps, le
transfert du mélange dans une cuve chauffée ou les réactions se déroulent pendant 46 a
60 min.

-« Continouus wet process », qui est simplement une modification de la technique
précédente. Au lieu de sequencer les etapes, celles-ci sont réalisées en méme temps dans
une seule cuve.

-« Terminal Blend » est un « continuous wet process » poussée jusqu’a une digestion

totale du caoutchouc dans le bitume

62



Parmi ces procedés, il existe également des variantes selon que le mélange bitume-caoutchouc
soit constamment agité pendant le temps de réaction ou que les réactions se fassent sans plus
d’agitation aprés le premier malaxage. Vis-a-vis de ces informations, un des inconvénients
majeurs de la voie humide (par rapport a la voie seche par exemple) réside dans le fait que selon
la méthode choisie, il peut y avoir apparition de phénomenes de sédimentation des granulats de
caoutchouc si le mélange n’est pas constamment agité. Ces phénomenes sont principalement
dus aux différentes phases que constituent le mélange bitume-caoutchouc avec notamment la
présence de granulats de caoutchouc gonflés (Lo Presti, 2013). Pour les éviter, il peut étre
nécessaire d’agiter en permanence le mélange, ce qui implique des équipements spécifiques et

adaptés et peut donc engendrer un surcodt non négligeable.

La température de malaxage peut varier entre 170°C et 220°C. Cependant, comme les granulats
de caoutchouc sont le plus souvent ajoutés sans étre préchauffeés, il faut tenir compte de la baisse
de température qu’ils vont engendrer dans le mélange et donc augmenter au préalable la
température du bitume. Concernant la production des granulats de caoutchouc a incorporer, il
semblerait qu’un broyage mécanique (a température ambiante) est préférable par rapport au
broyage cryogenique, car les granulats de caoutchouc obtenus ont une surface spécifique plus

grande et sont donc plus réactifs.

Le plus souvent, des granulats de caoutchouc de petites tailles, appelées fines, sont utilisés pour
la voie humide, bien que le terme attribué ne soit pas rigoureusement correct par rapport aux
dénominations officielles des granulats. D’aprés ASTM D6114 - 97(2002), les granulats de
caoutchouc ne devraient pas dépasser 2,16 mm, cela afin d’obtenir une trés grande surface
spécifique. L’augmentation de la surface spécifique des granulats de caoutchouc favorise les
zones de contact avec le bitume et permet donc une forte réactivité entre les deux (Caltrans,
2006), (Lo Presti, 2013). La plage de dimension idéale, celle qui favoriserait au mieux les
réactions, pourrait étre comprise entre 0.075 et 1.2 mm (Farouk et al., 2017).

Comme les granulats de caoutchouc sont directement mélangés au bitume, aucune
recommandation spécifique ne concerne la granulométrie minérale. Ainsi, une granulométrie
continue ou discontinue peut étre utilisé et la voie humide peut donc étre adaptée a tous types

d’enrobés bitumineux, a condition que I’enrobé soit correctement formulé (Hanson et al., 1996).

Vis-a-vis de la teneur en caoutchouc a incorporer, les recommandations varient selon les
auteurs, et quelques exemples provenant de la littérature montre cette grande disparité dans les

choix de teneur en granulats de caoutchouc a incorporer : 12% en masse de bitume (Kocak &
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Kutay, 2017), 10% en masse de bitume ((Shen et al., 2017; Xie & Shen, 2016)). Une moyenne
grossiére se situant entre 10 et 25% en masse de bitume peut cependant étre retenue (Hanson
etal., 1996) ;

1.4.4.2 Voie séche
Définition et histoire de la voie seche :

Contrairement a la voie humide, la voie séche consiste & substituer une partie des granulats
minéraux par des granulats de caoutchouc, en limitant les interactions bitume/caoutchouc
(Abdul Hassan et al., 2014a; Caltrans, 2006; Cheriet et al., 2020; Epps, 1994; Lo Presti, 2013;
Lopez-Moro et al., 2013). Le but est que les granulats de caoutchouc jouent le réle de granulats
a part entiére dans le squelette granulaire et que ses propriétés particulieres améliorent les
performances des enrobés. Les granulats de caoutchouc sont donc préalablement mélangés aux
granulats minéraux, avant I’ajout de bitume. Un des grands avantages que possede la voie séche
par rapport a la voie humide réside dans le fait qu’elle ne nécessite pas d’équipements
particuliers et a tendance a consommer plus de caoutchouc (Farouk et al., 2017; Moreno et al.,
2012).

Les premiers travaux sur la voie séche ont été menés dans les années 60 en Suede : L’idée était
d’améliorer la résistance au dérapage des pneus en condition de route gelée et la pérennité et
flexibilité des infrastructures routieres. 3 a 4 % de granulats de caoutchouc (de la masse totale
de I’enrobé) ont été incorporés dans le squelette granulaire dont la courbe granulométrique est
choisie discontinue. Les premiers essais ont été réalisés en utilisant des granulats de caoutchouc
de grandes tailles, de 1.60 mm a 6.35 mm. Baptisé « Rubbit », ce procédé a montré une
meilleure tenue a la route lorsque celle-ci est gelée ainsi qu’une augmentation de la résistance
a la fissuration et une diminution des nuisances sonores. Comprenant I’intérét de ce type
d’enrobé, ce procédé a été exporté dans les années 70 aux Etats-Unis, et breveté sous le nom de
« PlusRide Method » par le « Alaska Department of Transportation and Public Facilities ».
L’intérét réel réside dans I’incorporation de granulat dans la discontinuité. En effet, si le
squelette granulaire minéral ne possede pas suffisamment de vides, les granulats de caoutchouc
vont résister a la compaction durant le compactage, et une teneur en vides finale plus importante
que prévue sera obtenue. Entre les années 1979 et 1981, ce procédé est legerement modifie :
20% des granulats de caoutchouc sont remplaceés par des fines de dimension 0.425 mm —2 mm
(David C. Esh, 1982; Takallou, 1988).
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Un des principaux objectifs de I’époque est également de développer un procédé plus générique
qui conviendrait a des formules d’enrobés bitumineux conventionnelles, dont la granulométrie
est continue. Barry Takallou est a I’origine de ces recherches, ayant travaillé sur le procédé
PlusRide durant sa carriére. Trois formules ont été mises au point, avec des teneurs en
caoutchouc variant de 1 a 3% (en masse totale de ’enrob¢), des courbes granulométriques
continues et une taille maximale de 2 mm pour les granulats de caoutchouc. Ce procédé a été
commercialisé sous le nom « Generic dry process ». Le but étant d’utiliser des enrobés dont la
granulomeétrie est classique, il a fallu tenir compte de la difficulté de produire des granulats de
caoutchouc de tailles variables qui pourrait parfaitement s’inclure dans la granulométrie des
granulats minéraux. Bien que les performances soient au rendez-vous, le surcodt induit par la
production de granulats de caoutchouc de taille spécifique a pu étre rédhibitoire (Abdul Hassan
et al., 2014a; Epps, 1994).

De nos jours, de nombreux auteurs ont travaillé sur la voie seche. La suite de cette partie
capitalise les données concernant les caractéristiques de formulation (teneur en caoutchouc,
granulométrie et taille des granulats de caoutchouc, température de fabrication) les plus

utilisées.
Teneurs en caoutchouc usuellement utilisées :

Concernant la teneur en caoutchouc a incorporer, elle est en général plus importante que pour
la voie humide et une teneur comprise entre 1 et 3% (en masse de granulats minéraux et de
caoutchouc) semble étre un consensus scientifique (Abdul Hassan et al., 2014a, 2015; Farouk
et al., 2017). En effet, cette plage semble idéale pour obtenir de bonnes performances sans
risquer des effets délétéres dus a un exces de caoutchouc dans I’enrobé. Aux Etats-Unis, il était
d’usage de choisir une teneur entre 1 et 6% si le procédé utilisé est le PlusRide et inférieure a
2% si le procédé utilisé est le « Generic dry process » (Abdul Hassan et al., 2014a), (Epps,
1994).

Taille des granulats de caoutchouc préconisee :

Différentes recommandations sont présentes dans la littérature concernant la taille des
particules de caoutchouc a utiliser et des plages de dimensions trés variables sont préconisées.
En effet, comme énoncé précédemment, les premiers essais sur enrobés produits par voie séche
utilisaient des granulats de caoutchouc de grandes tailles (1.60 mm a 6.35 mm). Par la suite,
certains chercheurs ont choisi d’incorporer un mélange entre particules de caoutchouc fines et

particules de caoutchouc plus grandes, arguant une amélioration des propriétés des enrobés.
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Certains préconisent donc d’utiliser des granulats de caoutchouc de grande taille ( entre 2,0 et
6,3 mm selon Hassan et al (2015) (Abdul Hassan et al., 2015)), d’autres préconisent des plages
tres larges de dimension (entre 0,4 mm et 10 mm selon Farouk et al. (2017) (Farouk et al.,
2017)). Une attention est a porter sur I’utilisation de particules fine pour la voie séche : Pinheiro
et al. (2003) ont montré que des enrobés possédant des granulats de caoutchouc de tres petites
tailles (comprises entre 0,075 mm et 0,42 mm) atteignaient des valeurs de teneurs en vide plus
basses comparé a des enrobés sans granulats de caoutchouc (J.H.M Pinheiro & Soares, 2003).

De maniére générale, la taille des particules de caoutchouc utilisées pour la voie séche semble
plus importante que pour la voie humide. Cela peut s’expliquer par le fait que généralement,
les interactions entre le bitume et le caoutchouc sont souhaitées étre minimes et qu’une maniére
de s’en assurer est de choisir des particules plus grandes afin d’en diminuer la surface spécifique

et donc la possibilité de contact entre le bitume et le caoutchouc.
Incorporation massique ou volumétrique :

Les granulats de caoutchouc ont une densité bien plus faible que les granulats minéraux,
(environ 1,15 pour les granulats de caoutchouc contre 2.7 pour les granulats minéraux). Si la
substitution est réalisée en masse, le volume de caoutchouc incorporé sera plus important que
le volume de granulats minéraux substitué. En conséquence, une substitution en volume est
préférable de maniére a conserver un volume d’enrobé constant (Abdul Hassan et al., 2015;
Farouk et al., 2017), (Pettinari & Simone, 2015). Par une substitution en volume, une des
considérations a avoir est donc que I’enrobé sera légerement plus léger qu’un enrobé sans

caoutchouc.
Température de mélange et compactage :

Concernant la température de malaxage, elle est toujours sensiblement identique pour les
enrobés a chaud, a savoir une température proche de 180°C (350°F) (David C. Esh, 1982).

Le compactage est une étape tres importante et une attention particuliére doit lui étre portée :
En effet, une des particularités des granulats de caoutchouc est leur grande déformabilité.
Comme représenté sur la Figure 1-28, durant le compactage, les granulats de caoutchouc vont
se déformer puis reprendre le volume initial une fois le compactage fini du fait de leur propriété

élastique.
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‘Granulats de caoutchouc
_Granulats minéraux

Mastic ,

Figure 1-28 : influence du compactage sur un enrobé a courbe continue contenant du caoutchouc incorporé par

voie seche (a) avant compactage (b) pendant le compactage (c) aprés le compactage

Ceci est d’autant plus visible lors de compactages effectués appliquant une charge axiale
comme avec un compacteur a giration. Il était par ailleurs initialement préconisé, dans les
premiers rapports de mise en ceuvre de ces types d’enrobés, de continuer le compactage jusqu’a
ce que la température des enrobés descende en dessous de 60 °C, cela afin d’éviter ces
phénomenes de reprise de volume des granulats de caoutchouc (David C. Esh, 1982). Ce
phénomeéne peut toutefois étre minimisé par le choix d’une granulométrie discontinue et par un
compactage réalisé par un compacteur a pneus, ou les granulats de caoutchouc seraient déplacés

dans I’enrobé sans étre comprimés (Figure 1-29).

ap Graded Agpregawe Rubber Granules

Figure 1-29 : Représentation schématique d'un enrobé bitumineux avec granulats de caoutchouc ajouté par voie

séche au sein d'un squelette minérale dont la granulométrie est discontinue (Takallou, 1988)

Conséquences sur le bitume :

Concernant la teneur en bitume, bien que certains préconisent des teneurs en bitume particuliére
a utiliser, il est compréhensible que celles-ci varient en fonction du type d’enrobé. Cependant,

un certain point est a souligner : il semble que de maniére général, 1’incorporation de granulats
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de caoutchouc engendre une augmentation de la teneur en bitume a ajouter, jusqu’a 1,5% a 2%
(Takallou, 1988). Les interactions bitume-caoutchouc modifient également la composition du
bitume et ne peuvent pas étre négligées, méme pour la voie seche. Les modifications chimiques

induites dans le bitume sont présentées dans la section suivante.

1.4.5 Interactions physico-chimiques entre granulats de caoutchouc et liant

bitumineux
1.4.5.1 Caractérisation des interactions bitume-caoutchouc :

Lorsqu’il est question d’enrobés bitumineux modifiés par incorporation de granulats de
caoutchouc, il est vital d’appréhender les interactions bitume-caoutchouc se produisant, que ce
soit pour la voie humide ou bien la voie séche. Ces interactions sont physiques dans un premier
temps puis physico-chimiques dans un second temps. Elles consistent principalement en une
absorption des fractions légéres de petits poids moléculaires du bitume (maltenes) par les
granulats de caoutchouc entrainant un gonflement simultané de ceux-ci (Figure 1-30). Ce qui
est communément appelé « absorption » est en réalité une diffusion des particules de bitume de
faibles poids moléculaires dans le réseau tridimensionnel que forme les longues chaines de
polymere du caoutchouc (Farouk et al., 2017; Peralta et al., 2010; Shen et al., 2017). Ces
phénomenes, purement physiques, sont indispensables pour réaliser la voie humide, étant le
cceur des modifications du bitume par le caoutchouc, et sont absolument non négligeables lors
de la voie séche (Shen et al., 2017). Comme dans tout phénoméne de diffusion, le gonflement
des granulats de caoutchouc augmente rapidement et atteint un plateau une fois I’équilibre des
concentrations obtenu. Le gonflement maximum atteint a 1’équilibre dépend étroitement de la

température (Dong et al., 2012).

CR
\.

s
CR - Absorption of bitumen
Bitumen light fractions and Swelling

Figure 1-30 : Représentation schématique des interactions bitume-caoutchouc

Lorsque les interactions sont maintenues a hautes températures pendant un certain temps, un
couplage physico-chimique apparait, se traduisant par une « digestion du caoutchouc » due a

une dépolymerisation. Les ponts S-S ou C-S crées lors de la vulcanisation et reliant les
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differentes chaines de polymeéres sont brises et les granulats de caoutchouc commencent
doucement a se débiter et a étre dilués dans le bitume (Dong et al., 2012). Cette dévulcanisation
ou dépolymérisation totale peut étre souhaitée dans le cas d’une voie humide poussée a

I’extréme, nommeée « terminal blend ».
1.45.2 Conséquences sur le bitume :

Les interactions bitume-caoutchouc modifient les propriétés du bitume : lorsque les réactions
restent purement physiques (absorption des maltenes et gonflement du caoutchouc), la
diminution de la teneur en malténes entraine une augmentation relative de la concentration en
asphalténe, rendant ainsi le bitume plus rigide et augmentant sa viscosité et sa réponse élastique
par la méme occasion (Airey et al., 2003). Lorsque la réaction est poussée jusqu’au stade de la
dévulcanisation, la composition du bitume est profondément impactée par la présence de

résidus de caoutchouc dépolymérises.
1.4.5.3 Facteurs dont dépendent les interactions bitume-caoutchouc :

Ces phénomeénes dépendent du temps et de la température, de la composition du liant et du
degré de vulcanisation des granulats de caoutchouc : Aussi, ce sont des facteurs a contréler lors
de la production des enrobés. Pour la voie séche, s’il est souhaité minimiser ces interactions,

certaines précautions sont & prendre :

- Diminuer le temps de réaction : Des études montrent qu’un temps de réaction a hautes
températures est nécessaire pour permettre aux interactions d’avoir lieu (45 a 60 minutes
selon Shen et al. (2017) (Shen et al., 2017)). En d’autres termes, diminuer la durée de
mélange et de contact bitume-caoutchouc a hautes températures permettrait de limiter
les interactions. En pratique, cela est difficilement réalisable si I’enrobé n’est pas produit
directement sur le chantier. Méme apres la pose de I’enrobé, les réactions peuvent
perdurer tant que le mélange reste chaud.

- Utiliser des granulats de caoutchouc de grande taille, afin de diminuer la surface
spécifique et donc les zones réactives de contact entre le bitume et les granulats de
caoutchouc. Farouk et al. (2017) montrent que des granulats de caoutchouc de 1 mm
gonflent de maniere significativement plus importante que des particules plus grandes
si la quantité de bitume est suffisante (Farouk et al., 2017).

- Choisir un bitume avec une teneur en asphalténes importante.
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Il semblerait que les caoutchoucs issus de PL ont tendance a plus gonfler que les caoutchoucs

issus des VL.
1.4.5.4 Estimation du gonflement et de l’absorption

Certains chercheurs ont tenté de réaliser des essais permettant d’évaluer de maniére quantitative
le gonflement des granulats de caoutchouc, ainsi que la quantité de fractions légeres du bitume

absorbées.

Airey et al (2013) ont mis un point un essai « Basket Draining Method », repris par Farouk et
al. (2017), dans leur étude (Airey et al., 2003; Farouk et al., 2017). Le principe, tres simple,
consiste a placer des échantillons de granulats de caoutchouc de masses connues dans des
paniers percés a la base et de les plonger dans une certaine quantité de bitume, le tout a
température controlée. Les paniers sont relevés a certains intervalles de temps pour permettre
au bitume de s’écouler et la masse de granulats de caoutchouc est relevée. Ces essais ont été
réalisés pour différents types de bitume et différents rapports de masse bitume-caoutchouc. Les
auteurs rapportent que les phénomeénes de gonflement et d’absorption ont effectivement lieu.
IIs montrent également une indépendance du gonflement vis-a-vis du rapport bitume-
caoutchouc tant que la quantité de bitume est suffisante aprés 48h a 160°C et un taux
d’absorption de bitume par les granulats de caoutchouc plus importante dans le cas d’un bitume

de haute pénétrabilité par rapport a un bitume de trés basse pénétrabilité.

Cependant, cet essai a I’inconvénient de ne pas tenir compte de la masse de bitume enrobant
chaque granulat de caoutchouc qui, méme si déterminée initialement par une immersion
immédiate dans le bitume, augmente nécessairement avec le gonflement des granulats de

caoutchouc.

Ces phénomenes peuvent étre modélisés numériquement : les phénomeénes de diffusion peuvent
étre modélisés en utilisant des lois de diffusion classiques, comme la loi de Fick, et le
gonflement en résultant peut étre modélisé grace a des logiciels utilisant les éléments finis.
Ainsi, des prédictions du gonflement des granulats de caoutchouc peuvent étre réalisées, ce qui
permettrait d’appréhender ces phénomeénes (Haopeng Wang et al., 2019; Wang et al., 2018,
2019).
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1.4.6 Effets de ’incorporation de granulats de caoutchouc par voie seche sur les

propriétés thermomécaniques des enrobés bitumineux

Des résultats plut6t contrastés sont présentés dans la littérature concernant les performances
thermomécaniques des enrobés bitumineux produits par voie séche. Un état de ’art a été réalisé
concernant quelques propriétés importantes des enrobés bitumineux : Résistance a 1’orniérage,
module de rigidité, résistance a la fissuration thermique, résistance a la fatigue et propriétés

vibratoires et acoustiques ont été étudiés.
1.4.6.1 Orniérage :

Concernant la résistance a 1’orniérage, il semblerait que I’incorporation de granulat de

caoutchouc par voie séche tendrait a améliorer celle-ci.

Cao et al. (2006) ont testé la résistance a 1I’orniérage d’enrobés bitumineux contenant 0%, 1%,
2% et 3% de caoutchouc. Pour pouvoir quantifier la résistance a 1’orniérage, des essais
d’orniérage ont été menés a 60°C grace a un dispositif muni d’une roue. Afin de caractériser la
résistance a 1’orniérage, des essais d’orniérage ont été menés a 60°C avec un orniéreur muni
d’un pneu. Chaque passage du pneu engendre une contrainte de 0,7 MPa et se fait a une vitesse
de 42 passages par minute. Ils montrent que I’incorporation de caoutchouc est favorable a la
résistance a I’orniérage et que plus la teneur en caoutchouc augmente, meilleures sont les

performances des enrobés (Cao, 2007).

Moreno et al (2012) ont également menés des essais d’orniérage sur des enrobés contenant des
teneurs en caoutchouc croissantes (0%, 0,5%, 1% et 1,5% sur la masse totale) avec des temps
de « digestions » (i.e temps de réactions) croissants (45, 90 et 120 min). lls montrent que le
temps de digestion n’influence pas les résultats, que 1’ajout de caoutchouc réduit les
déformations plastique et que 1’enrobé avec 1,5% de caoutchouc est le plus résistant a
I’orniérage. Il n’y a pas de différence de résultats entre les enrobés avec 0,5% et 1% de
caoutchouc, bien que leurs résultats soient légérement meilleurs que pour I’enrobé sans

caoutchouc (Moreno et al., 2012).

Cependant, bien que les résultats a 1’orniérage des enrobés produits par voie seche sont
meilleurs que pour des enrobés identiques sans caoutchouc, il semblerait que d’autres
alternatives soient plus performantes. Ainsi, Xie et Shen (2016) montrent qu’un enrobé avec

granulats de caoutchouc par voie séche a une meilleure résistance a I’orniérage qu’un enrobé
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sans caoutchouc mais cependant inférieure a un enrobe avec granulats de caoutchouc incorpore

par voie humide et par terminal blend et qu’un enrobé modifié avec du SBS (Xie & Shen, 2016).
1.4.6.2 Fatigue :

Concernant les propriétés de résistance a la fatigue, des résultats contradictoires ont été
obtenus : De maniére générale, tous s’accordent pour dire que 1’incorporation de granulat de
caoutchouc par voie seéche améliore la résistance a la fatigue par rapport a un enrobé sans
caoutchouc mais certains chercheurs ont trouvé que ces performances restaient inférieures a
celles d’enrobés modifiés aux SBS ou par d’autres voies d’incorporation de caoutchouc tandis

que d’autres ont trouvé des performances similaires.

Pour exemple, Moreno el al. (2015) ont étudié la résistance a la fatigue de quatre enrobés
bitumineux : Un enrobé modifié avec polymeéres, un enrobé de référence sans aucune
modification, un enrobé contenant 1,5% de caoutchouc (sur la masse totale) incorporé par voie
seche et un enrobé contenant du caoutchouc incorporé pas voie humide. Les quatre enrobés
possedent le méme squelette granulaire minéral. Des essais de fatigue ont été réalisés a
différentes fréquences et amplitudes de chargements et les analyses se sont basées sur les
résultats de dissipations d’énergie évaluées. Les auteurs montrent que les enrobeés avec
granulats de caoutchouc incorporés par voie humide ou par voie séche et I’enrobé modifié avec
des polymeres présentent les mémes résistances a la fatigue, ce qui semble signifier que I’ajout
de caoutchouc dans les enrobés pourrait étre une alternative a I’utilisation de polymeéres dans
I’amélioration des performances a la fatigue. Par ailleurs, ces trois enrobés montrent de bien
meilleurs résultats en fatigue que I’enrobé de référence, sans polymeres ni caoutchouc. Ils
montrent également que 1’enrobé avec caoutchouc incorporé par voie seche présente un retard
significatif dans I’apparition des premieres microfissures. Cependant, ce retard est rattrapé lors
de I’apparition des macro-fissures, qui se propage plus rapidement que pour les autre enrobés.

Les macro-fissures sont cependant plus fines et plus nettes (Moreno-Navarro et al., 2015).

Au contraire, Xie et Shen (2016) montrent quant a eux, qu’'un enrobé avec granulats de
caoutchouc par voie séche et qu’un enrobé avec granulats de caoutchouc incorporé par voie
humide ont des résistances a la fatigue (testées a 10°C et 17 Hz) similaires et supérieures a un
enrobé de reférence sans caoutchouc mais inférieur a un enrobé avec granulats de caoutchouc

incorporé par terminal blend et qu’un enrobé modifié avec du SBS (Xie & Shen, 2016).
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1.4.6.3 Propriétés acoustiques :

Concernant les propriétés acoustiques, Paje et al. ont évalué¢ en 2011 I’influence de 1’ajout de
caoutchouc par voie humide et seche dans un enrobé bitumineux. Trois enrobés avec granulats
de caoutchouc ont été produits : deux par voie seche avec 1% et 2% de granulats de caoutchouc
en masse totale de I’enrobé et un par voie humide avec 9% de granulats de caoutchouc en masse
de bitume. Les résultats de ces enrobés ont été comparés avec ceux d’un enrobé classique
modifi¢ avec des polymeres. Une planche d’essai de 800 m de long a été produite, 200 m pour
chaque enrobé, sur laquelle a circulé un véhicule a roue muni d’un dispositif comprenant une
chambre semi-anéchoique et des microphones. Ce dispositif appelé TiresonicMk4-LA2IC est
utilisé pour isoler et enregistrer le bruit produit par le roulement du pneumatique sur la portion
de route. Il circule avec une vitesse de 50 km/h. Les auteurs montrent une trés nette réduction
du bruit (environ 2 dB(A)) lorsque le véhicule circule sur les portions en enrobé produit par
voie séche. Cette diminution de bruit semble étre liée a 1’aspect de surface de la route : En effet,
il semblerait que I’ajout de caoutchouc par voie seche a pour conséquence une diminution de la
rugosité en surface de la route, tandis que 1’ajout de caoutchouc par voie humide n’aurait pas
d’effet. Cette rugosité¢ de surface diminuée aurait alors pour conséquence une diminution du

bruit de roulement des pneus (Paje et al., 2010).
1.4.6.1 Résistance a la traction et a la fissuration a basses températures :

Alors que des performances intéressantes sont présentées dans la littérature pour les enrobés
contenant du caoutchouc ajouté par voie humide (Bressi et al., 2019; Kok et al., 2013; Pszczota
etal., 2017; Sebaaly et al., 2003), des résultats contrastés sont obtenus concernant les résistance
a la traction et a la fissuration a basses températures (Pszczota et al., 2017; Riekstins et al.,
2021). Des performances moindres ont parfois été observées pour des enrobés contenant du
caoutchouc incorporé par voie seche et testés par des essais de « Stress Restrained Specimen
Tests » (TSRST) [45]. D'autres auteurs montrent une diminution de la résistance a la traction
avec l'augmentation de la teneur en caoutchouc ajouté par voie seche, a plusieurs temperatures

et surtout a basse température (Abdul Hassan et al., 2014b).

Au contraire, de bonnes performances ont été trouvées par (Picado-Santos et al., 2019), avec
une diminution positive de la rigidité a basse température par rapport a 1’enrobé de référence
sans CR, et des résultats similaires a moyenne et haute température. Cao et al (2007) ont
également caractérisé la résistance a la fissuration a basse température par des essais de traction

indirecte réalisés a -10°C sur des enrobés contenant 0 %, 1 %, 2 % et 3 % de caoutchouc. lls
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ont conclu que la résistance a la fissuration a basse température augmentait avec l'augmentation

de la teneur en caoutchouc (Cao, 2007).
1.4.6.2 Module de rigidite :

Pour les essais de module, les résultats sont plutét contrastés, tant la diversité des méthodes est
importante. Cependant, il semblerait que 1’ajout de caoutchouc par voie séche entrainerait une

diminution du module de rigidité.

Takallou and Hicks (1988) montrent que des enrobés avec granulats de caoutchouc de petites
tailles ont un module plus élevé que des enrobés ayant des granulats de caoutchouc de tailles

plus importantes (Takallou, 1988).

Farouk et al. (2016) ont évalué le module résilient pour des enrobe contenant 2% de granulats
de caoutchouc de tailles différentes (1,18mm, 3,35 mm et 5,00mm). Pour cela, une charge
cyclique de 1kN est appliquée sur les matériaux a une fréquence de 1 Hz pendant une durée de
0,25 s, associée a des périodes de repos de 0,75 s. L’incorporation des granulats de caoutchouc
s’est fait par une substitution d’un méme volume de granulats minéraux. Ils montrent une
diminution du module résilient, sirement liée a la grande déformabilité des particules de
caoutchouc, rendant 1’enrobé moins rigide. Ils montrent également que plus les particules de

caoutchouc sont de grandes tailles, plus le module diminue [30].

Xie et Shen en 2016 ont évalué le module complexe de cinq différentes formules d’enrobés
bitumineux, produits par voie seche, voie humide, terminal blend et polymeéres SBS, polymeres
SBS seulement et un dernier enrobé de référence sans caoutchouc ni SBS. Le module complexe
a été déterminé par des essais de compressions cycliques réalisés en contrdle de charge et pour
différentes fréquences de chargement (0.01 Hz, 0.1 Hz, 1 Hz, 10 Hz) et températures (4 °C,
20 °C et 45 °C). L’amplitude de déformation ne dépassent pas 115 pum/m au cours des essais.
IIs montrent qu’a 4 °C et 20 °C, il n’y a aucune différence de modules entre les enrobés mais
qu’a 45 °C, les enrobés avec caoutchouc et I’enrobé contenant du SBS comme seul agent
modifiant ont un module Iégérement plus élevé que 1’enrobé de référence. Parmi les enrobés
avec caoutchouc, I’enrobé produit par voie séche est celui qui présente le module le plus faible

(Xie & Shen, 2016).

La capacité de réduire les vibrations a été évaluée par certaines études et en particulier la rigidité

et I'angle de phase des enrobés bitumineux contenant du CR ont été déterminés, montrant une
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éventuelle augmentation des propriétés d'amortissement des mélanges avec du CR (Huang &
Sun, 2020).
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2.

Etude des interactions

caoutchouc/bitume
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Les interactions caoutchouc/bitume regroupent I’ensemble des phénoménes physico-chimiques
se produisant lorsque les granulats de caoutchouc sont en contact avec un liant bitumineux, que
ce soit pour la voie humide ou bien la voie séche. Ces phénomeénes sont reconnus et identifiés
dans la littérature. Ils sont cependant souvent négligés dans le cas d’une incorporation par voie

seche.

Comme déja mentionné dans le chapitre 1, les interactions en question consistent
principalement en une absorption des fractions légéres du bitume par les granulats de
caoutchouc et un gonflement simultané de ceux-ci (Figure 2-1). Il manque encore dans la
littérature d’une compréhension et d’une description exhaustive des mécanismes entrant en jeu

dans ces phénomenes et des liens entre 1’absorption et le gonflement.

Tm

s
CR - Absorption of bitumen
Bitumen light fractions and Swelling

CR

Figure 2-1 : Représentation schématique des interactions bitume-caoutchouc

Dans ce chapitre sont décrits les travaux de caractérisation et quantification de ces phénomenes
menés dans le cadre de la theése, avec I’objectif d’étudier I’'importance de leur influence sur la

formulation des enrobés de la these.

Pour cela, différents essais ont €t¢ menés. Dans un premier temps, des essais d’immersion des
granulats de caoutchouc dans des huiles ont été réalisés au laboratoire de I’ENTPE, afin de
déterminer le potentiel d’absorption d’huile et de gonflement des granulats. Le gonflement des
granulats de caoutchouc en contact avec du bitume a également été étudié au laboratoire central
d’Eiffage a Corbas par la réalisation de courbes granulométriques avant et aprés avoir été
mélangés a du bitume. Enfin, le gonflement d’une plaque d’enrobé contenant des granulats de
caoutchouc ajoutés par voie seche a été suivi également au laboratoire central d’Eiffage a

Corbas, juste apres la fabrication et durant plusieurs jours apres.
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2.1  Evaluation du potentiel maximal de gonflement et d’absorption du

caoutchouc dans de I’huile
2.1.1 Matériaux testés et procédure expérimentale

Les essais de gonflement ont été réalisés sur des granulats de caoutchouc 4/8 mm issus de
pneumatiques usagés fournis par la société Aliapur. Il s’agit des granulats de caoutchouc utilisés
dans la fabrication des matériaux de la thése, et présentés dans le chapitre 3. La courbe

granulométrique de ces granulats est présentée dans la Figure 2-2.

100% e .
90%
80%
70%
~ 60%
g
1S
= 50%
2
‘3 40%
©
e
30%
20%
10% ;
0.063 0.25 05 1 2 4 5 63 8 10125141620

Diameter [mm]

Figure 2-2 : Courbe granulométrique des granulats de caoutchouc 4/8 mm utilisés

Les granulats ont été répartis en différents lots de masses différentes (correspondant aux
proportions des différentes fractions). A ’aide de tamis, chaque lot a été séparé en fonction de
la taille en 4 fractions : 2-5 mm, 5-6,3 mm, 6,3-8 mm et 8-10 mm. La procédure expérimentale
congue pour ces essais, schématisée dans la Figure 2-3, a €té utilisée pour chaque fraction

séparément.

Dans un premier temps, chaque fraction est pesée et placée dans une enceinte thermique a la
température de 1’essai pendant 5 h. Tout le matériel utilisé est également placé dans I’enceinte
thermique afin de maintenir au mieux la température souhaitée durant la réalisation de I’essai.

Les essais ont été réalisés a plusieurs températures.

Une fois I’équilibre de température atteint, chaque fraction est insérée dans un pycnometre dont

le volume exact a été préalablement déterminé. L’huile est par la suite ajoutée jusqu’au trait de

79



jauge, suffisamment doucement pour éviter la formation de bulles d’air. La masse d’huile m,

ajoutée est peseée.

Le volume du pycnometre Vy,ycnometre €tant connu, ainsi que la densité d’huile d,et la masse
de caoutchouc mcg, insérés, le volume initial vcg, et la densité initiale pcg, (a la température

d’essai) des granulats de caoutchouc utilisés sont déterminés (Equation 2-1) :

V — —_ mo 2'1
pycnometre = Vo + vCRi - d + UCRi
o

Avec v, le volume d’huile incorporé dans le pycnometer jusqu’au trait de jauge.

Le pycnométre est par la suite remis dans I’enceinte thermique a la température de I’essai

souhaitée.

Plusieurs temps d’immersion ont été utilisés pour les essai. Durant I’immersion, les granulats
de caoutchouc vont absorber de I’huile. La masse d’huile absorbée est notée my, (t) et le
volume d’huile absorbée 14, (t). A chaque temps d’immersion t, les granulats de caoutchouc
et ’huile utilisée sont séparés a I’aide d’un tamis de 1 mm placé au-dessus d’un bécher
(permettant de récupérer 1’huile). Les granulats de caoutchouc sont ensuite déposés sur du
papier absorbant et délicatement essuy¢€s (sans les comprimer) afin de réduire 1’exces d’huile
présente a la surface de chaque grain. Toutefois, il subsiste toujours a leur surface une certaine
quantité d’huile. Cette huile est appelée huile adsorbée. Voici les notations utilisées concernant

I’huile adsorbée a la surface des granulats de caoutchouc apres un temps t d’immersion :

- lamasse d’huile adsorbée : my,(t)

- le volume d’huile adsorbée : v, (t)

Les granulats sont ensuite peses (masse notée m;,.(t)) et tamisés a nouveau (afin d’évaluer un
éventuel changement dans la courbe granulométrique). Leur volume v, (t) est déterminé en
utilisant un pycnometre et de I’eau distillée a la température de 20 °C. Le temps nécessaire pour
séparer les granulats de I’huile, les essuyer et les tamiser ne permettant pas d’assurer un
équilibre thermique, la température de 1’cau distillée n’a pas été choisie égale a la température

de 1’essai.

La masse totale de chaque fraction de granulats de caoutchouc aprées un temps t d’immersion
Mo (t), comprend meg(t) la masse de caoutchouc aprés un temps t d’immersion ainsi que de

I’huile absorbée et de I’huile adsorbée (Equation 2-2) :
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Mioe (1) = Meg(t) +myq(t) + my,(t) 2-2
Le volume total de chaque fraction de granulats de caoutchouc apres un temps t d’immersion

Vot (), comprend veg (t) le volume de caoutchouc aprés un temps t d’immersion ainsi que de
I’huile adsorbée (Equation 2-3) :

Vtot () = Ver(t) + va4(t) 2-3
En plus des essais a plusieurs durée d’immersion, un essai dit « préliminaire » a été réalisé sur
un lot de granulat. La méme procédure a été appliquée (si ce n’est que le lot entier a été teste
en méme temps, et non fraction par fraction), mais le temps d’immersion a ét¢ trés court, moins
de 30 secondes (t =0s). L’objectif de cet essai est de déterminer le volume d’huile adsorbé a

la surface des granulats de caoutchouc.

Separation, wiping, weighing and sieving of CR
About30s |' I | After time t |
>t=0s I
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t=0s

I
r
|
|
|
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|

I
1
I
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I
I
I

|
|
|
I
I
|
I
I joil adsorbed only
|
|
|
|
|
1
|

|
|
|
|
|
|
|
[ =
—"———————————

|
dry CR :
! . oil adsorbed|
e S T S s Lo e e e e - I
Hypothesis and definition att = 0s Hypothesis and definition at t
No swelling of CR : vcg (0) = veg, Meoe(t) = Mep(t) + myq(t) +my,(t)
No loss of materials: mep. = megp(0) = meg(t)
i v (t) v, (t v (t)
No oil absorption: v, 4, (0) = 0; m,,(0) =0 rot :I <R 14' A l
Total mass: M (0) = meg (0) + My, (0) Vaq (t) | Vad ()
- Total volume: v;,:(0) = v¢g(0) + v44(0) ver(t)  |ver(0)

Figure 2-3 : Schématisation des essais de gonflement et d’absorption des huiles par les granulats de caoutchouc

Deux huiles différentes ont été utilisées : une huile aromatique dont la composition est proche
des fractions légéres présentes dans les bitumes et de 1’Oleoflux® (une huile produite & partir de
composants biosourcés au laboratoire central d’Eiffage Infrastructure). Les durées d’immersion
utilisées pour les essais sont les suivantes : 5 min, 30 min, 3 h, 2 jours et 7 jours. Enfin, deux

températures d’essai ont ét¢ choisies : 20 °C et 80 °C.

Dans un premier temps, 3 « lots entiers » ont éte testés. Par « lot entier », il faut comprendre

toutes les fractions (2-5 mm, 5-6,3 mm, 6,3-8 mm et 8-10 mm) d’un méme lot de granulats de
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caoutchouc, testees séparément. Ces lots ont éte testés avec les combinaisons de température,

d’huile et de temps suivantes :

- 2 jours d’immersion dans de 1’huile aromatique a 20 °C
- 7 jours d’immersion dans de I’huile aromatique & 20 °C

- 7 jours d’immersion dans de I’Oléoflux® & 80 °C

Par la suite, pour des raisons logistiques, il n’a pas été possible de tester toutes les fractions par
toutes les combinaisons possibles. Seulement la fraction intermédiaire 5-6,3 mm a pu 1’étre
(excepté durant 7 jours dans I’huile aromatique a 80 °C). Les Tableau 2-1 et Tableau 2-2

résument les combinaisons d’essai et le détail des fractions testées.

Tableau 2-1 : Détails des essais de gonflement et d’absorption réalisés a 20 °C

Durées d’immersion
20 °C _ ) ) )
5 min 30 min 3h 2 jours 7 jours
Huile aromatique 5-6,3mm 563mm 563mm Lotentier Lot entier
Oleoflux® 56,3mm 5-6,3mm 5-6,3mm 5-6,3mm 5-6,3mm

Tableau 2-2 : Détails des essais de gonflement et d’absorption réalisés a 80 °C

Durées d’immersion
80 °C

5 min 30 min 3h 2 jours 7 jours

Huile aromatique | 5-6,3mm  5-6,3mm  5-6,3mm  5-6,3 mm -

Oleoflux® 5-6,3mm 5-6,3mm 5-6,3mm 5-6,3mm Lot entier

Au total, 28 essais ont été réalisés. Chaque essai d’immersion sur une fraction (avec les
combinaisons de temps, température et huile présentées dans le Tableau 2-1 et le Tableau 2-2)
n’ayant été réalisé qu’une seule fois, il n’est pas possible de se prononcer sur la répétabilité des
essais. Pour faciliter la lisibilité des résultats dans les figures, la nomenclature des échantillons

testés est construite avec :

- En premier, un code pour le nom de I’huile utilisée lors de 1’essai (HA pour Huile
Aromatique ou O pour Oleoflux®),

- Ensecond la température de 1’essai en °C (20 ou 80).

Par exemple, 1’échantillon testé a 80°C avec de I’Oléoflux® sera appelé O80.
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2.1.2 Hypotheses et définitions des taux d’absorption et de gonflement

Dans cette section, les hypotheses nécessaires aux calculs des taux d’absorption et des taux de

gonflement sont présentées.

Une premiére hypothése a été de supposer qu’il n’y a pas de perte de matiére durant I’essai.
Cette hypothese, bien que nécessaire aux calculs, est simplificatrice car le changement de
couleur de I’huile apres le temps d’immersion (I’huile aromatique passe du jaune au brun et
1’oleoflux® passe du brun au noir) illustre la perte de particule trés fines (principalement du noir

de carbone) et donc la perte de matiére. Cette perte a donc été négligée.

Ainsi, il est possible de considérer que la masse mcg, de granulats de caoutchouc incorporéee

dans le pycnometre reste constante dans le temps et est donc identique a la masse m.z(0) de
granulats de caoutchouc a t = 0 s (juste aprés I’immersion), ainsi qu’a la masse mg(t) de

granulat de caoutchouc apres un temps t d’immersion, comme résumé par I’Equation 2-4 :

meg(t) = mcg(0) = mep, 2-4

Il est également supposé que le gonflement du caoutchouc est un phénomene qui prend un
certain temps a apparaitre. Par conséquence, a t = 0 le volume v-;x(0) de granulats de
caoutchouc est le méme que le volume vcg, de granulats de caoutchouc incorporé dans le

pycnométre au début de 1’essai (Equation 2-5) :

ver(0) = vep, 2-5

Le volume total v, (t) mesuré apres un temps t d’immersion est présenté dans 1I’Equation 2-6 :

Veor (8) = ver(t) + v44(0) 2-6
Avec v,4,(t) le volume d’huile adsorbée a la surface des granulats aprés un temps t

d’immersion.

L’hypothése est prise que 1’absorption de I’huile n’est pas immédiate, c¢’est-a-dire qu’at=0s,

I’Equation 2-7 donne :

My (0) = 0 2-7

La masse totale et le volume total des granulats de caoutchouc a t = 0 s sont donc définis dans

I’Equation 2-8 et I’Equation 2-9, respectivement :
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Mot (0) = Mmer(0) + myuq(0) = mep, + myy(0) 2-8
Vot (0) = ver(0) + v44(0) = veg, + v44(0) 2-9

Avec my;(0) (resp. v,4(0)) la masse (resp. le volume) d’huile adsorbée a la surface des

granulats.

Le rapport t entre le volume d’huile adsorbée et le volume de granulat de caoutchouc est défini
dans I’Equation 2-10. Par simplicité, ce rapport est supposé approximativement constant dans
le temps.

= Vaa(0) _ Vaa(®) 2-10
ver(0)  ver(t)

En utilisant les équations 2-6 et 2-10, le volume d’huile adsorbé v,,(t) apres un temps t

d’immersion peut étre déterminé par I’Equation 2-11:

T -
Vaa(8) = T Vioe (©) o

Enfin, les volumes d’huile absorbée v, (t) et de granulats de caoutchouc « gonflés » v g (t)

apres un temps d’immersion t sont définis dans 1’Equation 2-12 et I’Equation 2-13:

Vaq(t) 2-12

ver(t) =

Mup (t) _ Mo (£) — Mep(t) — myq(t) 2-13
Pa Pa

Le taux de gonflement § est défini comme 1’augmentation relative de volume des granulats par

vy (£) =

rapport a leur volume initial (Equation 2-14). Le taux d’absorption « est défini comme le

rapport entre le volume d’huile absorbée et le volume initial des granulats de caoutchouc

(Equation 2-15).

_ Uer(t) —ver,  Av (8) 2-14
Ucr; Ucr;
Uan(t) 2-15
a =
Ucr;
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En approximant les granulats de caoutchouc par des sphéres, le rapport entre le volume initial
des granulats de caoutchouc v.g; et la surface initiale des granulats de caoutchouc scg; s’écrit

comme dans I’Equation 2-16 :

Veri _ D 2-16
Scri

Avec D le diameétre des granulats.

Ainsi, il est possible d’écrire 1I’Equation 2-17:
v 5D 247
SCRi B 6

De méme, le rapport entre le volume d’huile absorbée par les granulat de caoutchouc v, (t) et
la surface initiale des granulats de caoutchouc sqg; avant immersion peut s’écrire comme dans

I’Equation 2-18 :

Vap(t) oD 2-18
SCRi N 6
Av (t) UOAb(t) ez 4z -y - - N .. . N .
—— et—=== ont été déeterminés en fonction du diamétre minimal D,,,;,,, du diametre maximal

SCR; SCR;
Dinqx, €t du diameétre moyen D,,,,, des granulats pour chaque fraction. Le diametre moyen D,y,,,
est défini comme la moyenne arithmétique entre le diamétre minimal D,,;, et le diamétre

maximal D,q-
2.1.3 Reésultats
Les résultats des essais sont présentés dans les figures 1-4 a 1-10.

Les courbes granulométriques volumiques des granulats de caoutchouc avant immersion et
aprés 2 et 7 jours d’immersion dans 1’huile aromatique a 20 °C sont présentées dans la Figure

2-4.
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Figure 2-4: Courbes granulométriques volumiques des granulats de caoutchouc 4-8 mm avant immersion et

apres 2 et 7 jours d’immersion dans [’huile aromatique a 20 °C

Il est observé qu’aprés 2 jours d’immersion des granulats de caoutchouc dans de 1’huile, un
changement dans leur granulométrie apparait, avec un décalage des courbes granulométriques
vers des diametres plus ¢€levés. Ce phénomeéne est d’autant plus important que le temps
d’immersion augmente. Cette observation peut étre directement reliée a une augmentation
significative du diametre des granulats de caoutchouc due a des phénomenes de gonflement. I
n’a pas été observé d’amas de granulats de caoutchouc agglutinés entre eux, ce qui aurait pu

fausser les résultats du tamisage.

En plus des courbes granulométriques, les taux d’absorption a et de gonflement & ont été
déterminés. La Figure 2-5 présente leurs valeurs fraction par fraction et moyennés (moyennes
pondérée des fractions selon leurs proportions) aprés 2 et 7 jours d’immersion dans 1’huile

aromatique a 20 °C et aprés 7 jours d’immersion dans de 1’Oleoflux® & 80 °C.

Les barres d’erreur présentes sont calculées par propagation des incertitudes de mesures. Les
essais n’ont été réalisés qu’une seule fois, mais les déterminations du volume des pycnomeétres
et de la densité des huiles utilisées ont été réalisés trois fois. L’incertitude de mesure a été
calculée pour chaque essai par combinaison de I’erreur due a la composante systématique de
I’erreur (qui prend en compte la précision et la résolution des instruments de mesures) et de
I’erreur due a la composante aléatoire (qui prend en compte les erreurs de répétabilité des

mesures et est déterminée par une approche statistique).

Pour les fractions ayant ét¢ immergées dans 1’huile aromatique a 20 °C, une augmentation

moyenne de 20,2% du volume initial des granulats de caoutchouc est visible (avec un maximum
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de pres de 27,0 % pour la fraction 2-5 mm) aprés 2 jours d'immersion et de 36,0 % du volume
initial apres 7 jours (avec un maximum de pres de 45,0 %, toujours pour la fraction 2-5 mm). Il
est également & noter que de maniére générale le taux de gonflement diminue avec
I’augmentation de la taille de la fraction considérée (les fractions les plus petites sont
géneralement celles qui montrent les taux gonflement plus importants). Une explication
plausible pour cette observation est que la surface spécifique des granulats augmente lorsque le
diamétre des particules de caoutchouc diminue, induisant donc plus de surfaces d’échange entre

les granulats de caoutchouc et I’huile et donc un taux de gonflement plus important.
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Figure 2-5 : Taux d’absorption a et de gonflement £ des fractions de granulats de caoutchouc apres 2 et 7 jours
d’immersion dans une huile aromatique a 20 °C et aprés 7 jours d’immersion dans de I'oleoflux® a 80 °C (les

barres d’erreurs sont obtenues par le calcul des incertitudes)

Les mémes observations peuvent étre faites pour le taux d'absorption des granulats de

caoutchouc, avec une absorption d’huile de 16,9% de leur volume aprés 2 jours et de 32,2%
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apres 7 jours. Les resultats ne permettent pas de conclure sur une éventuelle stabilisation du
gonflement et de I'absorption apres 7 jours. Des tests supplémentaires seraient nécessaires, avec
des temps d'immersion plus élevés. De plus, I’essai réalisé sur la fraction 6,3 mm - 8 mm n’a
pas pu étre exploité, le pycnomeétre ayant explosé durant 1’essai, sous ’effet de la pression

exercée par les granulats de caoutchouc qui gonflaient.

Pour les fractions ayant été immergées dans 1’Oléoflux® a 80°C pendant 7 jours, les valeurs des
taux d’absorption a et de gonflement & sont nettement supérieures a celles obtenues apres 7
jours de gonflement a 20 °C dans I’huile aromatique. Toutefois, il n’est pas possible de juger
quel parametre entre le changement d’huile et I’augmentation de température est en cause. Une
augmentation moyenne de 95,3% du volume initial des granulats de caoutchouc est observeée,
avec une absorption moyenne d’huile de 94,5% de leur volume. De plus, il y a peu de
différences entre les taux déterminés pour les différentes fractions et, pour chaque fraction, un

écart assez petit entre la valeur du taux d’absorption et la valeur du taux de gonflement.

Ainsi, ces premiers résultats montrent que le temps et le type d’huile ont une influence sur les

propriétés d’absorption et le gonflement des granulats de caoutchouc :

- Plus le contact entre les granulats de caoutchouc et I’huile est prolongé, plus les
phénoménes de gonflement et d’absorption sont exacerbés.

- L’utilisation d’Oléoflux® permettrait également une augmentation de ces phénomeénes,
mais cela reste a vérifier car seul ’essai a 80 °C ayant été réalis€, il n’est pas possible

de conclure sur le seul effet de 1’huile.

Comme déja expliqué dans la section 1.1.2, en approximant les granulats de caoutchouc par des

spheres, il a été possible de déterminer I’augmentation en volume des granulats de caoutchouc
Av (t)

par rapport a la surface de granulat initiale, .
CR;

, et le volume d’huile absorbée par rapport a

voab(t)

la surface de granulat initiale, .
CR;

Les diametres minimal D,,;,,, maximal Dy, et moyen D,,,,, de chaque fraction sont présentés

dans le Tableau 2-4.
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Tableau 2-3 : Détails des diametres minimaux D,,,;,, , des diametres maximaux D,,,, et des diametres moyens

Dpy des fractions granulaires

Dmin Dmax Dmoy
(mm) (mm) (mm)
2 - 3,5
Fraction2 -5 mm
- 5 3,5
5 - 6,5
Fraction5-8 mm
- 8 6,5
8 - 9,0
Fraction 8 — 10 mm
- 10 9,0
10 - 11,25
Fraction 10 — 12,5 mm
- 12.5 11,25
Ainsi, pour une méme fraction granulaire, deux valeurs, minimale et maximale, de Loap(®) o

SCR;
Av (t)

—— peuvent étre calculées et tracées selon le méme diametre moyen Dy, en fonction du
CR

i

diametre (Dpqx OU Dy, respectivement) utilise pour le calcul de la surface spécifique scg,.

voab(t)

SCR;

Av (t)

SCR;

et sont tracés en fonction du diametre moyen D,,,, des granulats pour chaque

fraction aprés 2 et 7 jours d’immersion dans I’huile aromatique a 20 °C dans la Figure 2-6 et

aprés 7 jours d’immersion dans 1’oleoflux® a 80 °C dans la Figure 2-8.

Les moyennes (pondérées par rapport aux proportions données par la courbe granulométrique
du caoutchouc) et écarts types ont également ¢té calculés. Les barres d’erreur correspondent

aux mesures de propagation d’incertitudes réalisés. Aprés 2 jours d’immersion, une valeur de

14,9 + 3,8 (%.mm) est obtenue pour —242-- U"A”(t) et de 17,9 + 5,0 %.mm pour 2O Aprés 7 jours

l l

d’immersion, une valeur de 29,3 + 5,0 (%.mm) est obtenue pour vosA—b(t) et de 32,6 + 4,5 %.mm
C

R;

A . e A
pour :—(t) Globalement, on n’observe pas d’évolution significative de Zoab®) ot 220 avec Je

CR; SCR; SCR;

l l

diametre. Cela montre que le volume d’huile absorbée et 1’augmentation en volume des

granulats de caoutchouc sont proportionnels a la surface initiale des granulats de caoutchouc,
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indépendamment du diametre de ceux-ci. Comme précédemment, il est montré une

v ap(t) ot Av (t)

augmentation de avec le temps d’immersion.

AN
[e)
)

=T T - T -‘-‘~.‘
g’ 30 | ZmeraeT 1 -2 jours 3450
§ _______ i ~J~-.~:\—A—~
s . 149+3,8
310 s 14,
0 | | | |
’ * 6 8 10
(a) Dmoyen (1’1’111’1)
50 A
’540
&\i 30
@-—20
Z10
0 | | | |
’ * 6 8 10
(b) Dmoyen ( )
HA20
A 7 jours
@ 2jours
Figure 2-6 : vmb(t) en (a) et = (t) en (b) tracés en fonction du diamétre moyen D,,,, des granulats pour

l

chaque fraction aprés 2 et 7 jours d’immersion dans une huile aromatique a 20 °C

voap(t) ot 220 Av ()

Les moyennes de ——=
SCR; SCR;

—— précédemment calculées ont par la suite été tracées en fonction

du temps d’immersion (2 jours et 7 jours) dans la Figure 2-7, dans le but d’étudier la cinétique

v04b(t) ot Av (1)

SCR; SCR;

d’évolution de et éventuellement pouvoir identifier le plateau d’équilibre.

D'un point de vue empirique, dans la littérature il est préconisé de représenter la cinétique du
gonflement par des lois hyperboliques, logarithmiques ou puissances (Serratrice & Soyez, 199
C.E.). Dans le cas présent, du fait du faible nombre de points expérimentaux disponibles, une
régression polynomiale a été ajustée sur les données expérimentales (en ajoutant 1’origine). Plus
d’essais seraient nécessaireS pour pouvoir approximer les données expérimentales par une loi
de cinetique empirique.
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Figure 2-7 : ”ZA—M et 220

—— moyens tracés en fonction du temps apres 2 et 7 jours d’immersion dans une huile

i CR;

aromatique a 20 °C

‘ . ‘ Av (t . \
Les données présentées sous cette forme montrent que la valeur de A0 moyen est égale a

ScR;

90% de la valeur de 2e4r® moyen. Ainsi, 1’absorption d’huile pourrait induire 90% de

Scr;

I’augmentation de volume des grains.
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3
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T
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Figure 2-8 : "‘;A—b(t) en (a) et # en (b) tracés en fonction du diametre moyen D,,,,, des granulats pour
CR;

13 A

chaque fraction aprés 7 jours d’immersion dans de 1’Oleoflux® a 80 °C
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La méme analyse a été menée pour les données obtenus des essais de gonflement et d’absorption

réalisés dans 1’Oléoflux® & 80°C durant 7 jours. Ainsi, la Figure 2-8 présente les valeurs de

vo4p(t) ot 220 Av (1)

SCRi

——en fonction du diametre moyen D,,,,,, des granulats pour chaque fraction apres
CR;

4

7 jours d’immersion dans 1’Oléoflux® & 80 °C. Les moyennes pour chaque fraction ont

¢galement été calculées et contrairement aux essais réalisés dans I’huile aromatique, il est

observé que

t Av (t
UOSA” ® ot Sv( ) augmentent avec le diametre moyen des fractions granulaires.

’gzoo "

1504 e A

ev; 1oy e

21004, eV §= 17.406x - 5.6064

N I & R>=0.9773

50 L
i N I B
2 4 6 8 10
(a) Diameter (mm)
200 ~

=N A

£ L

O\O ..............

<1004 R

S & y = 17.508x - 6.6289

< 50 R RZ — 09784

% S I B
2 4 6 8 10
(b) Diameter (mm)
Figure 2-9:: OAb(t) en (a) et M( ) en (b) tracés en fonction du diamétre minimal D,;, et du diamétre maximal

D,y des granulats pour chaque fraction aprés 7 jours d’immersion dans de I’Oleoflux® a 80 °C

voab(t) ot Av (t)

SCR;

En tracant —=—= et —— en fonction du diamétre minimal D,,;,, et du diamétre maximal D, 4

SCR;

des granulats pour chaque fraction (Figure 2-9), une augmentation linéaire de ces valeurs en
fonction du diametre est observee, avec des coefficients de corrélation tres proche de 1. Ainsi,
plus la fraction est grande en taille, plus le rapport du volume d’huile absorbée (et de
I’augmentation en volume des granulats de caoutchouc) sur la surface initiale des granulats de

VoAb (t) ot Av (t)

SCR; SCR;

caoutchouc sera important. Il est intéressant de constater que 1’évolution de
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suivent exactement la méme tendance et que les pentes de leur régression linéaire sont trés

similaires.

Les rapports des taux de gonflement sur les taux d’absorptions Z ont été tracés en fonction du

diametre moyen dans la Figure 2-10. Calculer ce rapport permettrait éventuellement d’étudier
le lien entre Iaugmentation du volume des granulats de caoutchouc et le volume d’huile
absorbée et éventuellement de confirmer I’hypothése que I’absorption d’huile pourrait induire
90% de 1’augmentation de volume des grains. En effet, un des questionnements sur ces
phénomenes concerne les mécanismes de gonflement. Comme dit dans I’introduction de ce
chapitre, ces mécanismes ne sont pas encore parfaitement ¢élucidés. Notamment, il n’est pas
encore clair si ’augmentation en volume est directement liée a I’incorporation de I’huile au sein
des particules de caoutchouc (a I’image d’une éponge qui gonflerait). Ainsi, si le rapport entre
I’augmentation de volume des grains de caoutchouc et le volume d’huile absorbée était
supérieur a 1, cela signifierait que I’augmentation en volume des granulats de caoutchouc est
supérieure au volume d’huile absorbée et donc qu’il y aurait éventuellement d’autres
phénomenes en jeu. Si le rapport était égal a 1, cela signifierait que 1’augmentation en volume
des granulats de caoutchouc est égale au volume d’huile absorbée et il serait donc 1égitime de
se demander si I’augmentation en volume ne serait tout simplement pas directement due a
I’absorption des huiles. Enfin, si le rapport était inférieur a 1, cela signifierait que
I’augmentation en volume des granulats de caoutchouc est inférieure au volume d’huile
absorbée. Dans ce dernier cas, cela signifierait que d’autres phénomeénes entrent en jeu et
pourraient entrainer une réduction du volume final des grains de caoutchouc (déperdition de

matiére, réactions chimiques, etc...). Les résultats montrent que pour les essais réalisés dans
g

I’huile aromatique a 20°C apres 2 et 7 jours, le rapport — moyen est constant et égal a 1,2, soit

supérieur a 1. Pour les essais réalisés dans I’Oléoflux® a 80°C aprés 7 jours, le rapport % moyen

est également constant et égale a 0,99, soit trés proche de 1.

Ainsi, dans le cas des essais réalisés avec 1’0léflux®, il est probable que le gonflement des
granulats soit directement induit par le phénoméne d’absorption des huiles. La méme
conclusion peut étre faite dans le cas des essais de gonflement dans I’huile aromatique avec en
plus la présence éventuelle d’autres phénomenes en jeu qui entraineraient un gonflement plus

important. Ces phénomenes ne sont pas identifiables a partir des résultats des essais réalisés.
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Figure 2-10 : Rapports > traces en fonction du diamétre moyen D,y,,,, des granulats pour chaque fraction apres

a

2 et 7 jours d’immersion dans une huile aromatique a 20°C et aprés 7 jours d’immersion 1’Oleoflux® a 80°C

Afin de pouvoir étudier plus finement les effets du temps et de I’huile utilisée, la suite des
résultats s’intéresse uniquement a la fraction 5-6,3 mm car il s’agit de la seule fraction ayant
été testés sur une large gamme de temps. Ainsi, la Figure 2-11 présente sous forme
d’histogramme les taux d’absorption a en (a) et de gonflement ¢ en (b) de la fraction 5-6,3 mm
de granulats de caoutchouc aprés 5 minutes, 30 minutes, 3 heures et 2 jours dans 1’huile

aromatique et dans de 1’Oleoflux a 20°C et a 80°C.

140%
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Figure 2-11 : Taux d’absorption o en () et de gonflement & en (b) de la fraction 5-6,3 mm de granulats de

caoutchouc apres 5 min, 30 min, 3 het 2 jours dans [’huile aromatique et dans de [’Oleoflux a 20°C et a 80°C
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La Figure 2-12 présente les mémes resultats mais traces en fonction du temps.
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Figure 2-12 : Taux d’absorption o en (a) et de gonflement & en (b) de la fraction 5-6,3 mm de granulats de

caoutchouc en fonction du temps d’immersion dans une huile aromatique et dans de I’Oleoflux a 20°C et a 80°C

Concernant les effets du temps, quelle que soit I’huile utilisée ou la température, il est observe
une augmentation des taux d’absorption et des taux de gonflement avec 1’augmentation de la
durée d’immersion. Il est intéressant de constater que ces phénoménes ne sont pas instantanés
et qu’il faut généralement quelques heures pour atteindre des niveaux importants de gonflement

et d’absorption, surtout pour 1’essai réalisé avec I’huile aromatique a 20 °C.

Concernant les effets de la température, quelle que soit I’huile utilisée ou la durée d’immersion
il est visible une augmentation des taux d’absorption et des taux de gonflement avec la
température (sauf pour les essais réalisés avec I’huile aromatique durant 3h, ou les résultats
similaires a 20°C et a 80°C mais surtout la « cassure » dans 1’allure de la courbe a 80°C

suggerent peut-étre une erreur experimentale).

A la vue des données expérimentales obtenues, et dans le cas ou il y aurait une volonté
d’optimiser le procédé de gonflement et d’absorption (en favorisant soit le temps, soit la

température, soit le type d’huile), il est possible d’obtenir des résultats similaires par différents
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procédés. Afin de réduire le temps d’essai, utiliser le procédé O80 durant 30 min est aussi
efficace que d’utiliser le procédé 020 ou le procédé HA80 durant 3 h. Si I’'impact énergétique
est un probléme et qu’il faille réduire la température d’essai, utiliser le procédé 020 est aussi

efficace que d’utiliser le procédé HAS80, quelle que soit la durée de ’essai.

Enfin, il semblerait qu’a méme durée d’essai et 2 méme température, utiliser de 1’Oléoflux®
permettrait d’obtenir des taux de gonflement et d’absorption plus élevés qu’utiliser 1’huile
aromatique. Cela pourrait s’expliquer par les différences de viscosité des deux huiles : en effet,
420 °C et 80 °C, 1’Oléoflux® est moins visqueux que I’huile aromatique. Si 1’on considére les
phénomenes d’absorption dus uniquement a un déplacement de 1’huile a I’intérieur des pores
présents dans les grains de caoutchouc, la viscosité plus élevée de 1’huile aromatique par rapport

a 1’01¢flux® serait en accord avec sa plus grande vitesse d'écoulement (Poiseuille, 1840) .

Cependant, le systeme étudié est plus complexe qu’un simple milieu poreux inerte, étant donné
que les granulats de caoutchouc gonflent en méme temps que les phénomenes d’absorption ont
lieu. Ainsi, il est imaginable que la taille des pores aurait tendance a augmenter avec le
gonflement des grains, ce qui a une incidence directe sur la cinétique de déplacement des

particules d’huile.

De plus, par analogie avec les réactions entre le caoutchouc et le bitume apres une mise en
contact prolongge, il est possible qu’au bout d’un certain temps des interactions chimiques ont
lieu entre le caoutchouc et I’huile, entrainant une rupture des liaisons entre les chaines de

polymeres du caoutchouc (phénomeéne de dévulcanisation) et donc sa « digestion » dans I’huile.

2.2  Evaluation du gonflement des granulats de caoutchouc en contact

avec du bitume

Les essais précédents ne suffisent pas pour évaluer les phénomeénes de gonflement qui se
produisent dans un enrobé bitumineux durant les étapes de fabrication et au-dela. Par
conséquents, d’autres essais ont été réalisés, en utilisant cette fois du bitume a la place des

huiles, avec pour objectifs :

- d’évaluer le gonflement des granulats de caoutchouc mis en contact avec du bitume

- d’¢étudier 'influence de la température sur le gonflement du caoutchouc.

Les matériaux testés et la procédure expérimentale suivie sont présentes dans la suite de cette

section.
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2.2.1 Matériaux testes et procédure experimentale
2.2.1.1 Etude de l'influence de la température sur le gonflement du caoutchouc.
Les granulats de caoutchouc sont identiques a ceux utilisés lors des précédents essais (2.1.1).

La premiére étape a consisté a déterminer les courbes granulométriques de ces granulats de
caoutchouc a température ambiante et a température élevée (130°C) afin d'étudier I'influence

de la temperature sur leur gonflement.

Pour cela, un lot de 5 kg de granulats de caoutchouc (4-8 mm) a été mélangée manuellement afin
de s’assurer de son homogénéité. Un échantillon de 1,4 kg a été prélevé sur les 5 kg disponibles

et tamisé pour déterminer sa courbe granulométrique a température ambiante.

L’ensemble du lot de 5 kg de granulats de caoutchouc a été par la suite rassemblé a nouveau et
pesé pour vérifier I’absence de pertes pendant le tamisage. Une deuxiéme homogénéisation
manuelle a été pratiquée et les granulats placés dans une étuve a 130°C pendant 1h. Une fois
encore, un échantillon de 1,4 kg a été prélevé sur les 5 kg disponibles et tamisé pour déterminer

la courbe granulométrique a 130°C.

2.2.1.2 Evaluation du gonflement des granulats de caoutchouc mis en contact avec du

bitume

L'étape suivante a consisté a préparer les échantillons de mélange « bitume/granulats de
caoutchouc ». Pour cela, les 5 kg de granulats de caoutchouc a 130 °C ont été melangés pendant
15 secondes. 574.2 g de bitume 35/50 chauffé a 165 °C ont été ajoutés aux granulats de
caoutchouc (soit une teneur de 11,4% de bitume) et mélangés pendant 1 minute a la température
de 173°C. La teneur en bitume du mélange a été choisie de maniére a recréer le plus finement
possible les conditions de contact entre le liant et les granulats de caoutchouc lors d’une
fabrication classique. Il a été estimée, dans le cas d’une fabrication classique d’un enrobé GB5®

contenant 4% de caoutchouc (voir Chapitre 3), la teneur volumique Ccg, en granulats de

caoutchouc. Cette teneur volumique est définie comme la volume de granulats de caoutchouc

sur le volume total des granulats (granulats de caoutchouc et granulats minéraux).

Ainsi, le volume de liant pour 1’essai a pu étre calculé, en multipliant la teneur volumique en
granulats de caoutchouc estimée et le volume de liant présent dans 1’enrobé. Le volume est

ensuite converti en masse et rapporté a 1 kg de caoutchouc.
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Le mélange a été homogénéisé, pesé et finalement separé en quatre échantillons identiques.
Chaque échantillon a été conditionné & une température et une durée différente avant d'étre
tamisé (Tableau 2-4).

Afin d’éviter que les granulats de caoutchouc enrobés de bitume forment des amas agglomérés
entre eux, il a été nécessaire de refroidir chaque échantillon a 5 °C pendant 1 h apres la période
de conditionnement, afin que les granulats puissent étre facilement séparés manuellement et
tamisés. En outre, la méme procédure a été suivie avec un échantillon témoin de granulats
minéraux de dimension 4-6 mm (avec la méme teneur en bitume) dans le but de voir lI'influence
de I'enrobage sur le tamisage d'un matériau ne gonflant pas au contact du bitume. C’est pour
cette raison que I’échantillon témoin a base de granulats minéraux n’a pas été soumis a aucun

conditionnement apres la production.

Tableau 2-4 : Détail des conditionnements (en température et durée) des différents lots

Echantillon 1 Pas de conditionnement
Echantillon 2 80 °C pendant 2 h
—>5°C pendant
Echantillon 3 Température ambiante pendant 3 h
1h et tamisage
Echantillon 4 80 °C pendant 10 jours
Granulats minéraux 4-6 mm Pas de conditionnement

2.2.2 Résultats

Les courbes granulométriques des granulats de caoutchouc a température ambiante et a 130 °C,
présentées sur la Figure 2-13, étant parfaitement identiques, il est montré que la température n'a
pas d'influence sur leur granulométrie. Ainsi, si un gonflement est observe, celui-ci ne sera pas

da a I’expansion thermique des granulats mais bien aux interactions avec le bitume.
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Figure 2-13 : Courbe granulométrique en masse des granulats de caoutchouc a température ambiante et a 130
°C

La Figure 2-14 présente en (a) la courbe granulométrique massique des granulats de caoutchouc
avant et apres enrobage avec le bitume, conditionnés selon les différentes modalités présentées
dans le Tableau 2-4 et en (b) la courbe granulométrique massique des granulats minéraux avant
et apres enrobage avec le bitume. L’influence de 1’enrobage sur la granulométrie des grains est
visible en comparant les courbes obtenues pour 1’échantillon témoin de granulats minéraux,
avant et apres enrobage par le bitume. Un décalage de la courbe granulométrique des granulats
minéraux vers la droite est également observé, montrant donc une augmentation du diametre de
la fraction granulométrique a cause de la présence d’une couche de bitume a la surface des
granulats. De plus, il est observé que le faisceau de différences entre la courbe des granulats
de caoutchouc enrobés de bitume et la courbe des granulats de caoutchouc non enrobés est
similaire au faisceau des différences entre les courbes des échantillons de granulats minéraux
enrobés et non enrobés de bitume (pour les particules de taille supérieure a 2 mm). Ces résultats
semblent donc indiquer qu'il n'y a pas de gonflement visible des granulats de caoutchouc (non
conditionnés) au contact du bitume. Ce constat semble néanmoins a nuancer. En effet, la
distribution granulométrique des granulats minéraux et des granulats de caoutchouc n'est pas la
méme. Il serait nécessaire de réaliser le méme essai avec des granulats minéraux dont la

granulométrie est identique a celle des granulats de caoutchouc.

Une nette différence est observée entre la courbe granulométrique des granulats de caoutchouc
non conditionnés et les courbes granulométriques des trois autres échantillons de granulats de
caoutchouc. En effet, les courbes des échantillons conditionnés sont décalées vers la droite, ce

qui indique une augmentation en diametre.
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Figure 2-14 : Courbe granulométrique massique des granulats de caoutchouc en (a) et des granulats minéraux 4

— 6 mm en (b), tous enrobés de bitume et conditionnés comme présentés dans le Tableau 2-4

Bien qu'il y ait peu de différence entre les courbes granulométriques des différents échantillons
de granulats de caoutchouc enrobés de bitume, il semblerait qu’une durée et une température
de conditionnement plus élevées provoguent une diminution de la taille des granulats de
caoutchouc par rapport a la courbe granulométrique de 1’échantillon non conditionné. Cette
observation suggererait que si gonflement il y a eu, celui-ci s'est produit rapidement apreés
enrobage. Les échantillons 2 et 3 (conditionnés a 80 °C pendant 2 h et a température ambiante
pendant 3 h, respectivement) présentent des résultats similaires, indiquant que la température
et la durée du conditionnement ont la méme influence sur la réduction du volume. Cependant,
il est a noter que I’essai n’a été réalisé qu'une seule fois, sans répétitions, pour des raisons
pratiques de temps disponible pour la campagne expérimentale. 1l n'est donc pas possible de

juger si les différences observées entre les différentes courbes sont significatives ou non.
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Ainsi, des conclusions tres différentes de celles établies pour les essais d’immersion dans les
huiles sont faites ici. Concernant les essais d’immersion dans les huiles, les phénomeénes de
gonflement ont pu étre observés et quantifiés. Dans le cas des essais réalises avec du bitume,
ces phénomenes de gonflement n’ont pas pu étre mis en évidence avec certitude. De plus, de
par la configuration des essais de gonflement, ceux-ci semblent plus a méme de reproduire les
phénomenes pouvant avoir lieu au cours d’une fabrication d’enrobé avec granulats de

caoutchouc que pour les essais d’immersion.

2.3  Estimation des phénomeénes de gonflement au cours de la fabrication

des enrobés bitumineux

Un des verrous techniques concernant I’incorporation de granulats de caoutchouc par voie seche
dans les enrobés réside dans le compactage de ces matériaux. Une des particularités des
granulats de caoutchouc est leur grande déformabilité. Ainsi, lors du compactage, les granulats
de caoutchouc se déforment et reprennent leur volume initial une fois leur compactage fini, en
raison de leurs propriétés ¢élastiques. Ce phénomene est particulierement marqué lors d’un
compactage par chargement axial, comme dans le cas d’un compacteur a cisaillement giratoire

(ou Presse a Cisaillement Giratoire, PCG).

Afin d'éviter des problemes de compacité des enrobés produits en laboratoire avec une PCG en
raison de 1’élasticité du caoutchouc, il est recommandé dans la littérature de maintenir la charge
apres le compactage jusqu'a ce que la température des mélanges descende en dessous de 60 °C
(David C. Esh, 1982). Les problémes dus a la reprise en volume des granulats de caoutchouc
peuvent cependant étre minimisés en choisissant de les incorporer dans un enrobé possédant un
squelette granulaire minéral avec une granulométrique discontinue et en effectuant le
compactage a l'aide d’un compacteur permettant de déplacer les granulats au lieu de les

comprimer (comme un compacteur a pneu de type LPC (AFNOR, 2019)).

Cette section présente 1’essai mené afin d’évaluer le gonflement d'une plaque d’enrobé

bitumineux contenant des granulats de caoutchouc incorpores par voie seche, pendant 7 jours.
2.3.1 Matériaux testés et procédure expérimentale

L’enrobé bitumineux produit est une GB5® contenant 2% de caoutchouc en masse incorporé
par voie seche. Il s’agit de I'un des matériaux inclus dans la campagne expérimentale de
laboratoire la thése dédiee aux essais thermomécaniques. La courbe granulométrique et la

composition de cet enrobé sont disponibles dans le chapitre suivant.
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Une plaque de dimensions 500 mm x 180 mm x 100 mm a été fabriquée puis compactée a l'aide
d'un compacteur a pneu de type LPC selon la norme NF EN 12697-33+A1 (AFNOR, 2019).

Aprés compactage, le plaque a été laissée dans le moule.

Les mesures d'épaisseur ont été réalisées en 35 points de la surface supérieure de la plaque, a
I'aide d'un systéme de comparateurs installés sur un support spécifiquement dimensionné pour
s'appuyer sur les bords du moule (Figure 2-15). Le support présente cing trous permettant le
passage de l'aiguille du comparateur. Celui-ci mesure précisement la distance entre la surface
de la plaque et le support. A l'aide de reperes de position sur le moule, le support peut étre

déplacé le long de la plaque afin d’effectuer des mesures sur la totalité de la surface de la plaque

Figure 2-15 : Photographie d’une plaque de GB5 avec bitume modifié et 2% de CR incorporé par voie séche et

du systeme de mesure de [’épaisseur

2.3.2 Résultats

La Figure 2-16 présente les variations de I'épaisseur de la plaque de GB5® (avec Bipréne43® et
2% de CR incorporé par voie séche) évaluées pendant 7 jours aprés compactage.
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Figure 2-16 : Variations de I'épaisseur d une plaque de GB5® avec bitume modifié (Bipréne43®) et 2% de CR

incorporé par voie séche évaluées pendant 7 jours apres compactage sur différentes positions (représentées par

5 symboles positionnés sur sept tranches)
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Les 35 points de mesure sont représentés par 5 symboles positionnés dans 7 différentes
positions selon 1’axe longitudinal de la plaque, visualisées par sept tranches de couleurs
différentes. Pour chaque point, cing mesures ont été effectuées a l'aide du comparateur, aprés 0
(jour de fabrication de la plaque), 2, 3, 4 et 7 jours. Les mesures a 0 jours ont eté prises comme
valeurs de référence pour évaluer les variations d'épaisseur dans le temps. Les résultats montrent
que les variations d'épaisseur sont négligeables (avec moins de 1,2% d’augmentation de
I’épaisseur et moins de 2,4% de diminution de 1’épaisseur par rapport a la valeur initial juste
apres le compactage). Les variations les plus importantes relevées sont donc négatives et ne
sont probablement pas liées a un éventuel phénomene de gonflement des granulats de
caoutchouc. De plus, elles sont situées en bordure de la plague ou les effets de bord sont les
plus importants. Ces résultats permettent de valider l'utilisation d’un compacteur a pneu de type
LPC pour produire les plaques d’enrobés avec caoutchouc en vue de 1’obtention d’éprouvettes
pour des essais mécaniques. Ces résultats sont également en accord avec les conclusions des
essais de gonflement réalisés avec du bitume, a savoir que les phénomenes de gonflement n’ont

pas été mise en évidence au cours de ces essais.

2.4  Conclusions du chapitre

L'objectif de ce chapitre est de décrire les essais et les analyses menées pour évaluer les
propriétés de gonflement et d'absorption des granulats de caoutchouc, afin d'anticiper les
phénomeénes pouvant se produire lors de la production d’enrobés bitumineux avec granulats de

caoutchouc ajoutés par voie séche.
Trois essais différents ont été menés :

- Les taux de gonflement et d'absorption ont été déterminés en immergeant des granulats
de caoutchouc de dimensions 4/8 mm dans deux types d’huile (une huile aromatique et
de I’Oléoflux®), a différentes températures et pour des durées d’immersion jusqu’a 7
jours ;

- Des granulats de caoutchouc similaires ont été mélangés a du bitume a 173°C et séparés
en différents echantillons, avec différents conditionnements en temps et en température,
afin de déterminer les différences entre leurs courbes granulométriques avant et aprés
enrobage et conditionnement ;

- Enfin, le gonflement d'une plaque d’enrobé bitumineux contenant 2% de CR ajouté par

voie séche a été mesuré pendant 7 jours.
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Les conclusions suivantes peuvent étre tirées :

Une augmentation des taux de gonflement et d'absorption des granulats de caoutchouc
avec le temps d’immersion dans I’huile aromatique et I’Oléflux® et la température a été
observée. Les essais menés avec de I’Oleoflux® ont notamment montré des taux plus
importants que pour les essais menés avec 1’huile aromatique ;

La courbe granulométrique des granulats de caoutchouc ne montre pas de variations
significatives avec la température (entre température ambiante et 130°C), ce qui laisse
exclure des variations de volume de ces matériaux dues uniquement a leur dilatation
thermique lors de la production des enrobés bitumineux. Plus d’essais sont nécessaires
pour juger les variations de diamétre des granulats de caoutchouc enrobés par du bitume
lors d’un conditionnement prolongé¢ et a différentes températures.

Aucune variation significative d'épaisseur n'a été observé pour la plaque d’enrobé

bitumineux pendant 7 jours.

Le compacteur a pneu de type LPC permet un bon compactage des plaques d’enrobé bitumineux

contenant des granulats de caoutchouc incorporés par voie séche. Sur la base d’essais

préliminaires réalises en amont de ce travail de thése, il n'est pas recommandé d'utiliser un

compacteur a chargement axial comme le compacteur a cisaillement giratoire.

Les résultats de ces essais ont été utilisés par la suite pour la formulation des matériaux de la

thése, présentée dans le chapitre 3.
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3. Matériaux testés : formulation

et fabrication
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Dans le but de fabriquer les différents enrobés destinés a étre testés dans le cadre de ce travail
de thése, il a été nécessaire de se pencher finement sur la formulation des enrobés contenant du
caoutchouc. En effet, I’incorporation des granulats de caoutchouc se faisant par substitution
d’une part des granulats minéraux, certains verrous présentés dans ce chapitre ont empéché de

procéder a une approche « classique » de formulation

De plus, la reconnaissance des phénomeénes d’interactions entre le bitume et le caoutchouc, mis
en évidence et quantifies dans le chapitre 2 précédent, entraine également des questionnements
vis-a-vis de la formulation. En effet, si I’ajout de caoutchouc a pour conséquence une absorption
non négligeable des fractions légéres du bitume, il est raisonnable de songer & compenser cette
perte par un ajout de bitume d’apport ou d’un autre additif. Mais dans ce cas ou il y aurait
éventuellement un surdosage initial en bitume d’apport, la composition du liant total serait
changée par rapport aux enrobés de référence. De plus, si le gonflement du caoutchouc est non

négligeable, il peut-étre important de le considérer dans la formulation.

Ce chapitre s’intéresse donc aux différentes étapes de formulation ayant permis la fabrication

des enrobés de la thése, ainsi qu’a la fabrication des autres matériaux testés.

3.1 Résumé des matériaux testés

La campagne expérimentale est définie autour de six enrobés bitumineux différents, produits
au laboratoire d’Eiffage Infrastructures (Corbas). La Figure 3-1 ci-dessous présente les
principaux paramétres de formulation définis par 1I’étude de formulation réalisée et présentée

dans les sections suivantes.

L’enrobé de référence est une GB5®, sans caoutchouc et déclinée en deux formules selon la
nature du bitume : un bitume pur 35/50 et un bitume modifié par ajout de polymere SBS, le
Bipréne 43°.

La formulation des enrobés contenant du caoutchouc et des agrégats d’enrobés est réalisée a
partir des enrobés GB5® de référence. Le caoutchouc étant & incorporer par voie séche, il va
remplacer une partie des granulats minéraux. Deux teneurs en caoutchouc sont choisies : 2,0%
et 4,0% en masse (sur la masse totale d’enrobé¢), soit respectivement 4,2% et 8,1% en volume.
Tous les matériaux contiennent le méme volume d’Agrégats d’Enrobés (AE), soit 26%. Ils
contiennent ¢galement le méme volume et les mémes propriétés du liant total (sous réserve d’un

mélange parfait entre le bitume d’apport et le bitume issu des AE). Les courbes
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granulométriques volumétriques entre les enrobés de référence et les enrobés avec caoutchouc
sont enfin trés similaires.
TYPE GRANULOMETRIE GRANULOMETRIE % CR % EN LIANT % AE TYPE DE LIANT
D’ENROBE MINERAUX CAOUTCHOUC 0% 47% 25,0%
0% 11,6% 26,0%

- -
I 25,7% !
I 26,0% I
- ‘

4,0% 5,0% 26,3%
8,1% 11,6% 26,0%

‘ 2,0% l 4,9%
o ' l 11,6%

Y
En masse
En volume
Figure 3-1 : Formules des différents enrobés fabriquées au cours de ce travail de thése

En plus des enrobés, 9 éprouvettes en caoutchouc (Butadiéne Rubber) ont été fabriquées en vue

d’étudier le comportement thermomécanique du caoutchouc.

3.2  Caractéristiques des constituants
3.2.1 Caractéristiques des bitumes
Deux liants sont utilisés dans le cadre de cette these pour la confection des enrobés bitumineux:

- Un bitume pur 35/50
- Un bitume 35/50 modifié avec polymére SBS, le Bipréne 43®

En plus de ces bitumes incorporés, du bitume issu des AE est naturellement présent dans les
formulations, du fait de la présence d’AE dans le squelette minéral de tous les enrobés. La
teneur en liant des AE est de 4,94% (sur la masse totale d’AE). Ces bitumes ont été caractérisés
en amont par des essais de pénétrabilité a 1’aiguille (NF EN 1426, 2007) et des essais de
température de ramollissement bille et anneau (NF EN 1427, 2007) (AFNOR, 2018, 2018a).
Les résultats sont présentés dans le Tableau 3-1 :

109



Tableau 3-1 : Caractéristiques des liants utilisés dans la fabrication des enrobés de la thése

) Pénétrabilité Température de
Type de liant )
(dmm) ramollissement B&A (°C)
Bitume Pur 35/50 39 53,4
Bipréne 43® - -
Bitume issu des RAP 12 70,9

3.2.2 Caracteristiques des granulats

En plus du filler et des AE, trois fractions granulométriques ont été utilisées. Leur nature et leur

provenance sont indiquées dans le Tableau 3-2 :

Tableau 3-2 : Nature et provenance des granulats minéraux utilisés

Produit Producteur Nature minéralogique
Gravillon 10/14
Gravillon 6/10 Carriére de Voutré Rhyolite
Sable 0/2
Filler PK2A Carriere PIKETTY Calcaire

Poste Monthyon
Agrégat d’enrobé ) -
Enrobeés

Les caractéristiques des granulats ont été déterminées au laboratoire d’Eiffage (Corbas) et les

résultats sont présentés en annexe.
3.2.3 Caractéristiques des granulats de caoutchouc

Les granulats de caoutchouc (CR pour « Crumb Rubber » en anglais), fournis par Aliapur, sont
issus de pneumatiques usagés. lls contiennent 50 a 55% de caoutchouc, dont 30 a 35% de
caoutchouc naturel. Ils sont obtenus par broyage de morceaux grossiers de pneumatiques. Leur
dimension se situe généralement entre 0,8 et 20 mm. Le broyat de caoutchouc est ensuite
dissocié des filaments métalliques par I'utilisation d’aimants. Pour retirer les fibres textiles, des

techniques par aspirations sont utilisées.
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Les granulats sont ensuite triés par tamisages successifs afin de sélectionner, le plus souvent,
trois types de coupes granulaires: 0,5 a 2,5 mm (utilisés habituellement pour les gazons
synthétiques), 1 a4 mm (adaptés aux aires de jeux par exemple) et 2 8 8 mm (destinés aux pistes

d’athlétisme par exemple).

Pour cette étude, les granulats sont de dimension 4/8mm. Cette coupe particuliere a été
spécialement congue pour s’insérer parfaitement dans le squelette minéral des enrobés. La
courbe granulométrique du caoutchouc utilisé au cours de cette thése est présentée ci-dessous
(Figure 3-3).

100% e ——
90%
80%
70%
=~ 60%
2
= 50%
2
G 40% .
© H
&
30%
20%
10%
0.063 0.25 0.5 1 2 4 5 63 8 10125141620

Diameter [mm]

Figure 3-2 : Courbe granulométrique des granulats de caoutchouc 4/8 mm utilisés

3.3 Lesenrobés de référence, sans granulats de caoutchouc

Le Tableau 3-3 présente les proportions en granulats et liant pour les deux enrobés de référence,

avec bitume pur 35/50 et liant modifié Bipréne 43® :
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Tableau 3-3 : Composition en masse et en volume des enrobés de référence sans caoutchouc

Reference mixture without

CR

Mass content Volume content

RAP: 25.0% 26.0%

- Aggregates 23.8% 22.9%
- bitumen 1.2% 3.1%
Aggregates: 71.5% 65.4%

- 10/14 44.5% 40.5%

- 6/10 10.0% 9.1%

- 02 13.5% 12.6%

- Filler 3.5% 3.3%

- CR4/8 - -

Binder (35/50 or SBS mod.
( ) 3.5% 8.6%
binder)

Il est notable qu’un quart de la masse totale est constituée de 1’agrégat d’enrobé (granulat et

bitume).

Les fractions granulaires et la courbe granulométrique reconstituée des enrobés de référence

sont présentées dans la Figure 3-3 suivante :

100% gt

900 s piller
80%
70%
60%

50%

Passing in mass (-)

Coarsel()/14

40%
30% ................ o
20% e
100 R
........ - i
0% | i
0.063 0.25 0.5 1 2 4 5 63 8 10125141620

Diameter [mm]

Figure 3-3 : Courbes granulométriques des différentes fractions granulaires minérales et courbe reconstitué des

enrobés de référence sans caoutchouc
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La particularité de ce squelette granulaire réside dans la coupe granulométrique, avec une

discontinuité en 2-6 mm favorisant le contact entre les granulats de diamétre élevé.

3.4  Approche volumétrique pour la formulation des enrobés avec

granulats de caoutchouc

Les granulats de CR ont une densité tres largement inférieure a celle des granulats minéraux.
Une incorporation « traditionnelle », en remplacant une masse de granulats minéraux par une
méme masse de granulats de CR ne semble pas étre un choix judicieux car il en résulterait une
augmentation du volume du mélange total et une modification du squelette granulaire.
L’approche considérée a donc été de conserver un volume de granulats et donc un volume total

identique entre les différents matériaux.

Afin de pouvoir formuler les enrobés contenant du caoutchouc, une fiche de calcul Excel® a
été réalisée. Le principe de cet outil est présenté dans la Figure 3-4. La premiére étape a consisté
a convertir les courbes granulométriques de chaque fraction granulaire (minérale et caoutchouc)

en volume en utilisant les densités présentées dans le Tableau 3-4 ci-dessous.

Tableau 3-4 : Densités des différentes composants entrant dans la composition des enrobés

Composants Densités (-)
Gravillon 2/14 mm 2.76
Sable 0,063/2 mm 2.67
Filler <0,063 mm 2.70
Granulat de caoutchouc « sec » 1.17
Bitume (apport et RAP) 1.02
Granulats d'AE 2.60

A partir des courbes granulométriques en volume de chaque composant, la courbe reconstituée
du squelette granulaire de 1I’enrobé avec caoutchouc peut ainsi étre déterminée. L’idée étant
d’obtenir des courbes reconstituées le plus proche possible de celle des enrobés de référence,
les écarts au carré pour chaque passant (0,063 ;0,25;0,5;1;2;5;6,3;8;10;125;14;16;
20) sont calculés, en vue de minimiser leur somme en utilisant ’outil Solver du logiciel Excel®
La minimisation des écarts nécessite de définir des « contraintes » de formulation. Ces
contraintes vont dépendre des différentes proportions en granulat et caoutchouc a introduire et

sont présentées ci-dessous :
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1. Une teneur volumique en agrégats d’enrobés (granulat et bitume) identique pour tous

les matériaux.

Il a été décidé de maintenir constant le volume d’agrégat d’enrobé pour deux raisons : une
diminution de la teneur en agrégat d’enrobé engendrerait une modification de la teneur en
bitume, qu’il aurait fallu compenser par un ajout de bitume. La composition du bitume total
(défini comme le mélange bitume « neuf » et bitume issu des AE) serait également différente
pour les différents mélanges. De plus, I’intérét de remplacer un matériau recyclé (I’AE) par une

autre matériau recyclé (les granulats de CR) ne semble pas étre un choix judicieux.

1. Une teneur volumique en bitume neuf identique pour tous les matériaux.

2. Incorporer 2% ou 4% de caoutchouc

Les teneurs en caoutchouc choisies sont de 2% et 4%, définies comme la masse de caoutchouc

sur la masse totale de I’enrobé (granulat minéraux, caoutchouc et liant).

3. Conserver un volume de granulats identique entre les enrobés de référence et les

enrobés contenant du CR.

Une fois les différentes contraintes imposées, il s’agit de définir les variables, qui sont les
proportions des différents granulats : le solveur va ainsi rechercher le meilleur jeu de variable
permettant de minimiser la somme des écarts au carré entre les courbes granulométriques de
I’enrobé avec caoutchouc et de son enrobé de référence et de satisfaire I’ensemble des

contraintes imposées.
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Démarche de I’outil de formulation pour formuler un enrobé avec CR a partir d’une formule de référence par remplacement en volume

| Etape 1 : Paramétres d’entrée fixes == Etape 2 : Conversion masse > volume |
» Passants massiques et densités des » Conversion des courbes granulométriques
fractions granulaires minérales et CR massiques en volumiques
» Formule de ’enrobé de référence »  Calcul des proportion de I’enrobé avec

» Courbes granulométriques massiques caoutchouc en volume

|Etape 3 : Définition des contraintes de la formulati0n|=>| Etape 4 : Paramétres de formulation a faire varier

» Volume de liant (bitume neuf + bitume issu des AE) identique » Teneur (massique ou volumique) en CR visée
> Ajouter 2% ou 4% de CR par masse d’enrobé » Fractions minérales a remplacer
» Volume en AE conservé » Volume de granulat conservé
Etape 5 : optimisation |:>| Etape 6 : Conversion volume > masse
» Utilisation de I’outil solver pour minimser les écarts au carré » Conversion des courbes granulométriques
entre la courbe en volume de I’enrobé de référence et la volumiques en massiques
courbe en volume de ’enrobé avec caoutchouc > Calcul des proportion de Penrobé avec

caoutchouc en masse

Figure 3-4 : Schématisation des étapes de formulation de la fiche de calcul Excel® développée

Les courbes reconstituées des enrobés contenant 2% et 4% de caoutchouc en masse sont

disponibles dans la Figure 3-5 ci-dessous.
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Figure 3-5 : Courbes granulométriques des différentes fractions granulaires minérales et courbe reconstituée

des enrobés avec et sans caoutchouc

Le Tableau 3-5 présente les proportions en granulats et liant pour tous les enrobés de de la thése.
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Tableau 3-5 : Composition en masse et en volume des enrobés avec et sans caoutchouc

Mixtures Mixtures Mixtures
without CR with 2% of CR with 4% of CR

Mass  Volume Mass  Volume Mass  Volume

content content content content content content

RAP: 25.0% 26.0% 25.7% 26.0% 26.3% 26.0%
Aggregates 23.8% 22.9% 24.4% 22.9% 25.0% 22.9%
35/50 bit. 1.2% 3.1% 1.3% 3.1% 1.3% 3.1%
Aggregates:  71.5% 654%  70.7% 654% 70.0% 65.4%
10/14 44.5% 40.5% 47.3% 41.9% 49.9% 43.1%
6/10 10.0% 9.1% 4.9% 4.3% 0.0% 0.0%
0/2 13.5% 12.6% 13.0% 11.8% 12.4% 11.0%
Filler 3.5% 3.3% 3.6% 3.3% 3.7% 3.3%
CR 4/8 - - 2.0% 4.2% 4.0% 8.1%

Binder (35/50
orSBSmod.  3.5% 8.6% 3.6% 8.6% 3.7% 8.6%
binder)
Les contraintes imposées sont parfaitement respectées, notamment le volume du squelette
granulaire de chaque enrobé, avec ou sans caoutchouc, qui est identique. Les volumes de bitume
ont également ét¢ maintenus identiques pour tous les enrobés, tout comme le volume d’agrégats

d’enrobés.

Les courbes granulométriques reconstituées des enrobés contenant 2% et 4% de caoutchouc
sont tres similaires a I’enrobé de référence. L’écart le plus important se trouve au passant a 6,3
mm, (avec tout de méme moins de 4% de différence en volume et moins de 2% de différence

en masse).

Les masses volumiques réelles MVRe de chaque formule d’enrobés ont été déterminées selon
la norme NF EN 12697-5 (méthode A, a I'eau) et sont présentées dans le Tableau 3-6, en plus
des masses volumiques réelles du squelette granulaire MVRg et de la surface spécifique
SSP (AFNOR, 2007).
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Tableau 3-6 : Caractéristiques volumétriques et surfaciques des enrobés testés

Liant Teneur en MVRg MVRe SSP
d’apport caoutchouc (Mg/md) (Mg/md) (m2/kg)

0% 2,707 2,513 14,84

Bipréne 43°® 2% 2,635 2,449 14,93
4% 2,587 2,406 15,03

0% 2,707 2,513 14,84

Pure 35/50 2% 2,635 2,449 15,84
4% 2,587 2,406 16,78

Il est constaté une diminution de la MVVRe des enrobés avec 1’augmentation de la teneur en
caoutchouc. Cela s’explique par la faible densité des granulats de caoutchouc, qui entraine donc,

a volume égal, la diminution de la masse totale de 1’enrobé.

Les caracteéristiques du liant présent dans les enrobés estimés par calcul selon la norme NF EN
13108-1 (AFNOR, 2007), sous I’hypothése d’un mélange parfait entre le liant neuf (d’apport)

et celui issu des AE, sont indiquées dans le Tableau 3-7 :

Tableau 3-7 : Caracteéristiques calculées du liant mélangé de chaque enrobé de la thése

Température de

Liant Pénétrabilité )
% CR dapport (dmm) ramollissement

0

0

2 35/50 29 58,0

4

0

2 Bipréne 43® 28 72,7

4

3.5 Prise en compte des résultats des essais d’immersion dans la

formulation des enrobés
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A partir des différents résultats obtenus et présentés dans le chapitre précédent, la suite du
travail sur ces problématiques de gonflement et d’absorption a porté sur 1’intégration de ces
résultats dans la formulation des différents enrobés contenant des granulats de caoutchouc et
destinés a étre testés au cours de ce travail de thése. Pour rappel, un des principaux
guestionnements concernaient la nécessité ou non de compenser la perte en fraction Iégére du
bitume par un surdosage initial en bitume d’apport. Ce surdosage aurait deux inconvénients

majeurs :

- La composition du liant total serait changée par rapport aux enrobés de référence ;

- Le surcoQt environnemental et financier qui serait & prendre en compte.

De plus, si le gonflement du caoutchouc est non négligeable, il est raisonnable de se demander

s’il faille le prendre en compte dans la formulation et comment ?

Concernant 1’absorption, il a ét¢ démontré que les granulats de caoutchouc sont capables
d’absorber certaines quantités d’huiles (quantités qui vont dépendre de la température, du temps
d’immersion et du type d’huile). Cependant, les résultats ont été obtenus a partir d’essais
réalisés par immersion de granulats de caoutchouc dans une importante quantité d’huile. Or, au
cours de la fabrication (et au-dela), la quantité de fractions légeres effectivement disponible et
absorbable par les granulats de caoutchouc est nettement plus limitée, notamment du fait de la
présence des granulats minéraux, de la cinétique de déplacement des huiles et de la teneur en
fractions légeres du bitume. Ainsi, il est possible d’affirmer que les taux d’absorption obtenus
par les essais sont surestimés. Dans le but d’obtenir une estimation plus réaliste, différentes
hypothéses concernant 1’absorption des fractions légéres du liant par le caoutchouc ont été

étudiées (Figure 3-6).

Hypothese 1 — Aucun phénoméne d’absorption n’a lieu. Dans ce cas, la teneur volumique en

liant n’est pas impactée.

Hypothese 2 - Le volume de caoutchouc absorbe tout le volume d'huile qu'il est capable
d'absorber car la cinétique de déplacement des huiles dans 1’enrobé est rapide. Le volume
d’huile absorbée v,y est calculé a partir du taux d’absorption « et du volume de granulats de

caoutchouc initial v¢g, (Equation 3-1) :

Vap = @ X Vcp, 3-1
Hypothese 3 - Le volume de caoutchouc absorbe le volume d'huile qu'il est capable d'absorber
dans la limite du bitume disponible autour des grains de caoutchouc car la cinétique de
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déplacement des huiles dans 1’enrobé est lente. Le volume d’huile absorbée v,y est calculé a
partir du taux d’absorption du CR a, de la teneur volumique en CR sec G, et du volume de
L

granulats de caoutchouc initial v¢p, (Equation 3-2) :

Vap = @ X Ugg, X CVCRL- 3-2

Hypothese 4 - Le volume de caoutchouc absorbe I’huile qu'il est capable d'absorber dans la
limite du bitume disponible autour des grains de caoutchouc car la cinétique de déplacement
des huiles dans I’enrobé est lente. Le raisonnement est identique a celui de I’hypothése 3 si ce
n’est que le volume d’huile absorbée est calculé en fonction de la teneur surfacique en granulats
de caoutchouc. Le volume d’huile absorbée vy, est calculé a partir du taux d’absorption du CR

a, de la teneur surfacique en CR sec Scg, et du volume de granulats de caoutchouc initial

vcg, (Equation 3-3) :

VUpap = X vCRi X SCRi 3-3

La teneur surfacique Sc, est définie comme la surface initiale de granulats de caoutchouc sur

la surface totale des granulats (granulats de caoutchouc et granulats minéraux).

G_rar}ulats Zone d’absorption des huiles
minéraux par les granulats de CR
\ Granulats de CR gonflés

Liantavec |
huiles \ Liant sans les huiles
disponibles Granulats de CR sec absorbées par le CR
Hypothése 1 Hypothése 2 Hypothése 3 Hypothése 4

Figure 3-6 : Représentation schématique des quatre hypothéses d'absorption

L’hypothese 4 sera retenue pour la formulation. En tenant compte de la surface des grains de
caoutchouc et de la répartition surfacique en caoutchouc et granulats minéraux, cette hypothese

semble la plus adaptée.
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Elle a dont été appliquée a la formule d’enrobé GB5® contenant 4% de caoutchouc, dans le but
d’estimer la diminution en teneur en liant provoquée par 1’absorption des fractions légeres du

bitume par les granulats de caoutchouc.

Avant de pouvoir estimer cette diminution, il est nécessaire de connaitre la teneur en
aromatiques présente dans les liants utilisés. Or, cette donnée n’étant pas connue, une valeur de

50% (correspondant a une moyenne classique dans les bitumes) a été utilisée.

Le coefficient d’absorption retenu a été de 32%. Il correspond a la moyenne pondérée obtenue

pour les essais d’absorption réalisés dans I’huile aromatique a 20 °C.

Le Tableau 3-8 présente la diminution de la teneur volumique en liant total selon I’hypothése 4

présentée précédemment.

Tableau 3-8 : Teneur volumique en liant total (bitume d’apport et AE) selon le coefficient d’absorption du

caoutchouc et | 'zypothese d’absorption choisi

Coefficient d’absorption a (-) 32,0%
Teneur surfacique en CR Scg, (-) 0,53%
v, (€cMB) 5,56

Teneur volumique finale en liant dans

0,
I'enrobé apres absorption (-) 11,6%

Compte tenu de la trés faible diminution (moins de 0.02%), il a finalement été choisi de ne pas
tenir compte de la perte en fraction Iégéres du liant dans la formulation des enrobés contenant

du caoutchouc.

Cependant, les résultats des essais de gonflement réalisés dans I’huile aromatique ont montré
que ces phénomenes d’absorption sont proportionnels a la surface spécifique des granulats de
caoutchouc. Ainsi, le choix d’une granulométrie élevée (4-8 mm) pour les granulats de

caoutchouc semble étre judicieux en vue de minimiser ces interactions.

Concernant les phénoménes de gonflement, compte tenu des résultats obtenus des essais de
gonflement des granulats de caoutchouc mis en contact avec du bitume et de 1’évaluation du
gonflement de la plaque d’enrobé contenant 2% de caoutchouc (présentés dans le chapitre
précédent), il a eté décidé de ne pas en tenir compte dans la formulation. Cependant, une
attention particuliére a été portée au compactage de tous les enrobés contenant du caoutchouc.

120



3.6  Fabrication des enrobés : malaxage et compactage

Les enrobés ont éteé fabriques selon la norme de fabrication NF EN 12697-35 (AFNOR, 2017).
Les granulats minéraux, les agrégats d’enrobés et le liant sont dans un premier temps chauffés
a la température de fabrication de 180 °C. Les agrégats d’enrobés sont introduits en premier
dans le malaxeur et mélangés durant 15 s. Les granulats sont par la suite introduits par ordre de
diametre décroissant et le tout mélangé pendant 15 s. Pour les enrobés contenant des granulats
de caoutchouc, ceux-ci sont ajoutés a température ambiante et malaxés durant 15 s. Le liant est
enfin ajouté et le tout malaxé durant 60 s. La température de 1’enrobé a I’issue du processus de

malaxage est autour de 180 °C.

L’enrobé ainsi fabriqué est versé dans un moule parallélépipédique et compacté graduellement
par un compacteur a pneu de type LPC (Figure 3-7). Ce type de compactage permet de
reproduire le compactage réel des chausseées in situ. La force appliquée par les pneus augmente
graduellement jusqu’a 10 KN. La pression des pneus est de 6 bar (AFNOR, 2019).

Pour les enrobés contenant du bitume modifié Bipréne43® ainsi que 0% et 2% de caoutchouc,
deux plaques de dimensions 600 mm x 400 mm x 150 mm (plaque N°1 et N°2) ainsi qu’une
petite plaque de dimensions 500 mm x 180 mm x 100 mm (plaque N°3) ont été fabriquées. Pour
tous les autres enrobés, seulement deux plaques de dimensions 600 mm x 400 mm x 150 mm

(plague N°1 et N°2) ont été produites.

of wheel)

Figure 3-7 : Compactage d’une plaque par un compacteur a pneu de type LPC
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3.7 Fabrication des éprouvettes cylindriques en enrobé bitumineux

Le sciage et le carottage des plaques permettent d’obtenir les échantillons cylindriques sur

lesquels sont menés les essais.
3.7.1 Plans de sciage et carottage

Les plans de sciage et de carottage sont disponibles dans la Figure 3-9 et la Figure 3-10. Les
plaques sont dans un premier temps sciées en trois (plaque N°1) ou en deux (plaque N°2 et N°3)
(Figure 3-8). Les plaques N°1 permettent d’obtenir 12 éprouvettes de dimension 75 mm x 150
mm. Les plaques N°2 permettent le carottage de 4 éprouvettes de dimension 75 mm x 150 mm
ainsi que 5 éprouvettes de dimension 60 mm x 225 mm (éprouvettes destinées a étre testées en
TSRST). Enfin, les plaques N°3 permettent d’obtenir 4 éprouvettes de dimension 60 mm x 225

mm.

Figure 3-8 : Photographie de la scie utilisée

Une attention particuliére a été portée lors du carottage et du sciage de chaque éprouvette, pour
éliminer les bords extérieurs des plaques ou le matériau est moins compacté. En conséquence,

tous les échantillons ont donc été carottés a au moins 3,75 cm des bords extérieurs des plaques.

122



15cm

40 cm
TN N Y O
REG | NI I N O S Il
21lcm & 1 2 3 4 e B-75 cm e 3.75¢
s A A —
’]’.,'“”/,l_f_’zim”””'” """"""" -+ m
v TN TN N N
N A A
18 cm 5 6 7 8 .
1 ' ‘L;m\-) | ~— .
PN Y Y a 4 %
N I N [ N [ N N1 )y A cm L
21cm 9 10 11 12 ) t Taasem
. 3 NCS A NP A NI N /e ~— “
2 * g * i |
- p
3DVue de face 2DVue de profil ;Y Coupe transversale
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Figure 3-10 : Plan de carottage des plaques N°2

3.7.2 Teneurs en vides des éprouvettes

Les teneurs en vide des éprouvettes d’enrobés ont été déterminées par la méthode geométrique.
La Masse Volumique Apparente (MVVA) de chaque éprouvette est déterminée en mesurant a
I’aide d’un pied a coulisse (d’une précision de mesure de 0.02 mm) leur hauteur A et leur

diamétre Det en les pesant (leur masse est notée M). Elle est calculée selon 1I’équation 3-1:
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3-1
MVA= ———
VA= Thp/a

La teneur en vide est obtenue par 1’équation3-2 :
MVA 3-2

MVRe
OU MVRe est 1a masse volumique réelle de I’enrobé en Mg/m® (Tableau 1-7).

Vides [%] =1 —

La Figure 3-11 présente les teneurs en vides moyennes des éprouvettes issues d’une méme

plaque, pour chaque plaque d’enrobé fabriquée.
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Figure 3-11 : Moyennes et écart-types des teneurs en vides des éprouvettes issues d 'une méme plaque, pour

chaque plaque d’enrobé fabriquée

3.7.3 Nomenclature
Les enrobés sont nommeés selon leur composition, avec les informations concernant :

- Le type d’enrobé : GB5 ;
- Lateneur en caoutchouc incorporé : 0,2 ou 4 ;

- Le type de liant neuf utilisé : 3550 ou SBS (pour le Bipréne 43%).

Pour les éprouvettes d’enrobés, la nomenclature reprend celle de I’enrobé qui les compose, avec

ajout :

- Du numéro de plaque dont elles sont issues : 1,2 ou 3 ;

- De leur position dans la plaque (plaque 1 : 1 a 12, plaque 2:1a9, plaque 3:1a4).

Le Tableau 3-9 résume les parameétres de construction de la nomenclature des éprouvettes.
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Tableau 3-9 : Nomenclature des éprouvettes

Type Teneur en ) Position dans
Type de liant N° plague
d’enrobé caoutchouc la plaque
1
GB5 0,20u4 3550 ou SBS 2
3

Par exemple, I’enrobé GB5-2-3550 est 1’enrobé GB5® contenant 2% de caoutchouc en masse
et du bitume 35/50. L’éprouvette nommée GB5-4-SBS-1-3 provient de 1’enrobé GB5®
contenant 4% de caoutchouc en masse et du liant Bipréne43® (modifié au SBS). Elle est carottée

dans la plaque N°1 a la position N°3.

3.8  Réalisation des éprouvettes en caoutchouc BR

Neuf éprouvettes cylindriques en Butadiéne Rubber (BR) (Figure 3-12) ont été produites par le
Laboratoire de Contréle du Caoutchouc et du Plastique (LRCCP). Le BR est I'un des principaux
composants synthétiques du caoutchouc utilisé dans les pneus.

Pour cela, les ébauches ont été préchauffées pendant 15 minutes a 80°C en étuve. Une premiere
étape dite de « réticulation » a nécessité de chauffer le mélange de BR durant de 3h. Au terme
de ces trois heures, une étape de « post-réticulation » fut effectuée en étuve a air chaud pendant
30 minutes & 150°C.

Un rapport résumant les différents essais réalisés pour vérifier la conformité du mélange est

disponible en annexe.

Les dimensions des éprouvettes sont de 150 mm (hauteur) x 75 mm (diamétre).

75 mm

150 mm

Figure 3-12 : Photographie d’une éprouvette cylindrique de BR
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3.9 Conclusion du chapitre

Ce chapitre présente les caractéristiques des différents matériaux testés par des essais
thermomeécaniques au cours de ce travail de these. Au total 6 enrobés différents et 9 éprouvettes
en caoutchouc BR ont éte fabriqués. Les enrobés avec granulats de caoutchouc sont produits a
partir de deux formules de référence GB5® sans caoutchouc contenant soit un bitume pur 35/50
soit un bitume modifié aux polyméres SBS, le Bipréne 43®. Deux teneurs en caoutchouc sont

choisies : 2,0% et 4,0% en masse (sur la masse totale d’enrobé).

Les caractéristiques de chaque matériau entrant dans la composition des enrobés sont présentés
et les étapes de formulation et de fabrication sont détaillées. Un des points importants de la
formulation des enrobés contenant du caoutchouc réside dans 1’approche volumétrique utilisée

qui a nécessité la création d’un outil de formulation mis au point au cours de cette thése.

Concernant I’intégration des phénoménes d’absorption et gonflement, compte tenu des résultats
obtenus des essais d’absorption et de gonflement réalisés et de I’estimation négligeable de la
diminution de la teneur en liant, il a été décidé de ne pas tenir compte de ces interactions dans

la formulation.

Les teneurs en vides des différentes plaques d’enrobés sont présentées.
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4. Dispositifs expérimentaux et

résultats des essais normalisés
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Ce chapitre présente I’ensemble des essais normalisés dits « classiques » réalisés au cours de
cette thése au laboratoire central d’Eiffage a Corbas. Les enrobés fabriqués au cours de cette
thése n’ayant pas pu étre tous testés par I’ensemble des essais normalisés prévus, le Tableau

4-1 ci-dessous synthétise 1I’ensemble des essais réalisés.

Tableau 4-1 : Récapitulatif des essais normalisés réalisés et des matériaux testés (X = réalisés ; - = non
réalisés)
Compactage
o ala Presse a B _
Matériaux o Sensibilitta Orniérage  Module de Fatigue
] Cisaillement o L o
testés _ ) I’eau normalisé rigidité normalisée
Giratoire
(P.C.G)
GB5-0-SBS X X X X X
GB5-2-SBS X X X X X
GB5-4-SBS X X X X -
GB5-0-3550 X X X X X
GB5-2-3550 X - X - -
GB5-4-3550 X - X - -

4.1 Compactage a la Presse a Cisaillement Giratoire (P.C.G)
4.1.1 Procédure expérimentale

Les essais de compactage a la P.C.G sont réalisés selon la NF EN 12697-31 (AFNOR, 2019).
Cet essai permet d’évaluer le pourcentage des vides et la compacité en fonction de I’énergie de
compactage (nombre de girations), au moyen de la hauteur de I'éprouvette, et est couramment
utilisé dans la formulation des enrobés. 1l consiste a compacter graduellement les éprouvettes
en imposant la combinaison d'une force résultante axiale appliquée par piston mécanique et
d'un cisaillement giratoire résultant du mouvement de 1’axe de I’éprouvette. Les éprouvettes
compactées sont cylindriques de diamétre 150 mm. La force appliquée sur 1’échantillon est

égale a 11,7 kN et la vitesse de rotation est de 30 tours par minute.

Les enrobés sont fabriqués a 180 °C en accord avec la norme NF EN 12697-35 (AFNOR, 2017).
Le mélange est ensuite versé dans un moule cylindrique et placé dans la P.C.G pour étre
compacté. Trois eprouvettes par materiau sont compactées. Les résultats sont presentés dans la

section suivante. La Figure 4-1 présente une photographie d’une presse a cisaillement giratoire.
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Figure 4-1 : Photographie d’une presse a cisaillement giratoire (source : ifsttar.fr)

4.1.2 Résultats

La Figure 4-2 présente les résultats des essais de compactage a la P.C.G avec en (a) les
moyennes (sur 3 éprouvettes) des teneurs en vides en fonction du nombre de girations imposés
pour chaque matériau testé, en (b) 1I’évolution des moyennes des teneurs en vides en fonction
du nombre de girations imposés pour chaque matériau testé et en (c) les moyennes des
différences de teneurs en vides par rapport aux enrobés de référence (GB5-0-SBS et GB5-0-
3550) en fonction du nombre de girations imposés. Concernant les enrobés GB5-SBS, il est
observé peu de différences entre I’enrobé de référence GB5-0-SBS et 1’enrobé avec 2% de
caoutchouc GB5-2-SBS, bien que celui-ci présente une compacité Iégerement inférieure a
I’enrobé de référence tout au long de I’essai. A 100 girations, un écart de 0.5% de teneur en
vides est observé, avec un enrobé GB5-2-SBS Iégérement moins compacte que son enrobé de
référence GB5-0-SBS. L’enrobé GB5-4-SBS présente quant a lui une compacité supeérieure a
I’enrobé de référence tout au long de I’essai. Les écarts de teneur en vides diminuent cependant
au cours de ’essai, et a 100 girations, 1’enrobé GB5-4-SBS présente une teneur en vides finale
moins importante de 0,5%. Cet enrobé est également plus compact que son homologue

contenant 2% de caoutchouc. Ajouter du caoutchouc par voie séche dans les enrobés GB5®
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contenant du bitume modifié Bipréne 43® entrainerait donc une légére diminution de la

compacité avec 2% de caoutchouc et une augmentation de la compacité avec 4% de caoutchouc.
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Figure 4-2 : Résultats des essais a la PCG. (a) Moyenne (sur 3 éprouvettes) des teneurs en vides en fonction du
nombre de girations impose, (b) Evolution des moyennes des teneurs en vides en fonction du nombre de
girations imposé et en (c) Moyenne des différences de teneurs en vides par rapport aux enrobés de référence
(GB5-0-SBS et GB5-0-3550) en fonction du nombre de girations imposé
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Concernant les enrobés GB5-3550, il est observé que 1’ajout de caoutchouc diminue la
compacité des enrobés. A 100 girations, une différence de 2,7% (resp. 1,5 %) est observée entre
I’enrobé de référence GB5-0-3550 et I’enrobé avec 2% (resp. 4%) de caoutchouc. Tout comme
pour les enrobés GB5-SBS, la GB5-2-3550 est cependant moins compacte que la GB5-4-3550.
Ajouter du caoutchouc par voie séche dans les enrobés GB5® contenant du bitume pur 35/50
entrainerait donc une diminution de la compacité dans tous les cas, mais ajouter plus de

caoutchouc (4% au lieu de 2%) permettrait de limiter ce phénomeéne.

Enfin, les évolutions des teneurs en vides moyennes de chaque matériau par rapport a leur
valeur initiale montrent que les enrobés sont plus compactables lorsque la teneur en caoutchouc
augmente. Pour les enrobés contenant du bitume pur, il n’y pas de différence observée entre

I’enrobé GB5-0-3550 et I’enrobé GB5-4-3550.

4.2  Sensibilité a I’eau
4.2.1 Procédure expérimentale

Les essais de sensibilité a 1’eau ont été réalisés selon la norme NF EN 12697-12: 2018 (méthode
B) au laboratoire central d’Eiffage (Corbas) (AFNOR, 2018b).

Huit éprouvettes cylindriques de dimension 140 mm (hauteur) x 120 mm (diametre) sont
fabriquées par malaxage selon la norme NF EN 12697-35 & 180 °C et compactage statique par
application d’une charge constante axiale (AFNOR, 2017). Elles sont réparties a parts égales
en deux lots: un lot « humide » et un lot «sec ». Les éprouvettes du lot « humide » sont
immergées dans une eau a 18 °C a pression atmosphérique pendant 168 h. Elles sont ensuite
séchées et testées en compression avec une vitesse de déplacement du piston comprise entre 45
+ 2 mm/min et 65 £ 2mm/min. Les éprouvettes du lot « sec » sont maintenues sur une surface
plane a une température de 18 °C et a une humidité de 50%, puis également testées en

compression au bout de 168 h.
Le rapport i/c peut étre calculé comme suivant (Equation 4-1) :

C -
i/C =100 x -~ 4-1
Cp

Avec ¢, la résistance a la compression moyenne du lot « humide » et ¢, la résistance a la

compression moyenne du lot « sec ».
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4.2.2 Résultats

La Figure 4-3 et le Tableau 4-2 présentent les résultats des essais de sensibilité a 1’eau réalisés.
Les résultats montrent peu de différences dans les valeurs de sensibilité a 1’eau, les rapports i/C
étant similaires et proches de 90% pour tous les matériaux testés. lls dépassent tous les
minimums requis en accord avec les spécifications concernant les matériaux de type Enrobés a
Module Elevé (EME) et les Grave Bitume (GB) (AFNOR, 2007). Ainsi, I’ajout de 2% et 4%
de caoutchouc ne compromet pas la faisabilité de mise en ceuvre de ces matériaux et autorise
des performances comparables aux EME vis-a-vis de la sensibilité a 1’eau. Pour rappel, la
validation de la formulation d’un enrobé en France nécessite la réalisation d’une série
successive d’essais menés par niveaux définis par la norme générale NF P 98-150-1 sur les
enrobés a chaud (AFNOR, 2010). Le niveau 1 concerne la tenue a 1’eau et la compactibilité.
Ainsi, il est possible d’affirmer que tous les enrobés contenant du caoutchouc ont passé le

premier niveau de formulation.

Cependant, les données de résistance a la compression pour les lots humides et secs sont
nettement inférieures pour les enrobés GB5-2-SBS et GB5-4-SBS, avec une diminution de 47%
(resp. 65%) de la valeur de Cy4 pour I’enrobé avec 2% (resp. 4%) de caoutchouc et une
diminution de 49 % (resp. 65%) de la valeur de Cw pour I’enrobé avec 2% (resp. 4%) de
caoutchouc par rapport a 1’enrobé de référence sans caoutchouc GB5-0-SBS. Toutefolis, il est
important de souligner que les teneurs en vide moyennes des éprouvettes augmentent avec la
teneur en caoutchouc (+ 2% de teneur en vides avec 2% de caoutchouc et + 4% de teneur en

vides avec 4% de caoutchouc par rapport a I’enrobé de référence sans caoutchouc).

De plus, la méthode de confection des éprouvettes ne semble pas adaptée a des matériaux
contenant du caoutchouc : celles-ci sont en effet compactées par compression axiale dans un
moule cylindrique. Ce type de compactage semble favoriser un retour élastique par
décompression des granulats de caoutchouc une fois que la charge est retirée, et donc

possiblement une compacite plus faible.
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Figure 4-3 : Histogramme des résultats des essais de sensibilité a I’eau et comparaison avec les spécifications

des normes concernant les EME et les GB

Tableau 4-2 : Données obtenues des essais de sensibilité a [’eau et comparaison avec les spécifications des
normes concernant les EME et les GB (les valeurs de %Vides, Cd, Cw et i/C sont les moyennes des 4

éprouvettes testées par lot)

GB5-0-SBS GB5-2-SBS GB5-4-SBS GB5-0-3550

%Vides (-) 3.40% 6.40% 8.40% 4.20%
Ca (kPa) 15960 8430 5600 14130
Cw (kPa) 14470 7450 5130 12450

i/C (%) 01 88 92 88

4.3  Orniérage normalisé

4.3.1 Procédure expérimentale

Les essais d’orniérage normalisés ont été réalisés selon la norme NF EN 12697-22 + Al au
laboratoire central d’Eiffage (Corbas) (AFNOR, 2020). Deux plaques par enrobé ont été
fabriquées dans un malaxeur selon la norme NF EN 12697-35 a la température de 180 °C puis
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compactées selon la norme NF EN 12697-33+A1 (AFNOR, 2017, 2019). Les plaques sont

ensuite conservées a 25 °C pendant 3 jours avant d’étre testées.

L’essai consiste a faire rouler sur chaque plaque une roue équipée d’un pneumatique sans
sculpture ayant une largeur de trace de 80 mm (x 5 mm) (Figure 4-4). La pression du
pneumatique doit étre de 60 kPa (= 30 kPa) et I’essai est réalisé a une température de 60 °C. La
profondeur d’orniére est mesurée sur 15 points apres que chaque plaque ait subi le nombre de
cycles spécifié (1000, 3000, 10000, 30000 et plus). L’essai est achevé une fois le nombre requis

de cycles atteint.

Figure 4-4 : Photographie d’un orniéreur de plaque (source : Ifsttar.fr)

La profondeur d’orniére P, donnée en % de la hauteur de la plaque, peut étre calculee comme
suivant, pour chaque séquence d’essai i, a partir des 15 valeurs de profondeur d’orniere
localisée d;; et de I’épaisseur de la plaque h (Equation 4-2) :

N (@ — doj) 4-2

p=1 MY 0
‘ OOX,1(15xh)
j=
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Avec d;; la distance entre le plan de référence (plan horizontal et tangent a la surface initiale la

plaque) t et le point j a la séquence de mesure i et dy; la mesure initiale de d;;.

Pour chaque enrobé, la valeur moyenne P;;, peut ensuite étre calculée comme la moyenne des

P; d’au moins deux plaques de méme composition et de méme teneur en vides.
4.3.2 Reésultats

Les résultats des essais d’orniérage normalisés sont présentés sur la Figure 4-5 et la Figure 4-6.
Concernant les enrobés GB5-SBS sans caoutchouc, avec 2% de caoutchouc et avec 4% de
caoutchouc, les Figure 4-5 (b) et (c) montrent une augmentation de la profondeur d’orniére avec
I’augmentation de teneur en caoutchouc. 1l est également notable que les teneurs en vides des
enrobés augmentent avec la teneur en caoutchouc, ce qui pourrait étre a 1’origine de cette
augmentation de la profondeur des ornieres. Concernant les enrobés GB5-3550 sans
caoutchouc, avec 2% de caoutchouc et avec 4% de caoutchouc, la Figure 4-5 (a) montre que
I’ajout de caoutchouc entraine une augmentation du pourcentage de profondeur d’orniére.
Cependant, les valeurs obtenues pour les deux plaques de 2% et 4% de caoutchouc se
chevauchent. Ainsi, augmenter la teneur en caoutchouc de 2% a 4% n’influe pas sur la

résistance a ’orniérage tel qu’elle est mesurée.

Les données obtenues restent néanmoins bien inférieures au maximum acceptable pour les
matériaux de type EME (maximum de 7,5%) et GB (maximum de 10%) (AFNOR, 2007). Ainsi,
I’ajout de 2% et 4% de caoutchouc ne compromet pas la faisabilité de mise en ceuvre de ces
matériaux et autorise des performances comparables aux EME vis-a-vis de la résistance a
I’orniérage. 1l est possible d’affirmer que tous les enrobés contenant du caoutchouc ont passé

le second niveau de formulation.

Les moyennes de pourcentages de profondeur d’orniere ayant été tracées en fonction du nombre
de passes imposées en Figure 4-5 (c), il a été possible de réaliser une régression linéaire pour
chaque enrobg, en fixant I’ordonnée a I’origine a 0%. Les pentes sont par la suite été tracées en
fonction du pourcentage en caoutchouc sur la Figure 4-6. Concernant les enrobés GB5-SBS,
les pentes évoluent linéairement avec le pourcentage en caoutchouc, avec une augmentation de

la valeur de la pente avec la teneur en caoutchouc.

Concernant les enrobés de GB5-350, I’évolution des pentes ne suivent aucune tendance

specifique (R?<<1).
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Figure 4-5 : Résultats des essais d’orniérage normalisé. (a) Pourcentages de profondeur d’orniére en fonction
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Figure 4-6 : Pentes des régressions linéaires réalisés sur les moyennes des pourcentages de profondeur d’orniére

en fonction de la teneur en caoutchouc pour les deux types de matériau (GB5-SBS et GB5-3550)
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4.4  Essai de module rigidité
4.4.1 Procédure expérimentale

Les essais de module de rigidite sont realisés selon la norme NF EN 12697-26 Annexe D (DTC-
CY) durant lesquels une éprouvette de forme cylindrique de dimensions 65 mm (diametre) x
160 mm (longueur) subit des cycles sinusoidaux de chargement axial en compression/traction
(AFNOR, 2018d). Les essais ont été réalisés a 10 °C et 15 °C pour une fréquence de 10 Hz. Ils
se déroulent en déformation axiale contrdlée durant les cycles de chargement, avec une

amplitude de déformation inférieure a 30 pm/m.

Les éprouvettes cylindriques sont obtenues par carottage et sciage de plaques. Les enrobés sont
fabriqués dans un malaxeur selon la norme NF EN 12697-35 a la température de 180°C puis
compactés sous forme de plaque selon la norme NF EN 12697-33 (AFNOR, 2017, 2019).
Quatre éprouvettes par matériaux sont testées. Les deux extrémités de chaque éprouvette testée
sont collées a des casques en aluminium, destinés a transférer les efforts appliqués aux
éprouvettes. Les essais sont réalisés sur une presse MTS équipée d’une enceinte climatique au

laboratoire central d’Eiffage a Corbas.

Ces essais ayant également été réalisés au laboratoire de ’ENTPE, sur des gammes de
fréquences et de températures plus étendues, les détails d’acquisition et de traitement des

données sont présentés dans le chapitre 5.
4.4.2 Résultats

Les Figure 4-7 a Figure 4-10 présentent les résultats obtenus des enrobés testés en

compression/traction.

Tableau 4-3 : Valeurs moyennes des modules mesurés a 10 °C et 15 °C et & la fréquence de 10 Hz et teneurs en
vides moyennes pour chaque matériau testé

o ) |E*| (15°C, 10 Hz) |E*| (10°C, 10 Hz) % vides
Matériaux testés
(MPa) (MPa) )
GB5-0-3550 17000 20700 3,80%
GB5-0-SBS 16200 19400 3,80%
GB5-2-SBS 13600 16300 4,60%
GB5-4-SBS 11300 13800 4,90%

137



Concernant les enrobés GB5-SBS, 1’ajout de caoutchouc a pour conséquence la diminution du
module de rigidité: pour les deux températures testées, 1’ajout de 2% (resp. 4%) caoutchouc
entraine une diminution de 16% (resp. 30%) par rapport a la valeur du module de rigidité de
I’enrobé de référence sans caoutchouc GB5-0-SBS. Les valeurs de module de tous les enrobés
testés dépassent les minimums requis pour les matériaux de type GB2-3 (|JE*|(s °c, 10 Hz) > 9000
MPa). L’enrobé GB5-2-SBS est tres légerement en dessous des performances attendues pour
un EME (|E*|(15 °c, 10 Hz) > 14000 MPa) mais répond aux exigences des matériaux de type GB4
(IE*|(15 °c, 10 Hzy > 11000 MPa) (AFNOR, 2007). Ainsi, il est possible d’affirmer que I’ajout de
2% de caoutchouc autorise la validation du troisieme niveau de formulation pour les matériaux

contenant du bitume modifié.

22000
© 20000 1
S 18000 -
3 16000 -
9 14000 +

EME (2 14 000 MPa)

| GB4 (2 11 000 MPa)
GB2-3 (2 7 000 MPa)

GB5-0-3550 GB5-0-SBS GB5-2-SBS GB5-4-SBS

Figure 4-7 : Normes du module complexe & 10 Hz et 15 ou 10°C pour les différents enrobés testés (les barres

d’erreur correspondent aux écart-types calculés sur la moyenne des 4 éprouvettes testées par matériau)

Les modules des enrobés GB5-SBS avec et sans caoutchouc ont par la suite été tracés en
fonction de la teneur en caoutchouc sur la Figure 4-8. 11 est notable que 1’évolution de la norme

du module est linéaire avec la teneur en caoutchouc, avec en moyenne une diminution d’environ

1400 MPa/%cr a 10 °C et une diminution d’environ 1225 MPa/%cr a 15 °C.

138



22000

O

S 20000 y = -140000x + 19300

ST Qe . R? = 0.9962

15 18000 10°C /

A

T 16000 Qwree... c} ..............

I o

= 14000 / ........ g ——— ®

< 15°C

Z 12000 y = -122500x + 16150| e

X R2 =0.9988 T

. 10000 A : !
0% 2% 4%

CR content (-)

Figure 4-8 : Normes du module complexe a 10 Hz et 15 ou 10°C en fonction de la teneur en caoutchouc pour les
3 enrobés GB5-SBS (les barres d’erreur correspondent aux écart-types calculés sur la moyenne des 4

éprouvettes testées par enrobé)

La teneur en vides des enrobés a une influence trés importante sur les performances des enrobés
bitumineux (Chen et al., 2019; Hassn et al., 2016; Pedraza et al., 2022; D. Ramirez Cardona et
al., 2021). En effet, la rigidité des matériaux ont tendance a diminuer avec 1’augmentation de la
teneur en vides et inversement (Di Benedetto & de la Roche, 1998). Les normes de module des
enrobés GB5-SBS avec et sans caoutchouc ont donc également été tracées en fonction des
teneurs en vides sur la Figure 4-9. 1l est observé que 1’évolution de la norme du module est
également lineaire avec la teneur en vides des enrobés, avec en moyenne une diminution
d’environ 4840 MPa/%vides a 10 °C et une diminution d’environ 4200 MPa/%vides & 15 °C.
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Figure 4-9 : Normes du module complexe obtenues a 10 Hz et 15 ou 10 °C en fonction des teneurs en vide des
enrobés GB5-SBS (les barres d’erreur verticales correspondent aux écart-types calculés sur la moyenne des
modules des 4 éprouvettes testées par matériau et les barres d’erreur horizontales correspondent aux écart-

types calculés sur la moyenne des teneurs en vides des 4 éprouvettes testées par matériau)
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En tragant 1I’évolution des teneurs en vides des enrobés en fonction de la teneur en caoutchouc,
il est également observé une évolution linéaire des teneurs en vides, avec en moyenne une
augmentation de 28% des vides par % en caoutchouc ajouté. Ainsi, une part de la diminution
de rigidité constatée avec I’augmentation de la teneur en caoutchouc pourrait étre expliquée par
la plus grande teneur en vides présente pour les matériaux contenant des granulats de

caoutchouc.
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Figure 4-10 : Teneurs en vide des enrobés GB5-SBS en fonction de la teneur en caoutchouc

4.5 Fatigue normalisée
4.5.1 Procédure expérimentale

Les essais de fatigue normalisés ont été réalisés selon la norme NF EN 12697-24 Annexe A
(2PB-TR) au laboratoire central d’Eiffage (Corbas) (AFNOR, 2018c). L’objectif de ces essais
a été de caractériser le comportement des différents enrobés en fatigue, sous I’effet de

chargements cycliques sur éprouvettes trapézoidales par flexion en deux points (Figure 4-11).

Les enrobés sont fabriqués dans un malaxeur selon la norme NF EN 12697-35 a la température
de 180 °C puis compactées selon la norme NF EN 12697-33 (AFNOR, 2017, 2019). Les

éprouvettes trapézoidales sont par la suite obtenues par sciage de plaques.

La grande base des éprouvettes est fixée par collage sur le bati du banc de fatigue (Figure 4-11).
Les éprouvettes sont soumises a un déplacement sinusoidal en téte a I'amplitude de déplacement
imposée (x 5 um) jusqu'a atteindre les critéres de rupture. Trois niveaux d’amplitude de

déformation sont imposés pour chaque enrobé, avec au moins 6 éprouvettes testées par niveau
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de déformation. Au total, 18 éprouvettes par enrobé sont testees. Les essais sont réalisés a une

température de 10 °C et une fréquence de sollicitation de 25 Hz.

La relation suivante lie la déformation maximale ¢ et le déplacement en téte z pour une

éprouvette trapézoidale de dimension (B, b, e, h) testée (Equations 4-3 et 4-4) :

K.z=¢ 4-3

K= (B —b")? 4-4
. .2[(—=B).(3B =D B
8.b.h2[ oL +lnF]

Avec :

- hlahauteur (mm), h =250+ 1 mm
- B lalongueur de la grande base (mm), B =56 + 1 mm

- b’ lalongueur de la petite base (mm), b’ =e =25+ 1 mm

25mm

250mm

m
56 mm 25 o

Figure 4-11 : (a) Photographie d une éprouvette trapézoidale testée en fatigue et (b) Schéma et dimension de
[’éprouvette trapézoidale (Mangiafico, 2014)

Le critére de fatigue choisi a été le nombre de cycle N nécessaire pour atteindre soit la rupture
de I’éprouvette (fissuration visible), soit une diminution de 50% de 1’amplitude de contrainte

mesurée par rapport a la valeur initial. Cela correspond a une diminution de 50% du module

complexe).

Les courbes de Wohler peuvent étre tracées, en effectuant une régression lineaire entre le

nombre de cycle N et I’amplitude de déformation correspondantes (Equation 4-5) :
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1 -
logN=a+Eloge 4-5

Une estimation de la déformation apres un million de cycle, appelée ¢, peut étre calculée par la

relation suivante (Equation 4-6) :

£g = 10b><(6—a) 4_6

45.2 Résultats

Le Tableau 4-4 et la Figure 4-12 présentent les résultats des essais de fatigue normalisée réalisé.
Le nombre de cycle a la rupture (en logarithme) est tracé en fonction de la déformation (en
logarithme) correspondante. Ainsi, il a été possible de déterminer 1/b et €s.

Concernant les enrobés GB5-0-SBS et GB5-2-SBS, les valeurs de € sont similaires, proches
de 130x10°. Comme pour les valeurs de module de rigidité, la GB5-0-SBS et la GB5-2-SBS
dépassent toutes les deux les minimums requis pour les matériaux de type GB (gs > 100x10°).
L’enrobé GB5-2-SBS est tres Iégerement en dessous des performances attendues pour une EME
(ss > 130x10°) tandis que ’enrobé de référence GB5-0-SBS dépasse le minimum requis
(AFNOR, 2007). Ainsi, I’ajout de 2% de caoutchouc autorise la validation du dernier niveau de
formulation pour les matériaux contenant du bitume modifié. Cependant, 1’ajout de 2% de
caoutchouc entraine une augmentation tres importante de la pente 1/b, dont la valeur double par
rapport a I’enrobé de référence GB5-0-SBS. Cela peut s’expliquer par la grande différence de
teneur en vides des enrobés, avec 1I’enrobé GB5-2-SBS présentant une teneur en vides de 7,2%

soit presque le double de la teneur en vides de I’enrobé de référence GB5-0-SBS.

8 5 y=-12.6x+ 32.5
75 ; R2=0.68
o] OB N
6.5 : O O, & o T
6 o - .@99.@ .
55 3 [@) 89 _____ o
. E (@] (@] [e) '\8\
5 3 o
45 E y =-6.3342x + 19.471
g o o R2=0.6106
4 3 T T T T T T T T T T T T T T !
2.0 2.1 2.2 2.3
log € ()

O GB5-0-SBS (%vides = 3.6% - €6 = 134 ym/m)
© GB5-2-SBS (%vides = 7.2% - €6 = 127 ym/m)

Figure 4-12 : Résultats des essais de fatigue normalisée menés sur les enrobés GB5-0-SBS et GB5-2-SBS
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Tableau 4-4 : Résultat des essais de fatigue normalisée menés sur les enrobés GB5-0-SBS, GB5-2-SBS et GB5-0-

3550 et comparaison avec les spécifications des normes concernant les EME et les GB

EME (classe 1)

GB5-0-SBS GBS-2-SBS GBS-0-3550 " EME (classe2)
%Vides (-) 3,6% 7.2% 5,0% - -
1/b -6,33 -12,61 5,72 - -
g6 (x10°9) 134 127 110 >100 >130

4.6  Conclusion du chapitre

Ce chapitre de thése présente les descriptions et les résultats des essais normalisés réalisés au
cours de ce travail de these au laboratoire central d’Eiffage Infrastructures & Corbas. Cing essais
correspondant aux 4 niveaux de formulation en France ont été menés : Compactage a la PCG,

mesure de la sensibilité a I’eau, orniérage, détermination du module de rigidité et fatigue.

Les résultats ont montré que 1’ajout de 2% et 4% de caoutchouc par voie séche dans les enrobés
GB5® permet d’obtenir des propriétés tout a fait satisfaisantes au regard des normes frangaises
de mise en ceuvre des enrobés en infrastructure routi¢re. Le tableau ci-dessous résume les
conclusions obtenues sur les différents enrobes testés concernant la validation des différents
niveaux de formulation. Malheureusement, du fait de contraintes logistiques durant la thése,
certains matériaux n’ont pas pu étre testés par I’ensemble des essais prévus, et bien que les
résultats partiels soient tres encourageant, ils ne permettent pas de conclure sur la validation

finale de tous les matériaux (Tableau 4-5).

De maniére général, 1’ajout de caoutchouc entraine une 1égére diminution des performances par
rapport aux enrobés de référence sans caoutchouc. Cependant, les valeurs obtenues sont
comparables a celles attendues des Enrobés a Module Elevé classe 2 (excepté pour le module
de rigidité) et des Graves Bitumes (catégorie 4 ou 3). De plus, il est notable que les éprouvettes
des enrobés contenant du caoutchouc présentaient globalement une teneur en vides supérieure
a celles des enrobés de référence, ce qui influe directement sur les résultats obtenus. Cette

tendance n’est cependant pas observée sur les résultats de compactage a la P.C.G. Une attention
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particuliére concernant le compactage des enrobés contenant du caoutchouc ajouté par voie

seche est a considérer lors de la mise en place in situ de ces matériaux afin d’éviter de dégrader

les performances thermomécaniques.

Tableau 4-5 : Récapitulatif des résultats obtenus vis-a-vis de la validation des niveaux de formulation établis par

la norme Francaise

Niveaux de formulation

Niveau 1
Enrobés avec  (Compactage a _ Niveau 3 )
Niveau 2 Niveau 4
granulats de laP.C.G+ - (Module de _
L (Orniérage) L (fatigue)
caoutchouc sensibilité a rigidité)
I’eau)
Validé pour les  Validé pour les  Valide pour les  Validé pour les
GB5-2-SBS
EME EME GB4 EME
Validé pour les  Validé pour les  Validé pour les ]
GB5-4-SBS Non testé
EME EME GB3
Validé pour les  Validé pour les  Validé pour les )
GB5-2-3550 Non testé
EME EME GB4
Validé pour les  Validé pour les
GB5-4-3550 Non testé Non testé
EME EME
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5. Dispositifs et protocoles
expéerimentaux des essais
thermo-mécaniques avances
réalisés a ’ENTPE
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51 Equipements expérimentaux utilisés

Les sections suivantes présentent les différents equipements utilisés pour la realisation des

essais thermomécaniques a ’ENTPE au cours de la these.
5.1.1 Presse hydraulique

Deux presses hydrauliques équipées d’une électronique de pilotage et d’acquisition ont été
utilisées afin d’imposer les sollicitations mécaniques sur les éprouvettes testées (Figure 5-1) :

- Une presse MTS LandMark de charge maximale £250kN,
- Une presse INSTRON, de charge maximale £25kN.

Figure 5-1 : (a) Presse MTS de £250 kN équipée d’'une enceinte thermique Ineltec et (b) presse Instron de
+25kN équipée d’une enceinte thermique BIA Climatic

Le Tableau 5-1 précise quels essais ont été réalisés sur la presse Instron et sur la presse MTS.
Les essais de traction a -15°C ont été réalisés sur la presse MTS, puisque la force maximale de

traction pouvait dépasser la capacité de la presse INSTRON.
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Tableau 5-1 : Correspondance entre les essais réalisés et les presses utilisées

Essais Presse utilisée
Module complexe et coefficient de
_ INSTRON
Poisson complexe
Traction a 5°C et 10°C INSTRON
Traction a -15°C MTS
TSRST INSTRON

5.1.2 Enceinte thermique

Chaque presse est équipée d’une enceinte thermique permettant de contréler la température au
cours des essais. La presse Instron est équipée d’une enceinte Bia Climatic, permettant
d’imposer des températures de - 35°C a 150 °C. La presse MTS est équipée d’une enceinte
Ineltec permettant d’imposer des températures de -40°C a 150 °C (Figure 5-1). Le pilotage de
la température pour chaque enceinte est effectué sur le signal d’un capteur de température de
I’air ambiant a I’intérieur de I’enceinte. Le systéme de régulation des enceintes permet de
maintenir la température constante a £0.5°C et d’imposer des rampes de température a vitesse

fixée (-10°C/h pour les essais TSRST).
5.1.3 Extensometres

Des extensometres sont utilisés pour mesurer les déformations axiales ¢,, des éprouvettes
testées (les éprouvettes étant des cylindres testés verticalement et carottés dans des plaques, la
direction axiale correspond a la direction verticale lors de 1’essai et la direction 1 lors du
carottage, voir chapitre 3). Les extensometres sont équipés a leurs extrémités de deux couteaux
maintenus en contact avec 1’éprouvette a 1’aide de ressorts. Lorsque I’éprouvette se déforme
axialement, 1’écartement entre les couteaux est modifié. L’écartement entre les deux couteaux
définit la longueur sur laquelle les déformations sont mesurées. Celle-ci peut étre modifiée

grace a des rallonges.

La déformation axiale de chaque extensometre &,,, est obtenue par la formule suivante (équation
5-1):
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avec L la longueur entre les deux couteaux et AL la variation de longueur mesurée par

I’extensometre.

Pour les essais de module complexe, des extensométres de 72 ,5 mm avec un débattement
maximal de £1 mm sont utilisés. Pour les essais de traction directe réalisés a 5 °C et 10 °C et
pour les essais de TSRST, des extensométres de 90 mm avec un débattement maximal de +5
mm sont utilisés. Pour les essais de traction directe réalisés a -15°C, des extensometres de 75
mm avec un débattement maximal de 1,5 mm en traction et -1,25 mm en compression sont
utilisés.

Trois extensometres sont utilisés et placés a 120 © autour de 1’éprouvette testée afin de vérifier
I’hypothése de 1’homogénéité des champs de déformations. La déformation totale est

finalement calculée en faisant la moyenne des trois déformations.
5.1.4 Capteurs sans contact

Des capteurs sans contact (de marque LionPrecision et Microepsilon) ont été utilisés pour
mesurer les déformations radiales des éprouvettes. Leur fonctionnement est basé sur le
phénomeéne des courants de Foucault : chaque capteur possede une bobine métallique parcourue
par un courant alternatif de fréquence élevée permettant de générer un champ magnétique. Une
cible métallique (non-ferromagnétique dans notre cas) placée dans le champ magnétique va le
perturber d’autant plus qu’elle sera prés du capteur. C’est cette perturbation, mesurée en
variation d’amplitude en fonction de la distance entre la cible et le capteur sans contact, qui va
permettre de déterminer la distance entre la cible et le capteur. Dans nos essais, des cibles en
papier aluminium autocollant sont collées sur 1’échantillon, tandis que les capteurs sans contact
sont fixés sur un anneau métallique autour de 1’échantillon. Chaque capteur mesure la variation
de distance entre lui et la cible. Deux capteurs mis face a face de part et d’autre de I’échantillon
permettent donc de déterminer la variation de diamétre de 1’échantillon. La déformation radiale
Eraa €St calculée comme suivant dans 1’équation 5-2 :
Ad; + Ad, 5-2
Erad = T
Avec Ad, et Ad, les déplacements radiaux mesurés par les capteurs sans contact, et D le

diameétre de 1’échantillon.
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5.1.5 Sonde de température

Une sonde de température de type PT100 permet de mesurer la température a la surface de
I’échantillon. Celle-ci est collée a 1’aide d’un morceau de ruban adhésif de maniere a ne pas

géner le positionnement des autres capteurs.
5.1.6 Capteur de force

Le capteur de force de la presse permet de mesurer la force verticale appliquée et d’obtenir les

contraintes axiales résultantes par 1I’équation 5-3 :

F 5-3

Séchantillon

O-ax

La presse Instron est équipée d une cellule de force de 25 kN d’une précision de £0,1% sur son
étendue de mesure. La presse MTS posséde une cellule de force 250 kN d’une précision de
+0.01%.

5.2  Essais de module complexe
5.2.1 Procédure expérimentale

Les essais de module complexe réalisés au cours de cette thése sont des essais homogeénes
durant lequel une éprouvette de forme cylindrique de dimensions 75 mm (diamétre) x 150 mm
(longueur) subit des cycles de chargement axial sinusoidal en compression/traction (Figure
5-2). Au cours de ce travail de these, les essais ont été menés sur une plage de température
variant de -25°C a 50°C, pour des fréquences allant de 0.003 Hz a 10 Hz. lls se déroulent en
déformations contrélées durant les cycles de chargement, avec une amplitude de déformation
de 50 um/m pour les enrobés bitumineux et 280 um/m pour les éprouvettes en caoutchouc BR,

ceci afin de rester dans le domaine viscoélastique linéaire.
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Figure 5-2 : Schéma représentant les signaux sinusoidaux des déformations axiale et radiale et de la contrainte

axiale appliquées sur un matériau viscoélastique linéaire lors d’un essai de module complexe en

compression/traction

Comme présenté dans la Figure 5-3, I’ordre des températures imposées est le suivant : 25 °C,
15°C, -25°C, -15°C, -5°C, 5°C, 15°C, 25°C, 35°C, 45°C, 50°C et 15°C. La température a 25°C

présente au début de 1’essai correspond au temps de prise de la colle. La température a 15°C est

présente trois fois pour permettre de comparer les valeurs a différents moments de 1’essai et

ainsi évaluer ’endommagement éventuel de 1’éprouvette. Chaque changement de température

nécessite un temps de repos de 4h30 pour s’assurer que la température est uniforme dans

I’éprouvette. Durant ce temps, la force appliquée sur I’éprouvette est maintenue nulle.
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Figure 5-3 : Températures durant ’essai de module complexe
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A chaque température, les éprouvettes sont sollicitées aux fréquences croissantes suivantes :
0,003 Hz, 0,01 Hz, 0,03 Hz, 0,1 Hz, 0,3 Hz, 1 Hz, 3 Hz et 10 Hz. Pour chaque fréquence testee,
un certain nombre de cycle est appliqué, défini dans le Tableau 5-2. Entre chaque changement
de fréquence, un temps de latence de 300 secondes est également respecté, ou la force appliquee

sur I’éprouvette est maintenue nulle.

Tableau 5-2 : Nombre de cycles appliqués pour chaque fréquence au cours des essais de module complexe

Fréquence (Hz) Nombre de cycle

0.003 4

0.01 6

0.03 8

0.1 12

0.3 16

1 30

3 40

10 50

5.2.2 Mise en place de I’essai

Les deux extrémités de chaque éprouvette testée sont collées a des casques en aluminium,
permettant la liaison avec la presse et transférant les efforts appliqués aux éprouvettes. Les
casques sont préalablement minutieusement poncés a 1’aide de papier de verre pour éliminer

tous résidus de colle, puis nettoyés a 1’acétone.

Le casque supérieur est tout d’abord collé en dehors de la presse, sur un banc de collage et une
attention particuliére est portée sur le bon alignement entre 1’axe de 1’éprouvette et celui du
casque. La colle utilisée est une colle Araldite bi composant, constituée d'une résine époxyde
et d'un agent polymérisant, en proportion égale. Un poids de 2,5 kg est posé sur 1’éprouvette et
un temps de prise d’au moins une heure est necessaire pour permettre de manipuler 1’échantillon
(Figure 5-4).
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Figure 5-4 : Eprouvette positionnée sur le banc de collage lors de la phase de séchage de la colle

L’éprouvette est ensuite vissée par son casque au niveau supérieur du piston. Le second casque
est alors collé dans la presse. Il est directement vissé au montage support. La colle est ensuite
versée sur le casque inférieur et 1’éprouvette est descendue jusqu’a ce qu’une compression
d’environ — 0,03 KN permette le contact entre 1’éprouvette et le casque inférieur. Un minimum
de 4h de temps de prise a une température de 25°C est nécessaire avant de lancer 1’essai.
Environ 16 g de colle sont utilisés sur chaque casque. L’ instrumentation de I’éprouvette se fait

une fois que celle-ci est collée au casque et montée dans la presse.
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Figure 5-5 : Photographie et représentation schématique d’une éprouvette instrumentée
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5.2.3 Acquisition et traitement des données

Pour chaque point d’acquisition, plusieurs données de mesure sont enregistrées simultanément

au cours des cycles de sollicitation des essais de module complexe :

Le temps d’essai (s),

Le temps de cycle (s),

Le numéro du cycle en cours (-),

La valeur du capteur de position de la presse (mm), utilisée uniquement pour voir
I’éventuelle modification de hauteur de 1’éprouvette au cours de 1’essai en cas de
probléme

La charge (kN),

Les déformations axiales (m/m),

Les déplacements radiaux (mm),

Et la température (°C).

Sont calculés :

. . F
La contrainte axiale : g, =

Séchantillon

Eax1tEax2tEax3

La déformation axiale moyenne : &,, = 5

,avec g,,; (i =1,20u 3) la
déformation mesurée par I’extensometre i

7 - - + .
La déformation radiale moyenne : &,qq = “““-" avec &4 (i = 1,2 ou 3) la

déformation mesurée par le capteur sans contact i

Pour chaque cycle, 200 points sont enregistrés. Pour chaque fréquence de sollicitations

différentes, I’intervalle de temps entre les points d’acquisition doit étre adapté. Ils sont présentés

dans le Tableau 5-3.

L’ensemble des points expérimentaux forment des signaux proches de sinusoides. Ces signaux

sont coupés en deux sinus consécutifs et approchés deux par deux par des sinusoides pour

chaque couple de fréquence et température. Ces sinusoides approchées nous permettent de

caractériser les amplitudes de déformations et de contraintes, et le déphasage des sinus par

rapport a 0.
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Tableau 5-3 : Intervalle entre chaque point d’acquisition pour chaque fréquence de sollicitation appliquée au

cours d’un essai de module complexe

Fréquence (Hz)

Acquisition (s)

0,003
0,01
0,03

0,1
0,3
1
3
10

1,67
0,5
0,167
0,05
0,0167
0,005
0,00167
0,0005

La Figure 5-6 ci-dessous présente un exemple des cycles obtenus de I’essais mené sur

I’éprouvette GB5-0-3550-1-9.

‘ O Résultats expérimentaux
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Figure 5-6 : Couple de cycle obtenus des essais menés a la fréquence 1 Hz et la température de 5 °C sur

’éprouvettes GB5-0-3550-1-9. (a) Hystérésis, (b) Moyenne de pilotage (moyenne des extensometres) en fonction

du temps, (c) Déplacement du piston en fonction du temps et (d) Force en fonction du temps

Ainsi, il est possible de calculer pour chagque double cycle traite :
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. . F
La contrainte moyenne axiale o, (MPa) : gy = 5

La déformation axiale moyenne &, _(um/m) et la déformation radiale moyenne &,
ax rad
(um/m) par un calcul de moyenne ;

L’angle de phase du module complexe moyen @ (°) : @5 = Doy, — Peoy, s

Et I’angle de phase du coefficient de Poisson moyen ¢, (°) : ¢, = =7 — (@ax — Praa) ;

A partir de ces valeurs, il est finalement possible de calculer pour chaque fréquence et chaque

température testée :

- Lanorme du module complexe moyenne |E*| (MPa) : |[E*| = :"ﬂ ;

Oax

- Lapartie réelle moyenne du module complexe E; (MPa) : E; = |E*| cos(¢g) ;

- La partie imaginaire moyenne du module complexe E, (MPa) : E, = |E*|sin(¢g) ;

.. . &€
- Lanorme du coefficient de Poisson moyen |v*| : [v*| = — —rad .

€oax
- Lapartie réelle moyenne du module complexe v; : v; = |v*| cos(¢,) ;

- Etenfin la partie imaginaire moyenne du module complexe v, : v, = |v*| sin(¢,).

En outre, pour chaque cycle traité, un indice de qualité des approximations est calculé (somme
des éecarts aux carrés entre le signal sinusoidal et les 200 points de chaque cycles, rapportée a
la valeur de I’amplitude du signal). En fonction de la qualité des signaux et de la pertinence des
résultats, certains cycles doivent étre supprimés. Les premiers et derniers cycles sont
systématiquement supprimés car souvent peu fiables (premiers cycles non stabilisés en raison

du comportement viscoélastique et derniers cycles souvent écourtés).

Une fois ce traitement effectué, les résultats obtenus sont moyennés sur I’ensemble des cycles
pour chaque couple de fréquence et température fixées. Une valeur de module complexe (norme
et angle de phase) et de coefficient de Poisson complexe (norme et angle de phase) est ainsi

obtenu pour chaque fréquence et chaque température donnée.
5.2.4 Exemples de résultats

La Figure 5-7 présente des exemples de resultats des essais de module complexe menés sur les
éprouvettes GB5-0-3550-1-9 et GB5-0-3550-1-4, deux éprouvettes issues du méme enrobé
GB5-0-3550. Les Figure 5-7 (a) et (b) présentent les résultats de module complexe dans les
plans complexe de Cole-Cole et I’espace de Black. Des courbes uniques pouvant étre obtenues
dans ces plans, il a été possible de tracer les courbes maitresses de la norme du module

complexe et de I’angle de phase (Figure 5-7 (c) et (d)) en fonction de la fréquence équivalente,
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a la température de référence de 15°C en utilisant les facteurs de translation et la courbe WLF

reportés dans la Figure 5-7 (€). Les courbes des deux éprouvettes se superposant parfaitement,

démontrant une excellente répétabilité.
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Figure 5-7 : Résultats expérimentaux de E* obtenus sur les éprouvettes 1-9 et 1-4 de GB5-0-3550 (a) Plan de

Cole-Cole, (b) Espace de Black, (c) Courbe maitresse de la norme |E*| & 15°C, (d) Courbe maitresse de ['angle

de phase ¢ .- a 15°C, (e) Facteurs de translation a et courbe WLF
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5.3  Essais de traction simple
5.3.1 Procédure expérimentale

L’essai de traction directe consiste en une mise en traction par élongation d’une éprouvette
cylindrique jusqu’a rupture de celle-ci a une température et une vitesse de deformation fixée.
Les essais sont réalisés a trois températures : 10 °C, 5 °C et -15 °C, a vitesse de déformation
axiale constante de 3,2x10*/min. Le pilotage de la presse est donc effectué en contréle de la

déformation axiale durant 1’essai.

Les éprouvettes testées sont cylindriques, de 150 mm de longueur et 75 mm de diametre. Les
essais a 10°C et 5°C sont réalisés sur la presse Instron tandis que les essais a -15°C sont réalisés
sur la presse MTS. Comme pour les essais de module complexe, les déformations axiales sont
mesurées a I’aide des trois extensometres (de 90 mm de longueur et + 5 mm d’amplitude de
mesure pour les essais menés sur la presse Instron et de 75 mm de longueur avec un débattement
maximal de 1.5 mm en traction et -1.25 mm en compression pour les essais menés sur la presse
MTS) placés a 120° autour des éprouvettes. La déformation axiale totale des éprouvettes est
calculée comme la moyenne des mesures de déformation délivrées par les trois extensometres
utilisés.
5.3.2 Mise en place de I’essai

La méme procédure de collage des éprouvettes que celle appliquée pour la mise en place des
essais de module complexe est utilisée (5.2.1). Un temps de prise de la colle d’au moins 6h puis
de mise en température des éprouvettes de 5h sont prévus. Durant ces périodes, les éprouvettes

sont maintenus en légére compression de -0.02kN a température 25 °C.
5.3.3 Acquisition et traitement des données

Comme pour les essais de module complexe, les données brutes sont collectées sous la forme
de points enregistrés a des temps précis (toutes les secondes). Sont mesurés par les différents

capteurs et systémes d’acquisition :

- Le temps total (s), -

- Laposition du piston (mm),
- Larotation (°),

- Lacharge (kN),

- Les déformations axiales (m/m)
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- Etlatempérature (°C).

A partir de ces valeurs, sont calculées :

. . F
- Lacontrainte moyenne axiale o, (MPa) : g, = 5
- La déformation axiale moyenne &, _(m/m), moyenne des trois déformations obtenues

pour chaque extensometre.
5.3.4 Exemples de résultats

La Figure 5-8 et Figure 5-9 ci-dessous présentent les résultats obtenus de ’essai de traction
directe mené sur 1’éprouvette GB5-0-SBS-2-9. La Figure 5-8 présente 1’évolution de la
déformation en fonction du temps. Celle-ci est conforme & la commande de pilotage, soit
3.2x10#/min. La contrainte a été tracée en fonction de la moyenne des déformations axiales

dans la Figure 5-9. Le pic de contrainte et la déformation associée peuvent étre ainsi déterminés.
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Figure 5-8 : Evolution de la moyenne des déformations axiales en fonction du temps obtenue d’un essais de

traction directe mené sur I’éprouvette GB5-0-SBS-2-9
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Figure 5-9 : Evolution de la contrainte axiale en fonction de la moyenne des déformations axiales obtenue d’un

essais de traction directe mené sur [’éprouvette GB5-0-SBS-2-9
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54 Essais TSRST
5.4.1 Procédure expérimentale

Le principe de 1’essai de retrait thermique empéché (« Thermal Stress Restrained Specimen
Test »), TSRST, selon la NF EN 12697-4, est de refroidir une éprouvette selon un taux de
refroidissement constant, tout en empéchant 1’éprouvette de se contracter en maintenant sa
longueur, jusqu’a rupture de celle-ci. Le taux de refroidissement est de -10°C/h (NF EN 12697-
46 Février 2020- Mélanges Bitumineux - Méthodes d’essai - Partie 46 : Fissuration et Propriétés
a Basse Température Par Des Essais de Traction Uniaxiale, n.d.). La température initiale des
éprouvettes est de 5°C (et non 20°C comme indiqué dans la norme précédente). En effet, de
précédentes études ont montré qu’il était possible de réduire le temps d’essai en commengant a
5°C plutét que 20°C (comme indiqué dans la norme Américaine AASHTO TP10-93) car au-
dessus de 5°C, les propriétés dissipatives des matériaux sont trés importantes, ceux-ci
n’emmagasinent donc que tres peu de contraintes (Tapsoba, 2012; Tapsoba et al., 2012, 2016).
Les eprouvettes testées ont des dimensions différentes de celles testées en module complexe et
en traction : elles ont un diamétre de 60 mm et une longueur de 225 mm. Le diametre plus petit
a été adapté afin de s’assurer d’une température plus homogene au cceur des éprouvettes durant
les essais. Malgré la structure composite de I’enrobé et le faible diamétre de ces éprouvettes,
I’hypothese de la continuité du milieu est tout de méme considérée comme valide a 1’échelle de

I’éprouvette.

Comme pour les essais de traction directe, les déformations axiales sont obtenues a I’aide des
trois extensometres (de 90 mm de longueur et = 5 mm d’amplitude de mesure) placés a 120 °©
autour des éprouvettes. La déformation axiale totale ¢,, des éprouvettes testées est définie par
la moyenne de ces trois extensometres. Au cours de 1’essai TSRST, cette déformation moyenne

axiale est maintenue nulle, afin d’empécher le phénomene de contraction thermique.
Ainsi, g4, peut se décomposer de la maniére suivante dans I’Equation 5-4 :

gax — gaxthermique + gaxmécanique =0 5_4
Avec g, thermique g déformation thermique égale a a.AT, avec « le coefficient de
dilatation/contraction thermique des matériaux et AT la variation de température depuis le début

de I’essai et g,, ™4™ a%¢ 1q déformation mécanique.

Ainsi, I’Equation 5-4 devient (Equation 5-5) :
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gaxmécanique — _gaxthermique =—a.AT 5-5

5.4.2 Mise en place de ’essai

La méme procédure de collage des éprouvettes que celle appliquée pour la mise en place des
essais de module complexe et de traction directe est utilisée (5.2.1). Un temps de prise de la
colle d’au moins 6 h a une température ambiante proche de 20 °C puis de mise en température
des éprouvettes de 5h sont prévus. Durant ces périodes, les éprouvettes sont maintenus en légere
compression de -0,02 kN.

5.4.3 Acquisition et traitement des données

Comme pour les essais de module complexe et de traction directe, les donnees brutes sont
collectées sous la forme de points enregistrés a des temps précis (toutes les secondes). Sont

mesurés par les différents capteurs et systémes d’acquisition :

- Le temps total (s),

- Laposition du piston (mm),

- Larotation (°),

- Lacharge (kN),

- Les déformations axiales (m/m)

- Etlatempérature (°C).

Sont calculés :

. . F
- Lacontrainte moyenne axiale o, (MPa) : oy = 5

5.4.4 Calibration des capteurs avec la température

Cet essai nécessite d’imposer un refroidissement constant a 1’équipement utilisé. Or, les
capteurs utilisés connaissant également des déformations thermiques, comme les éprouvettes.
Le pilotage étant effectué sur les mesures des extensomeétres, si les valeurs de ceux-ci dérivent
avec la température, les résultats des essais seront fausses. Il est donc nécessaire de déterminer

les déformations des extensomeétres avec la température et de corriger leur valeur.

Afin d’évaluer la déformation du systeme de mesure, une éprouvette étalon de « Zérodur® »)
a été utilisée. Le coefficient de contraction thermique de cette éprouvette peut étre consideré

comme étant égal a zéro. Des essais avec ce materiau ont été realisés dans les mémes conditions
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que I’essai TSRST sur éprouvette d’enrobé. La température est mesurée a la surface de
I’éprouvette. La vitesse de refroidissement est de 10 °C/h. Les résultats sont présentés sur la

Figure 5-10. La calibration a montré que le systtme de mesure se déforme d’environ
15,48 pm/h.

Tous les essais n’ayant pas tous été réalisés avec le méme lot d’extensométres, la calibration a

été faite une seconde fois et a montré que le systeme de mesure se déforme d’environ
17,83 um/h.
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Figure 5-10 : Dérive des extensometres avec la température mesurée sur une éprouvette étalon de Zerodur®

5.4.5 Exemples de résultats

La Figure 5-11 ci-dessous présente un exemple de résultats obtenus lors de I’essai TSRST mené
sur I’éprouvette GB5-0-SBS-2-9. L’¢évolution de la température et de la contrainte axiale sont

tracées en fonction du temps.
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Figure 5-11 : Evolutions de la température et de la contrainte axiale en fonction du temps, obtenues lors de
l’essai TSRST mené sur [’éprouvette GB5-0-SBS-2-9

5.5 Conclusion du chapitre

Ce chapitre de these regroupe les descriptions de 1’ensemble des équipements et dispositifs
expérimentaux utilisés au cours de la thése pour la réalisation des essais thermomécaniques
avancés a ’ENTPE. Des exemples de résultats sont présentés pour chaque essai. Le Tableau

5-4 résume ’ensemble des essais avancés réalisés sur les matériaux de la these.

Tableau 5-4 : Récapitulatif essais avancés réalisés et matériaux testés

Essais thermomécaniques réalisés a ’ENTPE
(X =réalises ; - = non réalises)
Matériaux Module complexe et Traction directe TSRST
testés coefficient de Poisson
complexe
GB5-0-SBS X X X
GB5-2-SBS X X X
GB5-4-SBS X X X
GB5-0-3550 X X X
GB5-2-3550 X X X
GB5-4-3550 X X X
BR X - -
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6. Etude expérimentale et
modéelisation en petites

déformations
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Ce chapitre présente la caractérisation du comportement viscoélastique linéaire dans le domaine

des petites déformations des matériaux présentés dans le chapitre 3.

Les résultats, la modélisation par le modéle analogique 2S2P1D et les analyses des essais
réalisés sur des éprouvettes en enrobé (avec et sans caoutchouc) et en caoutchouc BR seront
présentés. L’énergie dissipée par cycle de chargement sinusoidale a également été déterminée
au cours des essais de module complexe, pour chaque enrobé avec et sans granulat de
caoutchouc. Les propriétés viscoélastiques obtenues ont permis de déterminer I’énergie dissipée
dans une structure simplifiée de chaussée via un calcul par éléments finis réalisé dans le

domaine fréquentiel sur le logiciel Comsol®.

6.1 Essais de module complexe réalisés sur les enrobés
6.1.1 Récapitulatifs des essais réalisés

Le Tableau 6-1 présente I’ensemble des éprouvettes testées par les essais de module complexe
au laboratoire de ’ENTPE. Au moins deux éprouvettes par matériau ont été testées pour veérifier
la répétabilité de 1’essai. Pour les enrobés GB5-0-SBS et GB5-2-SBS, plus de deux éprouvettes
ont été testées, a cause de pannes répétitives de 1’enceinte thermique durant les deux premiers
essais n’ayant donc pas permis de caractériser le comportement sur une large gamme de

température.

Au total, les essais ont été menés sur 15 éprouvettes. Les teneurs en vides des éprouvettes
(déterminées par la méthode geométrique présentée dans le chapitre 3) sont également
présentées dans le Tableau 6-1. Le rapport du volume de granulats (minéraux et caoutchouc)
sur le volume de liant total (bitume neuf d’apport et bitume issu des AE) a été calculé pour

chaque éprouvette. Il est identique pour toutes les éprouvettes et égale a 7,6.
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Tableau 6-1 : Récapitulatifs des éprouvettes d’enrobés testées, avec leur teneur en vides correspondante et le

rapport du volume de granulats (minéraux et caoutchouc) sur le volume de liant

Rapport du volume de
granulats (minéraux et

Eprouvettes testées Teneurs en vides
caoutchouc) sur le
volume de liant
GB5-0-SBS-1-5 3,4%
GB5-0- SBS -1-8 3,3%
GB5-0- SBS -1-11 3,3%
GB5-2- SBS -2-2 3,3%
GB5-2- SBS -2-1 3,5%
GB5-2- SBS -2-3 3,5%
GB5-2- SBS -2-12 3,6%
GB5-4- SBS -1-8 4,4% 7.6
GB5-4- SBS -1-6 4,3%
GB5-0-3550-1-4 5,2%
GB5-0-3550-1-9 5,3%
GB5-2-3550-2-11 5,8%
GB5-2-3550-2-13 5,5%
GB5-4-3550-1-7 5,6%
GB5-4-3550-1-9 5,6%

6.1.2 Résultats, analyse et modélisation par le modéle analogique 2S2P1D des

essais

Les résultats expérimentaux des modules complexes et des coefficients de Poisson complexes

et les modélisations 2S2P1D sont présentes dans les figures Figure 6-1 a Figure 6-3.

La Figure 6-1 présente les données de module complexe obtenus pour tous les enrobés testes,

ainsi que la modélisation 2S2P1D realisée.

Pour tous les enrobes, des courbes uniques sont obtenues dans le plan de Cole-Cole et I’espace
de Black, ce qui montre que le principe de superposition temps-température est validé pour tous
les enrobés, avec ou sans caoutchouc. Les courbes maitresses de la norme du module complexe
et de I’angle de phase ont été tracées a la température de réference de 15 °C. Les facteurs de
translation a; utilisés sont tracés dans la Figure 6-1(¢), ainsi que la courbe obtenue de 1’équation
WLF (unique pour tous les matériaux car les mémes C, et C, ont été utilisés). Il existe des écarts
de I’ordre de + 0,5 °C entre les températures visées et celles mesurées par la sonde de
température. Ainsi, afin de déterminer les facteurs de translations a la méme température de

référence, une approche en deux temps a été adoptée. Dans un premier temps, ils ont été
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déterminés manuellement, a la température de référence dite expérimentale (présentant donc
des variations de température de 1’ordre de + 0,5 °C entre les différentes éprouvettes testées).
Les facteurs de translation précédemment déterminés ont ensuite été ajustés a la température de
15°C, en calculant avec I’équation WLF 1’écart entre la valeur de a; a la température de 15°C
et la valeur de a; a la température de ’essai et en multipliant cette valeur obtenue aux facteurs

de translations déterminés manuellement.
Une bonne répétabilité des données expérimentales est obtenue pour tous les enrobés.

A Dbasses températures/hautes fréequences, des valeurs croissantes de la norme du module
complexe sont observées pour une teneur en caoutchouc croissante, indépendamment du type
de bitume. Cependant, pour la méme teneur en caoutchouc, les enrobés avec bitume modifié
aux polymeéres SBS montrent une norme de module complexe plus faible que les enrobés du
bitume pur 35/50. Les courbes maitresses des angles de phase se superposent, indépendamment

de la teneur en caoutchouc et du bitume.

A hautes températures/basses fréquences, deux tendances peuvent étre observées en fonction

du type de liant :

e Concernant les enrobés avec bitume modifié aux polymére SBS (GB5-SBS), la norme
du module complexe diminue avec l'augmentation de la teneur en caoutchouc, mais pour
les enrobés avec bitume pur 35/50 (GB5-3550), des valeurs croissantes de la norme du
module complexe sont observées pour une teneur en caoutchouc croissante.

e Pour l'angle de phase du module complexe, les courbes maitresses se superposent pour
les enrobés avec bitume modifié aux polymeéres SBS sur toute la gamme des
températures/fréquences considérées, indépendamment de la teneur en caoutchouc.
Pour les enrobés avec du bitume pur 35/50 (GB5-3550), I'angle de phase diminue avec
l'augmentation de la teneur en granulats de caoutchouc mais, globalement, les enrobés
avec du bitume pur 35/50 montrent des valeurs plus élevées d'angle de phase du module
complexe par rapport aux enrobés avec du bitume modifié aux polymeres SBS (GB5-
SBS).

Toutes les données expérimentales ont été modélisées avec le modele 2S2P1D, en utilisant les

paramétres indiqués dans le Tableau 1-2.
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Tableau 6-2 : Constantes du modele 2S2P1D et parametres WLF a la température de référence de 15 °C

E E, k h 0 T B v | C1| C2
Enrobés
(MPa) | (MPa) | () | () | () | (s) () 1) ]06)]CC)
GB5-0-SBS 38 37400
GB5-2-SBS 25 33800 0,540
GB5-4-SBS 20 27700

GB5-0-3550 3 35800 0,173 1,80| 0,179 400 |(4,30]24,1{161,8
GB5-2-3550 12 34000 0,570
GB5-4-3550 14 29000

Les courbes 2S2P1D obtenues se superposent parfaitement bien sur les données
expérimentales, ce qui confirme que le modéle 2S2P1D est parfaitement adéquat pour
modéliser les données expérimentales du module complexe pour tous les enrobés étudiés au
cours de cette thése. Pour les enrobés avec du bitume modifié aux polyméres SBS, les mémes

constantes k, h, &, 8 et T ont été utilisées. Pour les enrobés avec bitume pur 35/50, le méme

jeu de constantes que pour les enrobés GB5-SBS a été utilisé, sauf pour h, dont la valeur est

Iégérement plus haute.

Les constantes k, h, & et § sont connues pour étre uniquement influencées par le bitume (Olard
& Di Benedetto, 2003). Pour les enrobés GB5-SBS avec bitume modifié aux polyméres SBS,
il est intéressant de souligner une diminution des valeurs des modules asymptotiques du module
complexe avec lI'augmentation de la teneur en caoutchouc. La valeur du module vitreux E,, est
inférieure de 10% (resp. 26%) pour 1’enrobé avec 2% (resp. 4%) de granulats de caoutchouc
par rapport a la valeur de E, de I’enrobé GB5-0-SBS sans granulats de caoutchouc. La valeur
du module statique E,, est inférieure de 34% (resp. 47%) pour I’enrobé avec 2% (resp. 4%) de
granulats de caoutchouc par rapport a la valeur E,, de I’enrobé de référence sans caoutchouc
(GB5-0-SBS).
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Figure 6-1 : Données expérimentales et modélisation 2S2P1D du module complexe E* de tous les enrobés

testées. (a) Plan de Cole-Cole, (b) Espace de Black, (c) Courbe maitresse de la norme du module complexe |E*|

a 15°C, (d) Courbe maitresse de I’angle de phase du module complexe @g+ a 15°C et (e) Facteurs de

translation a; and équation WLF utilisée
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Pour les enrobés avec bitume pur 35/50 (GB5-3550), la méme observation peut étre faite pour
le module vitreux Ej, qui est 5% plus bas (resp. 19%) pour 1’enrobé avec 2% (resp. 4%) de
granulats de caoutchouc que le module E, de I’enrobé de référence sans caoutchouc (GB5-0-
3550). En revanche, pour le module statique E,, il est observé la tendance inverse, E,, étant
50% plus élevé (resp. 75%) pour I’enrobé avec 2% (resp. 4%) de granulats de caoutchouc que
Ey, de I’enrobé sans caoutchouc (GB5-0-3550).

Ainsi, concernant le module complexe des enrobés testés, les données obtenues
expérimentalement et par la modélisation ont montré que le comportement des enrobés
contenant des granulats de caoutchouc est toujours viscoélastique linéaire et que I’ajout de
caoutchouc dans les enrobés entraine une diminution de leur rigidité, sur toute la gamme de
températures et de fréquences testées (sauf a hautes températures/basses fréquences pour
I’enrobé avec bitume pur). Il est également notable que, dans le cas de 'utilisation d’un bitume
pur, I’ajout de caoutchouc induit une diminution de ’angle de phase alors qu’il n’y a aucune
influence du caoutchouc sur I’angle de phase des enrobés contenant du bitume modifié¢ aux

polymeéres SBS.

Les données de module complexe normalisé modélisée par le modele 2S2P1D sont tracées pour
tous les enrobés dans la Figure 6-2. Les données de tous les enrobés sont pratiquement
superposées sur toute la gamme de température et fréquence, indépendamment de la teneur en
caoutchouc. Des résultats obtenus de recherches antérieures ont montré que les courbes
normalisées du module complexe sont uniquement dépendante du liant (indépendamment du
type de granulats minéraux et de la granulométrie utilisée) (Di Benedetto et al., 2004b). Les
données de la Figure 6-2 permettent d'étendre ce résultat aux granulats de caoutchouc et donc
d’affirmer que les granulats de caoutchouc n’influent pas sur le comportement du liant, et par
extension qu’ils se comportent comme des granulats. Ce résultat est particulierement intéressant
compte tenu de I’objectif d’incorporation des particules de caoutchouc par voie seche. De plus,
pour les deux types de liant utilisé (bitume pur et Bipréne43®), il est hautement probable que
les courbes de module complexe normalisés soient identiques, ce qui pourrait expliquer
pourquoi les enrobés ont des courbes de module complexe normalisé superposées. Pour des
raisons logistiques, il n’a pas été possible de réaliser les essais de module complexe des bitumes

utilisés au cours de cette these.
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Figure 6-2 : Module complexe normalisé : Données expérimentales et modélisation 252P1Dde tous les enrobés
testées. (a) Courbe maitresse de la norme du module complexe normalisé |E;, | (& 15°C), (b) Courbe

maitresse de /’angle de phase du module complexe normalisé P (2 15°C), (c) Eyorm dans le plan de Cole-

Cole et (d) Engrm dans [’espace de Black

Dans la Figure 6-3, les données expérimentales normalisées et les courbes de modélisation
2S2P1D des coefficients de Poisson complexes sont tracees pour tous les enrobés. Les courbes
maitresses de la norme et de I'angle de phase du coefficient de Poisson complexe sont tracées
pour tous les enrobés, utilisant les mémes facteurs de translation que pour le module complexe.
Le principe d’équivalence temps-température est validé pour tous les enrobés dans le cas
tridimensionnel. Les données expérimentales sont plus dispersées que pour le module
complexe, mais les courbes de tous les enrobés se superposent, indépendamment de la teneur

en caoutchouc ou du type de bitume. La dispersion observée dans ces figures peut étre par
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ailleurs expliquée par la grande précision nécessaire pour mesurer les valeurs du coefficient de
Poisson et traduit des erreurs de mesures de 1’ordre de quelques microns (Perraton et al., 2016).
Par conséquent, les mémes conclusions que pour le module complexe normalisé peuvent étre
proposeées : il n'y a pas d'influence de la teneur en caoutchouc sur I'évolution du coefficient de
Poisson entre les deux limites asymptotiques élastiques. La modélisation des données

expérimentales par le modéle 2S2P1D est satisfaisante pour tous les enrobes.
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Figure 6-3 : Coefficient de Poisson normalisé : Données expérimentales et modélisation 2S2P1Dde tous les
enrobés testées. (a) Courbe maitresse de la norme du coefficient de Poisson normalisé |v;; o | (@ 15°C), (b)

Courbe maitresse de /’angle de phase du coefficient de Poisson normalisé N (@ 15°C), (¢) Viprm dans le

plan de Cole-Cole et (d) viorm dans [’espace de Black
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6.1.3 Influence des teneurs en vides et de la teneur en caoutchouc sur les résultats

de module complexe

Dans la suite, I’influence de la teneur en vides et I’influence de la teneur en caoutchouc ont été
¢tudiées. L’influence de la teneur en vides sur le comportement viscoélastique linéaire des
enrobés est connue et documentée. En effet, la rigidité du matériau a tendance a augmenter avec
la diminution de la teneur en vides et inversement (Di Benedetto & de la Roche, 1998; Pedraza
et al., 2022; D. Ramirez Cardona et al., 2021; Tran, 2020). L’objectif dans cette section est
d’identifier et distinguer les effets des variations de teneurs en vides et de 1’ajout de caoutchouc

sur les variations de module observées précédemment.

La Figure 6-4 et la Figure 6-5 présentent les histogrammes des valeurs de modules

asymptotiques vitreux E, et de modules asymptotiques statiques E,, obtenus des modélisations
2D2P1D pour les enrobés de la thése.
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Figure 6-4 : Histogramme des valeurs de modules asymptotiques vitreux E, et de modules asymptotiques

statiques E,, obtenus des modélisations 2D2P1D des enrobés GB5-SBS avec bitume modifié aux polymeres SBS
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Figure 6-5 : Histogramme des valeurs de modules asymptotiques vitreux E, et de modules asymptotiques

statiques E,, obtenus des modélisations 2D2P1D des enrobés GB5-3550 avec bitume pur

La Figure 6-6 présente les valeurs de modules asymptotiques vitreux des enrobés de la thése

obtenus de la modélisation 2S2P1D, en fonction des teneurs en vides moyennes de chaque
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matériaux. Les barres d’erreur sont obtenues des écarts-types calculés a partir de la moyenne
des teneurs en vides des éprouvettes testées par matériau. Comme discuté précedemment, il est
observé une diminution de la valeur de module vitreux avec 1’augmentation de la teneur en

caoutchouc, quel que soit le type de liant utilisé (pur ou modifié aux polymeres SBS).

Les tendances ont été approximées par des régressions linéaires. Dans le cas des matériaux
contenant du bitume modifié GB5-SBS, le coefficient de corrélation est égal a 0,94, soit trés
proche de 1. La régression linéaire semble donc étre adapté pour modéliser 1’évolution du

module vitreux en fonction des teneurs en vides et de la teneur en caoutchouc.

39000 -
£ 37000 { ~ DGBS-0-SBS GB5-0-3550
=
< 35000 - ~
. /\‘ GB5-2-3550
% 33000 - : N -2-3
2 OBIBS y = -1E+06x + 95798 .
< 31000 - R2 = 0.4302
g
>.29000 1 [y =-847861x + 64518 \ + GB5-4-3550
6% 27000 - R? =0.9387 GB5-4-SBS
25000 T T T T T 1
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Figure 6-6 : Modules asymptotiques vitreux E, des enrobés de la thése obtenus de la modélisation 252P1D, en
fonction des teneurs en vides moyennes. Les barres d’erreur représentent les écart-types calculées par rapport

aux moyennes des teneurs en vides

A la vue des tendances d’évolution des modules, 1’hypothése est faite que les différences
relatives de modules observés entre les enrobés de référence sans caoutchouc et les enrobes
contenant 2% et 4% de caoutchouc sont des combinaisons linéaires de deux variables
indépendantes : la teneur en granulats de caoutchouc (appelée %CR) et la teneur en vides

(appelée %Vides), comme présenté dans 1’équation 6-1 et I’équation 1-2 :

AE, ) 6-1
=x %CR +y A%Vides
Eoref
AE 6-2
% — x %CR + y A%Vides
Eoo, .,

avec .
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- x donnant I’influence de la teneur en granulats de caoutchouc,

-y donnant I’influence de la teneur en vides,

- A%Vides ladifférence entre la teneur en vides moyenne des enrobés de référence (GB5-
0-SBS ou GB5-0-3550) et la teneur en vides moyenne des enrobés contenant du
caoutchouc (2% ou 4%),

- Eo, (resp. Ego,, f) le module vitreux (resp. le module statique) des enrobés de référence

(GB5-0-SBS ou GB5-0-3550),

- AE, (resp. AE,,) la différence entre le module vitreux (resp. le module statique) des
enrobés de référence (GB5-0-SBS ou GB5-0-3550) et la moyenne de la norme du
module complexe des enrobés contenant du caoutchouc (2% ou 4%).

Concernant les enrobés contenant du Bipréne43®, dans le cas du module statique asymptotique
Eyo, il a été déterminé pour x une valeur de -19% par pourcentage en caoutchouc ajouté et pour
y une valeur de 28% par pourcentage en vides en plus (par rapport a I’enrobé de référence GB5-
0-SBS). Le rapport x/y donne une valeur de -0,68. La valeur positive obtenue pour y dans ce
cas semble invraisemblable compte tenu de la connaissance des effets de I’augmentation de la

teneur en vides sur les valeurs de modules des enrobés.

Dans le cas du module vitreux asymptotique Ey, il a été déterminé pour x une valeur de —4%
par pourcentage en caoutchouc ajouté et pour y une valeur de -9% par pourcentage en vides en

plus (par rapport a I’enrobé de référence GB5-0-SBS). Le rapport * /y donne une valeur de 0,47.

Ce résultat intéressant signifie qu’ajouter 1% de granulats de caoutchouc pourrait finalement

étre équivalent & ajouter environ 0,5% de vides dans I’enrobé contenant du bitume Bipréne43®.

Concernant les enrobés contenant du bitume pure 35/50, dans le cas du module statique
asymptotique E,,, il a été déterminé pour x une valeur de 14% par pourcentage en caoutchouc
ajouté et pour y une valeur de 62% par pourcentage en vides en plus (par rapport a I’enrobé de

référence GB5-0-SBS). Le rapport x/y donne une valeur de -0,22. Dans le cas du module

vitreux asymptotique E,, il a eté déterminé pour x une valeur de —7% par pourcentage en
caoutchouc ajouté et pour y une valeur de 21% par pourcentage en vides en plus (par rapport a

I’enrobé de référence GB5-0-SBS). Le rapport x/y donne une valeur de -0,32. Encore une fois,

les valeurs positives obtenues pour y posent probleme ici.

Compte tenu des resultats obtenus, il est possible que I’hypothése de non-dépendance de la

teneur en granulats de caoutchouc et la teneur en vides ne soient pas adaptée.
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Le méme raisonnement a tout de méme été appliqué aux valeurs de norme du module complexe
obtenues du modéle 2S2P1D, sur toute la gamme de fréquences et pour les températures -25
°C, -5 °C, 15°C, 35 °C et 55 °C. La Figure 6-7 et la Figure 6-8 présentent 1’évolution de
I’influence de I’ajout de caoutchouc (c’est-a-dire x) sur les valeurs de modules données par le
modele 2S2P1D en fonction de la fréquence et de la température pour les enrobés avec bitume
pur 35/50 (GB5-3550) et bitume modifié aux polymeéres (GB5-SBS).

Le type de bitume influence grandement les résultats :

Pour les enrobés GB5-SBS, quelle que soit la température et la fréquence, I’ajout de caoutchouc
entraine une diminution du module (x toujours négatif). Lorsque la fréquence augmente ou la
température diminue, I’influence de la teneur en caoutchouc diminue jusqu’a atteindre la valeur
asymptotique obtenue pour E, (soit -4%). Inversement, lorsque la fréquence diminue ou la
température augmente, 1’influence de la teneur en caoutchouc augmente jusqu’a atteindre la

valeur asymptotique obtenue pour Ey, (soit -19%).
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Figure 6-7 : Evolution de ['influence de l'ajout de caoutchouc (x) sur les valeurs de modules donnés par le

modéle 252P1D en fonction de la fréquence et de la température pour les enrobés avec Bipréne43® (GB5-SBS)
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Figure 6-8 : Evolution de ['influence de l'ajout de caoutchouc (x) sur les valeurs de modules donnés par le
modéle 2S2P1D en fonction de la fréquence et de la température pour les enrobés avec bitume pur 35/50 (GB5-
3550)

Concernant les enrobés GB5-3550, pour les températures supérieures ou égales a -5 °C, lorsque
la fréquence diminue, I’influence de la teneur en caoutchouc diminue au fur et a mesure que x
augmente jusqu’a s’annuler puis augmente a nouveau lorsque x devient positif jusqu’a atteindre
la valeur asymptotique obtenue pour E,. Pour les températures trés basses (inférieures a -5 °C),
I’ajout de caoutchouc a pour influence une diminution du module sur la quasi-totalité de la
plage de fréquence. Lorsque la température augmente, I’influence de la teneur en caoutchouc
tend vers une augmentation du module pour des fréquences de plus en plus élevées au fur et a

mesure que la température augmente.

Il est toujours intéressant de discuter autour des valeurs de modules a 15 °C et 10 Hz, ces
parameétres étant ceux retenus dans les normes spécifiant les exigences relatives aux
performances des enrobés. Or, comme énoncé précédemment, il existe des variations de
températures de 1’ordre de £ 0,5 °C. Afin de comparer les résultats a la méme température, une
estimation du module expérimental a 15 °C et 10 Hz a été réalisée. Les valeurs a 15°C et 10 Hz
et a la température de 1’essai, directement issues du modele 2S2P1D ont tout d’abord été
déterminées. Le rapport entre ces deux valeurs a par la suite eté calculé et a éte utilisé pour

estimer a la température de 15 °C le module expérimental.

Les valeurs de normes du module complexe estimées a 15 °C et 10 Hz des différentes
éprouvettes de GB5-SBS ont été tracées en fonction des teneurs en vides et de la teneur en

caoutchouc dans la Figure 6-9. Les points estimés ont été approximés par un plan d’équation
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z = ax + by + c¢ pour chaque éprouvette (x représentant la valeur de teneur en granulats de
caoutchouc et y représentant la valeur de teneur en vides pour chaque éprouvette). Les valeurs
associes aux coordonnées (a , b, c¢) ont été trouvés en minimisant, a I’aide de 1’outil solver
d’Excel®, la somme des distances entre les points expérimentaux et le plan au carré (z — z;)>.
Les valeurs obtenues sont les suivantes : a = —9,5 x 10* MPa, b = —1,1 X 10° MPa et ¢ =

1,9 x 10* MPa.
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Figure 6-9 : Norme du module complexe a 15 °C et 10 Hz tracées en fonction de la teneur en caoutchouc et des
teneurs en vides des éprouvettes. Régression linéaire des donnes par un plan d’équation z = ax + by + c avec

a=-95x10* MPa,b = —1,1 X 10° MPa etc = 1,9 x 10* MPa

Le plan permet de représenter de maniere satisfaisante les résultats obtenus pour les enrobés
GB5-SBS, avec un coefficient de corrélation R? égal a 0,897. Cela signifie qu’il existe une
relation de linéarité entre la valeur du module a 15 °C et 10 Hz, la teneur en vides et la teneur

en caoutchouc.

Ces résultats sont intéressants et prometteurs mais le mangue de données ne permet pas réaliser
une étude statistique compléte sur les effets combinés de la teneur en vides et de la teneur en
caoutchouc des enrobés. Pour cela, il aurait été nécessaire de sélectionner, pour chaque

matériau, des éprouvettes présentant des teneurs en vides croissantes.
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6.2 Essais sur le caoutchouc BR

Afin de comprendre les effets de 1’ajout de caoutchouc sur le comportement viscoélastique des
enrobés, des essais de module complexe et de Poisson complexe ont été réalisés sur des

éprouvettes en caoutchouc BR.
6.2.1 Domaine de linéarité du caoutchouc BR

L’amplitude de déformation au cours des essais de module complexe a une importance capitale.
Lorsque I’amplitude de déformation est trop importante, les limites de linéarité peuvent étre
atteintes, ce qui va engendrer une dépendance du module complexe a I’amplitude de
déformation imposée, avec une diminution du module et une augmentation de I’angle de phase
avec I’augmentation de I’amplitude de déformation. Ces limites de linéarité sont définies
comme l'amplitude de la déformation correspondant a une diminution de 5% du module
complexe et varient d'environ 100 um/m pour les enrobés bitumineux (Airey & Rahimzadeh,
2004; Mangiafico et al., 2018; Nguyen et al., 2019).

Pour rester dans le domaine viscoélastique linéaire, il est nécessaire de choisir soigneusement
I’amplitude de déformation a imposer, afin d’éviter les effets de non-linéarité qui peuvent

apparaitre.

Pour les essais réalisés sur les enrobés bitumineux, des études précédemment réalisés ont
montré qu’une amplitude de déformation de 50 pum/m convient parfaitement pour rester dans le
domaine de linéarité (Delaporte et al., 2009; Di Benedetto et al., 2004a, 2007; Mahmoudi et al.,
2020; Mangiafico, 2014; Mangiafico et al., 2017, 2018; Nguyen et al., 2013, 2019; Olard & Di
Benedetto, 2003; Perraton et al., 2016; Pouget et al., 2012; D. A. Ramirez Cardona et al., 2015).
Concernant le caoutchouc BR, cette amplitude semble suffisamment basse pour correspondre
au domaine de linéarité des éprouvettes mais il est nécessaire de le vérifier en déterminant le

domaine de linéarité de ce matériau.

Cependant, le caoutchouc BR est un matériau bien plus déformable que 1’enrobé bitumineux.
Cela signifie que pour atteindre la déformation souhaitée, la force appliquée sur une éprouvette
en caoutchouc BR sera nettement réduite par rapport a celle appliquée a une éprouvette
d’enrobé bitumineux. Ainsi, avec une amplitude de 50 um/m, la limite de sensibilité du capteur
de force de 25 kN utilisé est atteinte. 1l a donc été nécessaire de réaliser une étude du domaine
de linéarité du caoutchouc BR, afin de déterminer une amplitude de déformation a imposer au

cours des essais de module complexe qui soit a la fois suffisamment élevée pour permettre au
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capteur de force de mesurer la force appliquée tout en restant dans le domaine de linéarité du

caoutchouc.

Pour cela, des chargements sinusoidaux cycliques ont été réalisés a différentes températures (-
10 °C, 20 °C et 40 °C), différentes fréquences (0,01 Hz, 1 Hz et 10 Hz) et pour différentes
amplitudes de déformation. Le Tableau 6-3 présente les différentes conditions des essais
réalisés :

Tableau 6-3 : Conditions en température, fréquence et amplitude de déformation des essais de linéarité réalisés

Amplitudes de Températures Fréguences testées
déformations testées (Hz)
(nm/m) (°C)
5555 -10;20; 40 0,01;1;10
111 -10;20; 40 0,01;1;10
555 40 0,01;1;10
278 40 0,01;1;10

Le critere de linéarité choisi est la diminution du module d’un maximum de 5% par rapport au
module viscoélastique parfait (i.e le module correspondant a une amplitude de déformation

virtuellement nulle, estimé par regréssion linéaire), soit

|E*|(g01)

——>0,95 6-1
|E*|(g9, = 0)

Avec |E*|(gy1) la norme du module obtenue a I’amplitude de déformation € et |E*|(gy; = 0)

la norme du module estimée pour une amplitude de déformation nulle.
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Figure 6-10 : Résultats des essais de linéarité réalisés sur une éprouvette en caoutchouc BR a trois températures
(-10 °C, 20 °C et 40 °C) et trois fréquences (0.01 Hz, 1 Hz et 10 Hz) (a) Norme du module complexe en fonction
de ’amplitude de déformation, (b) Angle de phase du module complexe en fonction de I’amplitude de
déformation et (c) Normalisation de la norme du module complexe par rapport a la valeur hypothétique obtenue

pour o1 =0 en fonction de ['amplitude de déformation

La Figure 6-10 présente les résultats des essais de linéarité réalisés, avec en (a) et (b) les normes
et angles de phase du module complexe obtenues en fonction des amplitude de déformation
testées et en (c) la normalisation effectuée de la norme du module complexe par rapport a la
valeur hypothétique obtenue pour une amplitude de déformation nulle (représentée par des

étoiles sur la Figure 6-10).

Les résultats montrent que pour des amplitudes de déformation inférieures ou égales a
555 um/m, la diminution du module est inférieure a 5%. Ainsi, en restant en dessous de
555 um/m d’amplitude de déformation durant les essais de module complexe, il est possible de

considérer le comportement viscoélastique du caoutchouc BR comme linéaire.
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I1 est également intéressant de constater qu’avec ces niveaux de déformation, la différence entre
I’angle de phase estimé pour une déformation nulle et les angles de phase mesurés

expérimentalement est inférieure a 1 °.

Finalement, I’amplitude de déformation choisie a donc été¢ de 278 um/m afin de mener les essais

de module complexe.

6.2.2 Reésultats, analyse des essais de module complexe et modélisation par une

version simplifiée de 2S2P1D

La Figure 6-12 présente les résultats des essais de module complexe réalisés sur les éprouvettes
de caoutchouc BR. Toutes les données expérimentales ont été modélisées avec une version

simplifiée du modeéle 2S2P1D, en utilisant les parametres indiqués dans le Tableau 6-4.

Tableau 6-4 : Constantes du modéle 2S2P1D et parametres WLF & la température de référence de 15 °C

Constantes 2S2P1D + parametres WLF (Tref = 15°C)
Ew &, k | h |3 Te B w|Ci| Co
% CR
(MPa) | (MPa) | () | () | ()] (9 () |O]C)([COC)
Caoutchouc 3 1.0x10 | Infini
100 3,0 0,0 {0,081 0,0 | 101 | - [28,0(245,8
BR 1,0)(10 20 (1,0X10 )

Les résultats expérimentaux du caoutchouc BR sont modélisés par une version simplifiée
modele 2S2P1D, dans lequel I’amortisseur et un des éléments paraboliques ont été neutralisés
en imposant une valeur nulle pour les constante k et & et en imposant une valeur trés élevée
pour la constante 3. Le mode¢le est finalement composé de deux ressorts et d'un élément
parabolique (Figure 6-11) et permet de représenter de maniére satisfaisante le comportement

viscoélastique linéaire du caoutchouc BR.

Eo - Ego h

Figure 6-11 : Version simplifiée du modéle 2S2P1D utilisé pour simuler le comportement viscoélastique linéaire

du caoutchouc BR.
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Figure 6-12 : Essais de module complexe et modélisation 2S2P1D réalisés sur le caoutchouc BR. (a) E* dans le
plan de Cole-Cole, (b) E* dans [’espace de Black, (c) Courbe maitresse de [’angle de phase du module complexe

@+ (@15°C), (d) Courbe maitresse de la norme du module complexe |E*| (2 15°C) et (e) Facteur de translation

ar and courbe WLF

Des courbes uniques sont obtenues dans le plan de Cole-Cole et I'espace de Black. Il s'agit d'un
résultat important qui montre que sur la gamme de températures/fréquences testée et pour
I'amplitude de déformation appliquée, le caoutchouc BR a un comportement viscoélastique
linéaire et peut étre considéré comme thermorhéologiquement simple (Schwarzl & Staverman,
1952). Le principe d’équivalence temps-température étant valide, les courbes maitresses de la
norme et de l'angle de phase du module complexe ont été tracées dans la Figure 6-12 (c) et (d)
a une température de référence de 15°C. Les facteurs de translation utilisés sont tracés dans la
Figure 6-12 (e). A titre de comparaison, la courbe WLF obtenue pour les différents enrobes
testés au cours de cette thése (Figure 6-1 (e)) est également tracée. La norme du module

complexe montre des valeurs d'environ quelques dizaines de MPa, ce qui extrémement faible
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par rapport aux valeurs obtenues pour les enrobés a méme combinaison de température et de

fréquence. L'angle de phase semble étre plutdt constant, égal a 6°.

6.3 Energie dissipée par les enrobés

En raison de leur comportement viscoélastique linéaire, les enrobés bitumineux dissipent de

I'énergie lorsqu'ils sont soumis a des cycles de chargement.

Dans cette section, I’énergie dissipée par cycle de chargement sinusoidal a été déterminée au
cours des essais de module complexe, pour chaque enrobé avec et sans granulat de caoutchouc.
Les propriétés viscoélastiques obtenues ont ¢galement permis de déterminer I’énergie dissipée
dans une structure simplifiée de chaussée via un calcul par éléments finis réalisé dans le

domaine fréquentiel sur le logiciel Comsol®.

6.3.1 Calcul de D’énergie dissipée a partir des valeurs expérimentales et

modélisations obtenues des essais de module complexe

Lorsque les enrobés subissent des cycles de chargements sinusoidaux (Figure 6-13), I’énergie

dissipée par cycle s’écrit comme dans 1’équation 6-3 :

6-3
Weycle = f ode = sin(@g.)1mE 0,
cycle

chcle = sin(@g+)T0HEg

Figure 6-13 : Energie dissipée au cours d'un cycle de chargement sinusoidale sur un matériaux viscoélastique

linéaire

A partir des données des essais de module complexe présentés précédemment, 1’énergie
dissipée au cours des essais a été déterminée expérimentalement pour les différents enrobés de
la thése & une amplitude de déformation constante égale a 50 pum/m. Le modele 2S2P1D a

permis de simuler 1’énergie que dissiperait les différents matériaux pour un chargement avec
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une amplitude de contrainte constante égale a 0,025 MPa et pour un chargement avec une

amplitude de déformation constante égale a 50 um/m.

Les Figure 6-14 a Figure 6-17 présentent les résultats obtenus. La Figure 6-14 et la Figure 6-16
présentent les courbes maitresses a 15 °C de I’énergie dissipée en fonction de la fréquence,
obtenues des essais de module complexe réalises sur les enrobés GB5-3550 et GB5-SBS a
amplitude de déformation constante (50 pum/m), ainsi que les simulations 2S2P1D de 1’énergie
dissipée pour des chargements avec amplitude de contrainte constante (0,025 MPa) et amplitude
de déformation constante (50 um/m). La Figure 6-17 et la Figure 6-15 montrent les différences
d'énergie dissipée entre les enrobés avec granulats de caoutchouc et les enrobés de référence en
fonction de la fréquence.

En considérant les enrobés GB5-SBS avec bitume modifié aux polymeres SBS, a amplitudes
de déformation constante de 50 um/m, les enrobés contenant des granulats de caoutchouc
semblent dissiper moins d’énergie par rapport a I’enrobé de référence sans caoutchouc GB5-0-
SBS, sur toute la gamme de fréquences étudiées. En effet, il est visible dans la Figure 6-16 une
différence d’environ 3 J/m3 (resp. 7 J/m®) entre la valeur maximale de I’enrobé de référence et
I’enrobé avec 2% (resp. 4%) de granulats de caoutchouc. Cela correspond a une diminution de
10% (resp. 26%) pour I’enrobé avec 2% (resp. 4%) de granulats de caoutchouc par rapport a la

valeur maximale initiale d’énergie dissipée trouvée pour I’enrobé de référence sans caoutchouc.

Cependant, en observant les valeurs asymptotiques du module complexe (Tableau 1-2), il est
visible que la valeur du module vitreux E, de I’enrobé avec 2% (resp. 4%) de granulats diminue
de 10% (resp. 26%) par rapport a la valeur E, de I’enrobé de référence sans caoutchouc. Ainsi,
cette diminution de I'énergie dissipée peut étre due a la diminution de la norme du module

complexe des enrobés contenant des granulats de caoutchouc.

A l'inverse, pour une amplitude de contrainte imposee, les résultats montrent une augmentation
de I'énergie dissipée avec I'augmentation de la teneur en granulats de caoutchouc. En effet, dans
la Figure 6-16, une différence d'environ 10 J/m? (resp. 17 J/m®) peut étre observée entre les
valeurs maximales de 1’enrobé de référence sans caoutchouc et I’enrobé avec 2% (resp. 4%) de
granulats de caoutchouc. Cela correspond a une augmentation de 59% (resp. 99%) pour
I’enrobé avec 2% (resp. 4%) de granulats de caoutchouc par rapport a la valeur de l'énergie

dissipée de I’enrobé de référence sans granulats de caoutchouc.
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Figure 6-14 : Courbes maitresses de [’énergie dissipée obtenues des essais de module complexe réalisés sur les
enrobés GB5-SBS a amplitude de déformation constance (50 um/m) et amplitude de contrainte constante
(0.025 MPa)
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Figure 6-15 : Différences d’énergie dissipée obtenues a partir du modéle 2S2P1D entre [’enrobé de référence
GB5-0-SBS et les enrobés GB5-SBS contenant 2% et 4% de caoutchouc, a amplitude de déformation constance

(50 um/m) et amplitude de contrainte constante (0.025 MPa)

Concernant les enrobés avec du bitume pur GB5-3550 (Figure 6-16 et Figure 6-17), pour une
amplitude de déformation imposée et pour une amplitude de contrainte imposeée, les enrobés
contenant des granulats de caoutchouc semblent dissiper moins d'énergie par rapport a I’enrobé

de référence sans caoutchouc sur toute la gamme de fréquences étudiées (Figure 6-16). En effet,
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pour une amplitude de déformation imposée, la Figure 6-16 montre une différence d'environ
1.4 J (resp. 5.4 J) entre les valeurs maximales de I’enrobé sans granulats de caoutchouc et
I’enrobé avec 2% (resp. 4%) de granulats de caoutchouc. Cela correspond a une diminution de
I'énergie dissipée de 5% (resp. 19%) pour I’enrobé avec 2% (resp. 4%) de granulats de
caoutchouc par rapport a la valeur de I'énergie dissipée de I’enrobé de référence sans
caoutchouc. Encore une fois, cette différence dans I'énergie dissipée peut étre expliquée par la
diminution de la rigidité des granulats de caoutchouc ajouté (Tableau 1-2) car la méme
observation que pour les enrobés GB5-SBS peut étre faite pour le module vitreux E,, qui
diminue de 5% (resp. 19%) pour I’enrobé avec 2% (resp. 4%) de granulats de caoutchouc par

rapport au E, de I’enrobé de référence sans caoutchouc.

Pour une amplitude de contrainte imposée, une différence d'environ 40 J (resp. 56 J) est trouvée
entre les valeurs maximales de I’enrobé de référence sans caoutchouc et I’enrobé avec 2% (resp.
4%) de granulats de caoutchouc. Cela correspond a une diminution de I'énergie dissipée de 36%
(resp. 47%) pour I’enrobé avec 2% (resp. 4%) de granulats de caoutchouc par rapport a la valeur

de I'énergie dissipée de I’enrobé de référence sans caoutchouc.
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Figure 6-16 : Courbes maitresses de |’énergie dissipée obtenues des essais de module complexe réalisés sur les
enrobés GB5-3550 a amplitude de déformation constance (50 pum/m) et amplitude de contrainte constante
(0.025 MPa)
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Figure 6-17 : Différences d’énergie dissipée obtenues a partir du modeéle 2S2P1D entre [’enrobé de référence
GB5-0-3550 et les enrobés GB5-3550 contenant 2% et 4% de caoutchouc, a amplitude de déformation

constance (50 um/m) et amplitude de contrainte constante (0.025 MPa)

Les résultats présentés précédemment permettent d’estimer 1’énergie dissipée durant les essais
de module complexe et d’étudier I’influence de I’ajout de caoutchouc sur la dissipation
d’énergie durant les essais. Cependant, du fait de la géométrie des éprouvettes, il n’est pas
possible de se prononcer sur I’influence de I’ajout de caoutchouc sur la dissipation d’énergie a
I’échelle d’une chaussée. Pour cela, la section suivante présente les modélisations réalisées

permettant I’estimation de I’énergie dissipée sur une structure de chaussée simplifiée.

6.3.2 Modélisation numérique de 1’énergie dissipée (logiciel éléments finis
Comsol®)
Afin d’estimer la dissipation d’énergie dans une chaussée soumise a un chargement cyclique,
des simulations numériques aux éléments finis ont été réalisés. Comme présenté dans la Figure
6-18, la structure de chaussée considérée comporte seulement deux couches et une géométrie

axisymeétrique a été utilisée afin de réduire les temps de calculs.
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ICyclic sinusoidal stress of 1 MPa applied on a circular surface (radius r = 0.1 m)

| Axisymmetry

Perfectly matched layers:
I artificial absorbing layer

Figure 6-18 : Structure de chaussées simplifiée en ne considérant que deux couches . un couche d’enrobé

viscoélastique linéaire et une couche de sol élastique infini

Une premiére couche de 0,3 m d’épaisseur représente les couches de surfaces et les couches
d’assises en matériaux bitumineux de la chaussée. Son comportement est supposé
viscoélastique linéaire et ses propriétés thermomécaniques (module complexe) sont obtenues a
partir du modele 2S2P1D ajustées sur les données expérimentales du module complexe

obtenues des six enrobés testés précédemment présentées.

La deuxiéme couche représente le sol. Elle est considérée comme ayant un comportement

élastique linéaire, avec un module d'Young de 200 MPa.

Pour la simulation numérique, le coefficient de Poisson a été considéré constant pour les deux

couches, égal a 0,35. La méme densité de 250 kg/m? a été utilisée pour les deux couches.

Un chargement sinusoidal a été imposé comme une contrainte uniforme cyclique avec une
amplitude de 1 MPa sur une zone circulaire de 0,1 m de rayon (force totale appliquée égale a
31,4 kN). La simulation numérique a été réalisée dans le domaine fréquentiel en tenant compte
des effets dynamiques. Des couches absorbantes imitant un domaine infini ouvert et non
réfléchissant et permettent ainsi d'éliminer les réflexions des ondes ont été utilisées. L'énergie

dissipée Wy a €té calculée pendant un cycle dans le volume total de la couche supérieure

(équation 6-4).

i 6-4
chcle = fff sin(@g.) &g, 00, av

188



avec g, (resp. aoi].) I'elément ij du tenseur des deformations (resp. des contraintes), ¢, I'angle

de phase du module complexe et V' le volume de la couche considérée.

La méthode francaise de conception et dimensionnement des structures de chaussée définie le
chargement standard par I’essieu de référence de 130 kN. Chaque demi-essieu est définie par
un jumelage a roue simples représenté par deux charges appliquant une valeur de 65 KN sur
deux zones circulaires de 0,125 m de rayon (chaque zone est donc chargée avec une amplitude
de contrainte de 0,662 MPa). Pour correspondre a cette norme, les valeurs d'énergie dissipée
obtenues (lorsque la force totale appliquée est de 31,4 kN) ont été multipliées par le rapport au
carré entre la charge standard (65 kN) et la force précédente de 31,4 kN, soit 4,4.

Les Figure 6-19 a Figure 6-22 présentent les résultats obtenus. La Figure 6-19 présente 1’énergie
dissipée en fonction de la fréquence, en utilisant les modélisations 2S2P1D des différents types
d’enrobés testés. La Figure 6-20 et la Figure 6-21 présentent les différences d’énergie dissipées
entre les enrobés de référence sans CR et les enrobés contenant des granulats de caoutchouc.
Enfin, la Figure 6-22 présente les différences d’énergie dissipée entre les enrobés GB5-SBS et
les enrobés GB5-3550, a méme teneur en granulats de caoutchouc (0%, 2% et 4%).

Les résultats des simulations par éléments finis sont en accord avec les observations de la
modélisation 2S2P1D des données expérimentales. Pour les enrobés avec du bitume pur 35/50,
une diminution de la dissipation d'énergie est trouvée pour les enrobés avec granulats de
caoutchouc par rapport a I’enrobé de référence sans granulats de caoutchouc. En particulier,
une différence maximale d'environ 666 J (resp. 896 J) est observée entre 1’enrobé sans granulats

de caoutchouc et I’enrobé avec 2% (resp. 4%) de granulats de caoutchouc.
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Figure 6-19 : Energie dissipée calculée par simulation numérique a amplitude de contrainte constante de 2,1

MPa (ce qui correspond & appliquer une charge de 65 kN sur une surface cylindrique de 0,1 m de diamétre)
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Figure 6-20 : Différence d’énergie dissipée entre I’enrobé de référence GB5-3550 sans caoutchouc (GB5-0-
3550) et les enrobés GB5-3550 avec granulats de caoutchouc (GB5-2-3550 et GB5-4-3550), calculée par
simulation numérique a amplitude de contrainte constante de 2,1 MPa (ce qui correspond a appliquer une

charge de 65 kN sur une surface cylindrique de 0,1 m de diamétre)

Concernant les enrobés GB5-SBS, les résultats montrent une augmentation de la dissipation
d'énergie pour les enrobés contenant des granulats de caoutchouc par rapport a I’enrobé de
référence sans caoutchouc. Une différence maximale d'environ 170 J (resp. 274 J) est trouvée
entre I’enrobé de référence et I’enrobé avec 2% (resp. 4%) de granulats de caoutchouc.
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Figure 6-21 : Différence d’énergie dissipée entre ’enrobé de référence GB5-SBS sans caoutchouc (GB5-0-SBS)
et les enrobés GB5-SBS avec granulats de caoutchouc (GB5-2-SBS et GB5-4-SBS), calculée par simulation
numérique a amplitude de contrainte constante de 2,1 MPa (ce qui correspond a appliquer une charge de 65 kN

sur une surface cylindrique de 0,1 m de diametre)

Enfin, il semble que les enrobés GB5-3550 contenant du bitume pur 35/50 dissipent plus
d’énergie que les enrobés GB5-SBS contenant du bitume modifié aux polymeres,
indépendamment de la teneur en granulats de caoutchouc. Cependant, cette différence tend a

diminuer avec 1’ajout de caoutchouc et avec 1’augmentation de la teneur en caoutchouc.
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Figure 6-22 : Différence d’énergie dissipée entre les enrobés GB5-3550 (GB5-0-3550, GB5-2-3550 et GB5-4-
3550) et les enrobés GB5-SBS (GB5-0-SBS, GB5-2-SBS et GB5-4-SBS), calculée par simulation numeérique a
amplitude de contrainte constante de 2,1 MPa (ce qui correspond & appliquer une charge de 65 kN sur une

surface cylindrique de 0,1 m de diamétre)

6.4 Conclusion du chapitre 6

Ce chapitre présente les résultats des essais de module complexe et coefficient de Poisson

complexe réalisés sur les différents enrobés et sur le caoutchouc BR.
Les principales conclusions sont présentées par la suite.

Le principe d’équivalence temps-température est validé pour tous les enrobés indépendamment
de la teneur en caoutchouc ou du type de bitume utilisé. Ce résultat démontre que 1’ajout de
caoutchouc n’influe pas sur cette propriété classique des matériaux bitumineux. De plus, la
méme équation WLF et des coefficients de translations similaires ont été utilisés pour construire
les courbes maitresses a la température de référence de 15 °C.

Concernant la norme du module complexe, des valeurs décroissantes sont observées avec
I’augmentation de la teneur en granulats de caoutchouc, a hautes températures et basses
fréquences, indépendamment du type de liant utilisé. Cependant, a hautes températures/basses
frégquences, des tendances différentes ont été observées selon le type de bitume et la teneur en
granulats de caoutchouc. Pour les enrobés avec bitume modifié SBS, des valeurs décroissantes
de la norme du module complexe sont observées avec une teneur en granulats de caoutchouc
croissante, mais pour les enrobés avec bitume pur 35/50, des valeurs croissantes de la norme

du module complexe sont observées avec une teneur en caoutchouc croissante.
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Pour I'angle de phase du module complexe, des résultats similaires sont obtenus pour les
enrobés avec du bitume modifié aux polyméres SBS sur toute la gamme des

températures/fréquences considérées, indépendamment de la teneur en caoutchouc.

A basses températures/hautes fréquences, toutes les courbes d'angle de phase se superposent
indépendamment de la teneur en caoutchouc et du bitume utilisé. A hautes températures/basses
fréquences, pour les enrobés avec bitume pur 35/50, les valeurs d'angle de phase décroissent
avec l'augmentation de la teneur en caoutchouc mais restent plus élevées par rapport aux valeurs

obtenues pour les enrobés avec bitume modifié aux polymeres SBS.

Toutes les données expérimentales, modules complexes comme coefficients de Poisson
complexes, ont été modélisées avec succes par le modéle analogique 2S2P1D et I'évolution des

constantes 2S2P1D est en accord avec les observations faites sur les données expérimentales.

Concernant les enrobés avec bitume modifiés aux polymeres SBS, les mémes valeurs des
constantes 2S2P1D ont été utilisées. La méme observation peut étre faite pour les enrobés avec

du bitume pur 35/50 (sauf pour la valeur de la constante h, qui est 1égerement différente).

Les valeurs normalisées du module complexe et du coefficient de Poisson complexe présentent

une courbe unique entre les asymptotes élastiques, indépendamment de la teneur en caoutchouc.

L’influence de la teneur en vides et I’influence de la teneur en caoutchouc sur les résultats de
module complexe et coefficient de Poisson ont été étudiés. Il a été observé des corrélations
linéaires entre 1’évolution des valeurs de modules (norme du module complexe a 15 °C, module

vitreux et module statique) et la teneur en vides des enrobés.

Les essais de module complexe ont également été effectués sur une éprouvettes en caoutchouc
BR en utilisant la méme procédure (mais une amplitude de déformation plus importante). Les
résultats ont montré que le principe d’équivalence temps-température s'avéere valide et les
courbes maitresses de la norme et de I'angle de phase du module complexe ont été tracées a une
température de référence de 15°C. La norme du module complexe montre des valeurs d'environ
quelques dizaines de MPa, ce qui extrémement faibles par rapport aux valeurs obtenues pour
les enrobés bitumineux. L'angle de phase du module complexe semble étre plut6t constant, égal
a 6°. Une version simplifiée du modele 2S2P1D, composée de seulement deux ressorts et d'un
¢lément parabolique 2S1P (les constantes k et & ont ét€¢ imposées égales a 0, tandis qu'une valeur
extrémement élevée a été choisie pour la constante f3), a été utilisée pour modéliser avec succes

les données expérimentales.
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Le modele 2S2P1D a également permis de calculer I'énergie dissipée au cours des essais de
module complexe réalisés sur les enrobés, a la fois pour une amplitude de contrainte constante
et pour une amplitude de déformation constante. Pour une amplitude de contrainte constante,
les résultats montrent une augmentation de 1'énergie dissipée avec 1’augmentation de la teneur
en granulats de caoutchouc pour les enrobés avec bitume modifié aux polyméres SBS et une
diminution de 1'énergie dissipée avec 1’augmentation de la teneur en granulats de caoutchouc
pour les enrobés avec bitume pur 35/50. Pour une amplitude de déformation constante, les
résultats montrent une diminution de I'énergie dissipée avec I’augmentation de la teneur en

granulats de caoutchouc, pour tous les enrobés, indépendamment du type de liant.

La dissipation d'énergie a également été estimée pour une structure de chaussée simplifiée a
l'aide du logiciel Comsol® utilisant les éléments finis, pour une amplitude de contrainte
constante (2,1 MPa, correspondant a 65 kN sur une surface circulaire de 0,1 m). Concernant les
enrobés avec bitume modifié aux polymeres SBS, une augmentation de I'énergie dissipée est
observée pour les deux enrobés avec granulats de caoutchouc par rapport a I’enrobé de référence
sans granulats de caoutchouc. Concernant les enrobés avec bitume pur 35/50, une diminution
de I'énergie dissipée est observée pour les deux enrobés avec granulats de caoutchouc par

rapport a I’enrobé de référence sans granulats de caoutchouc.

Les enrobés contenant du bitume pur 35/50 dissipent plus d'énergie que les enrobés contenant
du bitume modifié aux polyméres SBS. La différence devient moins importante lorsque la

teneur en granulats de caoutchouc augmente.
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7. Etude expérimentale en
grandes déeformations et a la

rupture
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Ce chapitre présente la caractérisation du comportement en grandes déformations et a la rupture

des matériaux présentés dans le chapitre 3.

Les résultats des essais de traction directe menés a trois températures (5 °C, 10 °C et -15 °C) a
la vitesse de déformation de 3,2x10*/min et des essais de retrait thermicque empéché (TSRST)

réalisés sur des éprouvettes en enrobé (avec et sans caoutchouc) sont présentes.

7.1  Essais de traction directe
7.1.1 Reécapitulatif des essais réalisés

Cette section présente 1’ensemble des éprouvettes testées en traction directe au laboratoire de
I’ENTPE. Pour tous les enrobés GB5-SBS et pour les enrobés GB5-0-3550 et GB5-2-3550, au
moins trois éprouvettes par matériau ont été testées pour chaque condition d’essai afin de
vérifier la répétabilité de I’essai. Pour les enrobés GB5-4-3550, trois éprouvettes ont été testées
a 10 °C, mais seulement deux éprouvettes a 5 °C et une seule a -15 °C, pour des raisons
logistiques. Au total, 53 éprouvettes ont été testées. Les teneurs en vides des éprouvettes
(déterminées par la méthode geéométrique présentée dans le chapitre 3) sont également
présentées dans le Tableau 6-1 pour les enrobés GB5-SBS et le Tableau 7-2 pour les enrobés
GB5-3550. Pour rappel, le rapport du volume de granulats (minéraux et caoutchouc) sur le
volume de liant total (bitume neuf d’apport et bitume issu des AE) a été calculé et est identique

pour toutes les éprouvettes et égale a 7,6.
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Tableau 7-1 : Récapitulatif des éprouvettes d 'enrobés GB5-SBS testées, avec leur teneur en vides et la

température lors de [’essai de traction directe

% CR | Eprouvettes testées | Teneur en vides | Température de 1’essai
0% GB5-0-SBS-1-10 4.2% 10°C
GB5-0-SBS-2-9 4,3%
GB5-0-SBS-1-6 3,0%
G55-0-SBS-3-1-1 4,7% 5°C
GB5-0-SBS-2-1 4,5%
GB5-0-SBS-2-10 4,5%
GB5-0-SBS-2-7 3,8% -15°C
GB5-0-SBS-2-12 5,6%
GB5-0-SBS-2-9 5,8%
2% GB5-2-SBS-1-3 2,1% 10°C
GB5-2-SBS-2-6 2,3%
GB5-2-SBS-2-7 2,1%
G55-2-SBS-1-7 2,5% 5°C
GB5-2-SBS-1-5 2,4%
GB5-2-SBS-1-2 2,6%
GB5-2-SBS-2-10 1,5%
GB5-2-SBS-2-4 3,6% -15°C
GB5-2-SBS-2-8 1,8%
GB5-2-SBS-2-9 3,9%
4% GB5-4-SBS-1-4 6,6% 10°C
GB5-4-SBS-2-9 5,9%
GB5-4-SBS-2-7 5,2%
GB5-4-SBS-1-1 5,7% 5°C
GB5-4-SBS-1-3 6,0%
GB5-4-SBS-2-6 5,9%
GB5-4-SBS-1-9 4,9% -15°C
GB5-4-SBS-1-10 4,7%
GB5-4-SBS-2-8 4,8%
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Tableau 7-2 :

Récapitulatif des éprouvettes d’enrobés GB5-3550 testées, avec leur teneur en vides et la

température lors de l’essai de traction directe

% CR | Eprouvettes testées | Teneur | Température de
en vides I’essai

0% GB5-0-3550-2-4 3,6% 10°C
GB5-0-3550-1-10 3,8%
GB5-0-3550-1-2 3,6%
GB5-0-3550-1-12 4,9% 5°C
GB5-0-3550-2-1 4,8%
GB5-0-3550-1-1 4,3%
GB5-0-3550-1-7 2,7% -15°C
GB5-0-3550-2-3 3,3%
GB5-0-3550-1-3 3,6%

2% GB5-2-3550-1-4 4,6% 10°C
GB5-2-3550-1-10 4,5%
GB5-2-3550-1-8 4,5%
GB5-2-3550-2-6 3,6% 5°C
GB5-2-3550-2-7 4,4%
GB5-2-3550-2-8 3,6%
GB5-2-3550-1-1 4,8%
GB5-2-3550-1-6 4,4% -15°C
GB5-2-3550-2-10 5,0%
GB5-2-3550-1-4 4,6%

4% GB5-4-3550-1-12 4,9% 10°C
GB5-4-3550-1-1 5,0%
GB5-4-3550-1-8 4,8%
GB5-4-3550-1-11 4,0% 5°C
GB5-4-3550-2-4 3,6%
GB5-4-3550-1-6 2,7% -15°C
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7.1.2 Reésultats et analyse des essais

La Figure 7-1 présente 1’évolution de la contrainte en fonction de la déformation axiale pour

tous les essais de traction directe réalisés sur les enrobés GB5-SBS a la vitesse de déformation

de 3,2x10%/min. Cette vitesse de déformation est identique a celle choisie dans le cadre d’une

¢tude antérieure et permettra d’effectuer une comparaison des résultats obtenues. Pour des

soucis de clarté, les données a -15 °C ont également été tracées dans la Figure 7-2.

A partir de ces courbes, les pics de contrainte (valeur maximale de la contrainte) et la

déformation axiale correspondante ont été obtenus. La Figure 7-3 présente ces valeurs

moyennées sur les trois essais répétés en fonction de la teneur en caoutchouc et de la

température d’essai. Les barres d’erreur correspondent aux écarts-types calculés par rapport aux

moyennes obtenues.
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Figure 7-1 : Evolution de la contrainte en fonction de la déformation axiale durant les essais de traction menés a

trois températures et une vitesse de déformation de 3,2x10"*/min sur les enrobés GB5-SBS
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Figure 7-2 : Evolution de la contrainte en fonction de la déformation axiale durant les essais de traction menés

a-15 °C et a une vitesse de déformation de 3,2x10/min sur les enrobés GB5-SBS

Les données obtenues montrent qu’il n’y a pas de différence significative entre le pic de
contrainte moyen de I’enrobé contenant 2% de caoutchouc (GB5-2-SBS) et celui de 1’enrobé
de référence sans caoutchouc (GB5-0-SBS), pour les trois températures testées. Ainsi, a la
température de 10 °C, le pic de contrainte moyen atteint pour ces deux enrobés est de 1,7 MPa.
A5 °C, il est de 2,7 MPa, et enfin a -15 °C, la valeur moyenne de 4,5 MPa est obtenue. Ces
résultats montrent donc que 1’ajout de 2% de caoutchouc n’influe pas sur la résistance a la

traction de I’enrobé.

Pour 4% de caoutchouc ajouté, une diminution du pic de contrainte est cependant visible par
rapport a I’enrobé de référence sur toutes les températures testées. Ainsi, a la température de 10
°C, le pic de contrainte moyen atteint pour I’enrobé GB5-4-SBS est de 1,2 MPa. A 5 °C, il est
de 1,8 MPa, et enfin a -15 °C, la valeur moyenne de 3,6 MPa est obtenue.
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Figure 7-3 : (a) Moyennes des pics de contrainte et (b) moyennes des valeurs de déformation axiale
correspondant aux pics de contrainte, obtenus lors des essais de traction menés a trois températures et une
vitesse de déformation de 3,2x10/min sur les enrobés GB5-SBS. Les barres d’erreur correspondent aux écarts-

types calculés par rapport aux moyennes obtenues

Cela correspond a une diminution de 32 % a 10 °C, de 34 % a 5 °C et de 22 % a -15 °C par
rapport a I’enrobé de référence sans caoutchouc et a ’enrobé GB5-2-SBS contenant 2% de
caoutchouc.

Concernant la déformation atteinte lors du pic de contrainte, il n’est pas observé de différences
significatives entre les différents enrobés pour une méme température d’essai. A 10 °C, il est
observé une déformation d’environ 300 pm/m. A 5 °C, il est observé une déformation d’environ

150 um/m. Enfin, a -15 °C, il est observé une déformation d’environ 20 pm/m.

Ainsi, pour tous les enrobés GB5-SBS, une augmentation de la température entraine une
diminution du pic de contrainte et une augmentation de la déformation correspondante a ce pic,

en passant d’un comportement fragile a un comportement ductile.
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La Figure 7-4 présente 1’évolution de la contrainte en fonction de la déformation axiale de tous

les essais de traction réalisés sur les éprouvettes de GB5-3550. Pour des soucis de clarté, les

données a -15 °C ont également été tracées dans la Figure 7-5. La Figure 7-6 présente en (a) les

moyennes des pics de contrainte et en (b) les moyennes des valeurs de déformation axiale

correspondant aux pics de contrainte, en fonction de la tempeérature et de la teneur en

caoutchouc pour les enrobés GB5-3550. Ces moyennes sont calculées pour les résultats des

trois essais répétés pour chaque modalité sauf pour le matériau GB5-4-3550 pour lequel

certaines répétitions font défaut. Les barres d’erreur correspondent aux écarts-types calculés

par rapport aux moyennes obtenues.
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Figure 7-4 : Evolution de la contrainte en fonction de la déformation axiale durant les essais de traction menés a

trois températures et une vitesse de déformation de 3,2x10*/min sur les enrobés GB5-3550
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Figure 7-5 : Evolution de la contrainte en fonction de la déformation axiale durant les essais de traction menés a

-15°C et a une vitesse de déformation de 3,2x10*/min sur les enrobés GB5-3550

Concernant 1’enrobé de référence GB5-0-3550 sans caoutchouc, le pic de contrainte moyen
atteint a la température de 10 °C est de 1,8 MPa. A5 °C, il est de 2,9 MPa, et enfina -15 °C, la
valeur moyenne de 5,0 MPa est obtenue. Pour I’enrobé GB5-2-3550 avec 2% de caoutchouc,
le pic de contrainte moyen atteint a la température de 10 °C est de 1,6 MPa. A 5 °C, il est de
2,5 MPa, et enfin a -15 °C, la valeur moyenne de 4,3 MPa est obtenue. Concernant 1’enrobé
avec 4% de caoutchouc GB5-4-3550, le pic de contrainte moyen atteint a la température de 10
°Cestde 1,3 MPa. A5 °C, il est de 2,2 MPa (calculé pour 2 essais), et enfin a -15 °C, un seul
essai donne la valeur de 3,3 MPa.

Ainsi, pour une température de 10 °C, il est observe que I’ajout de 2% (resp. 4%) de caoutchouc
entraine une diminution du pic de contrainte de 11 % (resp. 29%) par rapport a I’enrobé de
référence sans caoutchouc. Pour une température de 5 °C, I’ajout de 2% (resp. 4%) de
caoutchouc entraine une diminution du pic de contrainte de 13 % (resp. 24%) par rapport a
I’enrobé de référence sans caoutchouc. Enfin, pour une température de -15 °C, il est observé
que I’ajout de 2% (resp. 4%) de caoutchouc entraine une diminution du pic de contrainte de

13% (resp. 32%) par rapport a I’enrobé de référence sans caoutchouc.
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Figure 7-6 : (a) Moyennes des pics de contrainte et (b) moyennes des valeurs de déformation axiale
correspondant aux pics de contrainte, obtenus lors des essais de traction menés a trois températures et une
vitesse de déformation de 3,2x10“/min sur les enrobés GB5-3550. Les barres d’erreur correspondent aux

écarts-types calculés par rapport aux moyennes obtenues

Similairement aux enrobés GB5-SBS, il n’est pas observé de différence significative pour la
déformation axiale atteinte au pic de contrainte entre les différents enrobés a 10 °C et a -15 °C.
A 10 °C, il est observé une déformation d’environ 300 pm/m pour tous les enrobés GB5-3550,
indépendamment de la teneur en caoutchouc. A -15 °C, il est observé une déformation d’environ

20 pum/m, également pour tous les enrobés GB5-3550.

A 5 °C, la déformation correspondante au pic de contrainte est trés similaire pour tous les
enrobés GB5-3550, avec une valeur d’environ 140 um/m pour les enrobés GB5-0-3550 et GB5-
2-3550, et de I’ordre de 110 um/m pour I’enrobé GB5-4-3550.

Ainsi, pour tous les enrobés GB5-3550, une augmentation de la température entraine également
une diminution du pic de contrainte et une augmentation de la déeformation correspondante a ce
pic.
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Concernant I’influence du type de liant utilisé, il n’y a pas de différence significative pour les
enrobés de référence sans caoutchouc. Avec 2% de caoutchouc, une légére diminution du pic
de contrainte est observée pour 1I’enrobé contenant du bitume pur 35/50 par rapport a I’enrobé
avec bitume modifié aux polymeres SBS, et cela pour les trois températures testées. Avec 4%
de caoutchouc, des résultats similaires sont obtenus mais pour les températures plus basses (5
et -15°C), une 1égeére diminution du pic de contrainte est observée pour I’enrobé GB5-4-3550

par rapport a I’enrobé GB5-4-SBS.

Cependant, aucune influence du type de bitume n’est observée quant aux déformations

correspondantes aux pics de contraintes.
7.1.3 Etude des faciés de rupture

Les faciés de rupture de quelques éprouvettes de GB5-3550 testées en traction directe ont été

photographiés avec 1’objectif d’étudier les zones de fragilité ayant pu entrainer la rupture.

Les photographies des éprouvettes GB5-0-3550-1-12 et GB5-2-3550-1-1, testées a 5 °C, sont
présentées ci-dessous dans la Figure 7-7 et la Figure 7-8. Le reste des photographies prises sont

disponibles en annexe.

GB5-2-3550-1-1, 5°C, 0.03125%/min
Crumb rubber

Figure 7-7 : Photographies des interfaces de rupture de I’éprouvette GB5-2-3550-1-1, testée en traction directe a
5 °C et pour une vitesse de déformation de 3,2x10-2%/min
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GB5-0-3550-1-12, 5°C, 0.03125%/min

Figure 7-8 : Photographies des interfaces de rupture de I ’éprouvette GB5-0-3550-1-12, testée en traction directe
a5 °C et pour une vitesse de déformation de 3,2x10-2%/min

L’interface de rupture de 1’éprouvette GB5-0-3550-1-12 de référence montre que la rupture se
fait a la fois dans les granulats et a I’interface granulats/liant (les granulats sont presque a
« Nnus ». La rupture de I’enrobé de référence est donc a la fois cohésive (rupture dans les grains)

et a la fois adhésive (rupture a I’interface granulats/liant).

Concernant I’enrobé avec 2% de caoutchouc, I’étude de I’interface de rupture de 1’éprouvette
GB5-2-3550-1-1 montre que tout comme 1’enrobé de référence, la rupture est a la fois cohésive
et adhésive. Pour la rupture adhésive, elle est observée a I’interface granulats minéraux et liant
mais aussi a ’interface granulats de caoutchouc et liant. Il n’a pas été observée de rupture dans
les granulats de caoutchouc, bien qu’il ait été relativement peu aisé de distinguer les granulats
de caoutchouc recouverts par la couche de bitume (qui sont donc considérés comme intacts) de

ceux qui auraient éventuellement rompu sous 1’effet de la sollicitation en traction.

Ainsi, si ’adhésion entre le liant et les granulats de caoutchouc est moindre qu’avec des

granulats minéraux, la diminution de résistance a la traction pourrait étre expliquée en partie.

Les propriétés d’adhésion du bitume sur les granulats de caoutchouc n’ont pas fait I’objet d’une
étude durant ce travail de thése, bien que les résultats pourraient permettre de discuter de
I’influence de I’adhésion du liant aux granulats de caoutchouc sur les résultats de traction

directe présentes precédemment.
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7.2 Essais de retrait thermique empéché (TSRST)
7.2.1 Reécapitulatif des essais réalisés

Cette section présente 1I’ensemble des éprouvettes testées par les essais de TSRST réalisés au
laboratoire de ’ENTPE. Pour tous les enrobés GB5-SBS, au moins trois éprouvettes par
matériau ont été testées pour vérifier la répétabilité de 1’essai. Pour les enrobés GB5-3550,
seulement deux éprouvettes ont été testées. Au total, les résultats de 16 éprouvettes sont
présentés. Les teneurs en vides des éprouvettes (déterminées par la méthode geométrique
présentée dans le chapitre 3) sont également présentées dans le Tableau 7-3 pour les enrobés
GB5-SBS et le Tableau 7-4 pour les enrobés GB5-3550. Pour rappel, le rapport du volume de
granulats (minéraux et caoutchouc) sur le volume de liant total (bitume neuf d’apport et bitume

issu des AE) a été calculé et est identique pour toutes les éprouvettes et égal a 7,6.

Tableau 7-3 : Récapitulatif des éprouvettes d’enrobés GB5-SBS testées a l’essai de retrait thermique empéché

(TSRST), avec leur teneur en vides et les résultats obtenus

% CR Eprouvettes ~ Teneur Contrainte température a la

testées en de rupture rupture T¢ (°C)
vides of (MPa)
GB5-0-SBS-3-1  54% 3,8 -18,9
0%  GB5-0-SBS-3-2  4,4% 3,9 -18,6
GB5-0-SBS-3-3  4,2% 3,9 -18,7
GB5-2-SBS-3-4  4,7% 3,6 -19,3
2%  GB5-2-SBS-3-3  4,0% 3,6 -20,1
GB5-2-SBS-3-4  3,5% 3,9 -21,2
GB5-4-SBS-3-2  4,0% 3,6 -23,3
4% GB5-4-SBS-3-1  4,3% 3,1 -22,3
GB5-4-SBS-2-1  6,1% 33 -22,8
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Tableau 7-4 : Récapitulatif des éprouvettes d’enrobés GB5-3550 testées a [’essai de retrait thermique empéché

(TSRST), avec leur teneur en vides et les résultats obtenus

% CR Eprouvettes Teneur Contrainte de  température
testées en vides rupture of a la rupture
(MPa) Tt (°C)
0%  GB5-0-3550-2-6  3,0% 4,0 -17,3
GB5-0-3550-2-7  2,8% 3,9 -17,6
2%  GBb5-2-3550-2-2  5.1% 3,3 -17,4
GB5-2-3550-2-5 6.5% 3,5 -18,4
4%  GB5-4-3550-2-8  4,1% 3,2 -20,1
GB5-4-3550-2-6  4,4% 2,9 -19,1

7.2.2 Reésultats et analyses des essais

Les Figures Figure 7-9 a Figure 7-12 présentent les résultats obtenus des essais TSRST menés

sur les différents enrobés.

La Figure 7-9 présente 1’évolution de la contrainte en fonction de la température durant les
essais TSRST menés sur les enrobeés GB5-SBS. Les résultats obtenus montrent la bonne
répétabilité des essais, les courbes des trois éprouvettes testées pour un méme matériau étant
trés proches les unes des autres. Il est observé que la contrainte est globalement plus faible tout
au long de l'essai pour les enrobés contenant des granulats de caoutchouc par rapport a I’enrobé
de référence sans granulats de caoutchouc et que cette réduction augmente avec 1’augmentation
de la teneur en caoutchouc. Cela peut s'expliquer par la rigidité plus faible a basse température
des enrobés GB5-SBS contenant des granulats de caoutchouc par rapport a 1’enrobé de

référence sans caoutchouc, comme présenté dans le chapitre 6.

La Figure 7-10 (a) et (b) présente respectivement la contrainte de rupture moyenne or et la
température a la rupture moyenne T, calculée toutes les deux sur les trois répétitions, en
fonction de la teneur en granulat de caoutchouc des enrobés. Les barres d’erreurs représentent
les écarts-types par rapport a la moyenne. Une diminution linéaire des valeurs de la contrainte
de rupture or est observée avec l'augmentation de la teneur en granulats de caoutchouc, avec un
coefficient de corrélation Rz égal a 0,99. En effet, lorsque la rupture apparait, on observe une
diminution moyenne de la contrainte de 3,6% pour chaque point de pourcentage de granulats
ajoutés. Une diminution de la température moyenne de rupture est également perceptible avec
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l'augmentation de la teneur en caoutchouc, avec une diminution moyenne de 1,4°C
(respectivement 4.0°C) pour DI’enrobé avec 2% (respectivement 4%) de granulats de
caoutchouc, par rapport au matériau de référence. Ce résultat intéressant montre que le
caoutchouc peut permettre a I’enrobé bitumineux de résister a des températures plus basses en
maintenant une contrainte plus faible. Ainsi, on peut affirmer que I'ajout de granulats de
caoutchouc par voie séche dans un enrobé bitumineux diminue la température de rupture de 1
°C pour chaque point de pourcentage de granulats de caoutchouc ajoutés et diminue également

la contrainte de rupture d'environ 140 kPa.

La Figure 7-10 (c) présente la contrainte de rupture moyenne of en fonction de la température

de rupture moyenne Tt pour les enrobés GB5-SBS.

Les données obtenues dans la Figure 7-10 pourraient également étre utilisées pour prédire le
comportement des enrobés contenant des teneurs en granulats de caoutchouc différentes de
celles testées durant ce travail de thése, a condition de rester dans ’intervalle des teneurs
étudiées . On peut envisager de choisir une teneur « optimale » en fonction des exigences de
performance souhaitées en ce qui concerne la sensibilité a la fissuration a basses températures

de I’enrobé.

GB5-2-SBS

__ 1GB5-0-sBS

N
V)]
1

-25 -20 -15 -10 -5 0 5
Temperature [°C]

Figure 7-9 : Evolution de la contrainte en fonction de la température durant les essais TSRST menés sur les

enrobés GB5-SBS (3 répétitions par matériau)
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Figure 7-10 : Résultats des essais TSRST menés sur les enrobeés GB5-SBS (3 éprouvettes testées par matériau) :
(a) les contraintes a la rupture moyennes en fonction de la teneur en caoutchouc, (b) les températures a la
rupture moyennes en fonction de la teneur en caoutchouc et (c) les contraintes a la rupture moyennes en

fonction des températures a la rupture moyennes. Les barres d’erreurs correspondent aux écarts-types.

Concernant I’influence des teneurs en vides sur les résultats obtenus, la dispersion présente sur
les teneurs en vides des éprouvettes de GB5-4-SBS est bien trop importante pour pouvoir
I’étudier. Cette importante disparité peut par ailleurs expliquer la dispersion obtenue pour les

paramétres obtenus a la rupture de ces matériaux.

La Figure 7-11 présente 1’évolution de la contrainte en fonction de la température durant les

essais TSRST menés sur les enrobés GB5-3550.
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Figure 7-11 : Evolution de la contrainte en fonction de la température lors des essais TSRST menés sur les

éprouvettes de GB5-3550, avec granulats de caoutchouc (2 répétitions) et sans (3 répétitions)

Les résultats obtenus montrent la bonne répétabilité des essais réalisés sur les enrobés de GB5-
3550 (malgré un souci expérimental au début de 1’essai sur 1’éprouvette GB5-2-3550-2-2). Bien
fait que seulement deux éprouvettes aient été testées, les résultats obtenus montrent la bonne
répétabilité des essais, les courbes des deux éprouvettes testées pour un méme matériau étant
tres proches les unes des autres. Comme pour les enrobés GB5-SBS, il est observé que la
contrainte est globalement plus faible tout au long de I'essai pour les enrobés contenant des
granulats de caoutchouc par rapport a I’enrobé de référence sans granulats de caoutchouc et que
cette réduction augmente avec I’augmentation de la teneur en caoutchouc. Cela peut encore une
fois s'expliquer par la rigidité plus faible a basse température des enrobés GB5-3550 contenant
des granulats de caoutchouc par rapport a I’enrobé de référence sans caoutchouc, comme

présenté dans le chapitre 6.
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Figure 7-12 : Résultats des essais de TSRST menés sur les enrobés GB5-3550 (2 éprouvettes par matériau): (a)
les contraintes a la rupture moyennes en fonction de la teneur en caoutchouc, (b) les températures a la rupture
moyennes en fonction de la teneur en caoutchouc et (c) les contraintes a la rupture moyennes en fonction des

températures a la rupture moyennes. Les barres d’erreurs correspondent aux écarts-types

La Figure 7-12 (a) et (b) présente respectivement la contrainte moyenne de rupture or et la
température moyenne a la rupture Tt en fonction de la teneur en granulat de caoutchouc des
enrobés. Comme pour les enrobés GB5-SBS, une diminution linéaire des valeurs de la
contrainte de rupture of est observée avec l'augmentation de la teneur en granulats de
caoutchouc, avec un coefficient de corrélation Rz de 0,97. En effet, lorsque la rupture apparait,
on observe une diminution moyenne de la contrainte de 5,8 % pour chaque point de pourcentage
de granulats ajoutés. L’ajout de caoutchouc dans le cas des enrobés contenant du bitume pur
induit donc une diminution de la contrainte de rupture plus importante vis-a-vis de I’enrobé de

référence que pour les enrobés contenant du bitume modifié aux polymeres.

Bien que les enrobés de référence GB5-0-3550 et GB5-0-SBS présentent peu de différences de
contrainte moyenne de rupture, 1’enrobé GB5-2-3550 (resp. GB5-4-3550) présente une
diminution de 9 % par rapport a I’enrobé GB5-2-SBS (resp. GB5-4-SBS).
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Concernant la température moyenne de rupture, il est plus ardu de définir une tendance du fait
de la dispersion des résultats obtenus pour I’enrobé de référence GBS5-0-3550. Ainsi, en
moyenne, peu de différences sont obtenues entre I’enrobé de référence GB5-0-3550 et I’enrobé
GB5-2-3550 contenant 2% de caoutchouc. Cependant, avec 4% de caoutchouc, il est observe
une nette diminution de la température a la rupture, avec une moyenne de 2,1 °C de moins

obtenus par rapport a I’enrobé de référence GB5-0-3550.

Ainsi, comme pour 1’enrobé GB5-SBS, il est montré que I’ajout de 4% de caoutchouc peut
permettre a I’enrobé bitumineux de résister a des températures plus basses en maintenant une

contrainte plus faible.

Concernant I’influence du type de liant, il montré qu’il y a peu de différence de température
moyenne a la rupture entre les enrobés de référence GB5-0-3550 et GB5-0-SBS mais que
I’enrobé GB5-2-3550 (resp. GB5-4-3550) présente une diminution 2,3 °C (resp. 3,2 °C) par
rapport a I’enrobé GB5-2-SBS (resp. GB5-4-SBS).

La Figure 7-12 (c) présente la contrainte de rupture moyenne of en fonction de la température
de rupture moyenne T pour chaque enrobé. Du fait de la dispersion de la température moyenne

a la rupture obtenue pour I’enrobé GB5-0-3550, aucune tendance d’évolution n’est observée.

Concernant I’influence des teneurs en vides sur les résultats obtenus, comme pour les enrobés

GB5-SBS, le nombre d’éprouvettes testées ne permet pas de pouvoir 1’étudier.

Il est également possible de déterminer deux autres paramétres a partir des essais TSRST qui
sont la pente d’évolution de la contrainte en fonction de la température lors de la phase linéaire
et la température de transition (qui délimite cette zone linéaire a basse température). Pour cela,
une régression linéaire est réalisée sur la partie linéaire de la courbe d’évolution de la contrainte

en fonction de la température.

Les valeurs moyennes de ces paramétres pour chaque enrobé (2 ou 3 répétitions) sont présentés
dans le Tableau 7-5. La pente d’évolution (en valeur absolue) et la température de transition
diminuent avec I’ajout et 1’augmentation de la quantit¢ de caoutchouc dans 1’enrobé,

indépendamment du type de liant utilise.

Il est également observé que les enrobés GB5-3550 présentent des pentes d’évolution plus
faible et des temperatures de transition plus élevées que les enrobés GB5-SBS, a méme teneur

en caoutchouc.
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Tableau 7-5 : Pentes d évolution de la contrainte en fonction de la température lors de la phase linéaire et
températures de transition des enrobés testés en TSRST (valeurs moyennes calculées pour les 2 ou 3 essais

répétés pour chaque matériau)

Enrobés testés Pente d’évolution de la contrainte =~ Température de
en phase linéaire [MPa/°C] transition [°C]
GB5-0-SBS -0,26 -12.4
GB5-2-SBS -0,25 -13,7
GB5-4-SBS -0,20 -14,2
GB5-0-3550 -0,29 -10,5
GB5-2-3550 -0,24 -12,0
GB5-4-3550 -0,19 -13,0

7.2.3 Etude des faciés de rupture

Comme pour les essais de traction directe, les faciés de rupture de quelques éprouvettes de
GB5-3550 testées en TSRST ont été photographiés avec 1’objectif d’étudier les zones de

fragilité ayant entrainé la rupture.

Les photographies des éprouvettes GB5-0-3550-2-6, GB5-2-3550-2-5 et GB5-4-3550-2-6, sont
présentées ci-dessous dans les figures 1-11 a 1-13. Le reste des photographies prises sont

disponibles en annexe.

GB5-0-3550-2-6 (rupture lors
d’un essai de TSRST)

Figure 7-13 : Photographies des surfaces de rupture de [’éprouvette GB5-0-3550-2-6, testée en TSRST
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GB5-2-3550-2-5 (rupture lors
d’un essai de TSRST)

Figure 7-14 : Photographies des surfaces de rupture de ['éprouvette GB5-2-3550-2-5, testée en TSRST (les
granulats de caoutchouc sont mis en évidence par un remplissage en rouge)

GB5-4-3550-2-6 (rupture lors
d’un essai de TSRST)

Figure 7-15 : Photographies des surfaces de rupture de 1’éprouvette GB5-4-3550-2-6, testée en TSRST (les

granulats de caoutchouc sont mis en évidence par un remplissage en rouge)
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Les mémes conclusions que celles tirées des essais de traction directe peuvent étre faites. Pour
toutes les éprouvettes, les ruptures sont a la fois cohésives (rupture dans les grains) et adhésive
(rupture a I’interface granulats/liant et rupture a ’interface granulats de caoutchouc et liant dans
le cas des enrobés qui contiennent du caoutchouc). Une fois de plus, il n’a pas été observée de
rupture dans les granulats de caoutchouc. Il est également observé que plus la quantité de
caoutchouc augmente dans 1’enrobé, plus de granulats de caoutchouc sont visibles a I’interface

de rupture.

7.3  Conclusion du chapitre

Ce chapitre présente les résultats des essais de traction directe menés a trois températures (5 °C,
10 °C et -15 °C) et des essais de TSRST réalisés sur les enrobés GB5-SBS et GB5-3550.

Les résultats obtenus ont montré que 1’ajout de 2% de caoutchouc n’induit pas de changement
significatif dans la résistance a la traction des enrobés GB5-SBS, pour les trois températures
testées. Avec 4% de caoutchouc, il est cependant visible une diminution du pic de contrainte
par rapport a I’enrobé de référence sur toutes les températures testées, et donc une diminution
de la résistance a la traction. Concernant la déformation atteinte lors du pic de contrainte, il

n’est pas observé de différences significatives entre les différents enrobés.

Pour les enrobés GB5-3550 testés en traction directe, 1’ajout de caoutchouc entraine, pour toutes
les températures testées, une diminution du pic de contrainte. Similairement aux enrobés GB5-
SBS, il n’est pas observé de différence significative de déformation atteinte lors du pic de

contrainte entre les différents enrobés.

Concernant I’influence du type de liant utilisé, il est montré que les enrobés avec bitume modifié
aux polymeére SBS et contenant des granulats de caoutchouc présente de meilleure résultats de
résistance a la traction, a savoir un pic de contrainte supérieur. Cependant, aucune influence du

type de bitume n’est observée quant aux déformations correspondantes aux pics de contrainte.

Quant aux résultats des essais de TSRST, il est observé que la contrainte est globalement plus
faible tout au long de I'essai pour les enrobés contenant des granulats de caoutchouc par rapport
au enrobé de référence sans granulats de caoutchouc et que cette tendance s’accentue avec

I’augmentation de la teneur en caoutchouc. Ce résultat est indépendant du type de liant utilisé.

Pour les enrobés GB5-SBS et GB5-3550, une diminution linéaire des valeurs de la contrainte
de rupture est observee avec l'augmentation de la teneur en granulats de caoutchouc, par rapport

au materiau de référence. Une diminution de la température moyenne de rupture est également
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perceptible avec l'augmentation de la teneur en caoutchouc. Ce résultat montre que le
caoutchouc peut permettre a I’enrobé bitumineux de résister a des températures plus basses en
maintenant une contrainte plus faible. 1l est également remarquable de constater I'évolution

linéaire des données expérimentales avec la teneur en caoutchouc.

Concernant I’influence du type de liant, il n’y a pas de différences pour les enrobés sans
caoutchouc. Cependant, les enrobés contenant du bitume modifié aux polymeres présentent une
température a la rupture plus faible que les enrobés avec bitume pur, pour une méme teneur en
caoutchouc. Ainsi, I’ajout de caoutchouc dans les enrobés améliore la résistance aux basses
températures par rapport a un enrobé identique sans caoutchouc et 1’utilisation d’un liant
modifié aux polymeres SBS permet d’obtenir des résultats encore meilleurs que dans le cas de

I’utilisation d’un bitume pur.

Les faciés de rupture des éprouvettes ont été étudiés pour les enrobés GB5-3550. Pour toutes
les éprouvettes, les ruptures sont a la fois cohésives (rupture dans les grains) et adhésive (rupture
a I’interface granulats/liant et rupture a I’interface granulats de caoutchouc et liant dans le cas
des enrobés qui contiennent du caoutchouc). Il n’a pas été observée de rupture dans les granulats
de caoutchouc. Il est également observé que plus la quantité de caoutchouc augmente dans

I’enrobé, plus il est visible de granulats de caoutchouc a I’interface de rupture.
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8. Conclusion et perspectives de

I’étude
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Ce chapitre présente les principales conclusions découlant des résultats présentés tout au long

de ce mémoire de thése.
Résumé des travaux réalisés

Ce travail de thése s’est concentré sur la caractérisation du comportement thermomécaniques
d’enrobé bitumineux contenant du caoutchouc ajouté par voie seéche. Des enrobés avec
granulats de caoutchouc ont été produits & partir de deux formules de référence GB5® sans
caoutchouc contenant soit un bitume pur 35/50 soit un bitume modifié aux polymeéres SBS, le
Bipréne 43®. Deux teneurs en caoutchouc sont choisies : 2,0% et 4,0% en masse (sur la masse
totale d’enrobé). Six enrobés différents et neuf éprouvettes en caoutchouc BR ont été fabriqués
et testés. La formulation de ces enrobes a nécessité la réalisation de travaux de caractérisation
et quantification des phénomeénes d’interaction entre le liant bitumineux et les granulats de
caoutchouc. Un grand nombre d’essais thermomécaniques ont été effectués. Les conclusions
principales tirées a partir des analyses et modélisation réalisées sur les résultats expérimentaux

obtenus sont présentées ci-dessous.
Caractérisation des interactions bitume/caoutchouc

Trois types d’essais ont ét€ menés pour €valuer les propriétés de gonflement et d'absorption des
granulats de caoutchouc, afin d'anticiper les phénoménes pouvant se produire lors de la

production d’enrobés bitumineux avec granulats de caoutchouc ajoutés par voie séche.
Les conclusions suivantes peuvent étre tirées :

e Les potentiels d’absorption et gonflement des granulats de caoutchouc dans des huiles
(huile aromatique et Oleoflux®) ont été déterminés par des essais d’immersion. Une
augmentation des taux de gonflement et d'absorption des granulats de caoutchouc avec
le temps d’immersion et la température a été observée. Les essais menés avec de
1’Oleoflux® ont notamment montré des taux plus importants que pour les essais menés
avec I’huile aromatique.

e La courbe granulométrique des granulats de caoutchouc ne montre pas de variations
significatives avec la température (entre température ambiante et 130°C), ce qui laisse
exclure des variations de volume de ces matériaux dues uniquement a leur dilatation

thermique lors de la production des enrobés bitumineux.
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Les essais de gonflement réalisés par mélange des granulats de caoutchouc et du bitume
n’ont pas permis de mettre en évidence des phénomenes de la méme importance que
ceux observés lors des essais d’immersion des granulats de caoutchouc dans les huiles.
Aucune variation significative d'épaisseur n'a été observée pendant 7 jours pour la
plaque d’enrobé bitumineux contenant 2% de caoutchouc.

Concernant 1’intégration des phénoménes d’absorption et gonflement, compte tenu des
résultats obtenus des essais d’absorption et de gonflement réalisés et de 1’estimation
négligeable de la diminution de la teneur en liant, il a été décidé que 1’ampleur des
phénomenes en question ne nécessitait pas de modifier significativement la formulation
des enrobés pour prendre en considération le gonflement et 1’absorption. Les résultats
obtenus des essais d’immersion dans 1’huile aromatique ont permis d’orienter le choix
de la granulométrie des granulats de caoutchouc: L’absorption des huiles étant
proportionnelle a la surface spécifique du caoutchouc, une granulométrie élevée de 4-8
mm a été choisie afin de diminuer la surface spécifique et ainsi minimiser les

phénomenes d’interaction.

Comportement viscoélastique linéaire

Les résultats des essais de module complexe et Poisson complexe menés sur les enrobés de la

these ont montré que :

Le principe d’équivalence temps-température est validé pour tous les enrobes
indépendamment de la teneur en caoutchouc ou du type de bitume utilisé. Ce résultat
démontre que 1’ajout de caoutchouc n’influe pas sur cette propriété classique des
matériaux bitumineux.

Globalement, I’ajout de granulats de caoutchouc dans les enrobés entraine une
diminution de la rigidité de ceux-ci (excepté a hautes températures/basses fréquences
les enrobés avec bitume pur 35/50).

Pour I'angle de phase du module complexe, des résultats similaires sont obtenus pour
les enrobés avec du bitume modifié aux polyméres SBS sur toute la gamme des
températures/fréquences considérées, indépendamment de la teneur en caoutchouc.

A hautes températures/basses fréquences, pour les enrobes avec bitume pur 35/50, les
valeurs d'angle de phase décroissent avec I'augmentation de la teneur en caoutchouc ;
Toutes les données expérimentales de module complexe et coefficient de Poisson

complexe, ont été modélisées correctement par le modéle analogique 2S2P1D.
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Les valeurs normalisées du module complexe et du coefficient de Poisson complexe des
enrobés présentent une courbe unique entre les asymptotes élastiques, indépendamment
de la teneur en caoutchouc. Ce résultat indique que les particules de caoutchouc se
comportent comme des granulats et que la présence de caoutchouc n’entraine pas des
interactions avec le liant ayant une influence sur son comportement viscoélastique
linéaire. Un des objectifs de I’incorporation de granulats de caoutchouc par la voie séche
est que le caoutchouc se comporte comme un granulat. Cet objectif est donc atteint dans
le cas des enrobés avec granulats de caoutchouc de cette thése.

La dissipation d’énergie a été étudiée a partir des données expérimentales pour les matériaux.

Concernant les enrobés avec bitume modifié aux polymeéres SBS, I’ajout de caoutchouc
entraine une augmentation de I'énergie dissipée par rapport a I’enrobé de référence sans
granulats de caoutchouc.

Concernant les enrobés avec bitume pur 35/50, I’ajout de caoutchouc entraine une
diminution de I'énergie dissipée par rapport a I’enrobé de référence sans granulats de
caoutchouc.

Les enrobés contenant du bitume pur 35/50 dissipent plus d'énergie que les enrobés
contenant du bitume modifié aux polyméres SBS. La différence devient moins

importante lorsque la teneur en granulats de caoutchouc augmente.

La dissipation d'énergie a également été estimée pour une structure de chaussée simplifiée a

I'aide du logiciel Comsol® utilisant les éléments finis.

Pour une amplitude de contrainte constante, une augmentation de I'énergie dissipée est
obtenue avec I’augmentation de la teneur en granulats de caoutchouc pour les enrobés
avec bitume modifié aux polyméres SBS et une diminution de I'énergie dissipée avec
I’augmentation de la teneur en granulats de caoutchouc pour les enrobés avec bitume
pur 35/50.

Pour une amplitude de déformation constante, une diminution de I'énergie dissipée et
obtenue avec I’augmentation de la teneur en granulats de caoutchouc, pour tous les

enrobés, indépendamment du type de liant.

Les essais de module complexe ont également été effectués sur une éprouvettes en caoutchouc

BR. Les conclusions suivantes ont été tirées :

Le principe d’équivalence temps-température est valide pour le caoutchouc BR
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e Lanorme du module complexe montre des valeurs d'environ quelques dizaines de MPa,
extrémement faibles par rapport aux valeurs obtenues pour les enrobés bitumineux.

e L'angle de phase du module complexe est constant et égal a 6°.

e Une version simplifiée du modeéle 2S2P1D, composée de seulement deux ressorts et
d'un ¢lément parabolique, 2S1P (les constantes k et & ont ét€ imposées égales a 0, tandis
qu'une valeur extrémement élevée a été choisie pour la constante B), a été utilisée pour

modeliser avec succes les données expérimentales.
Résultats des essais normalisés

Cing essais correspondant aux 4 niveaux de formulation en France ont été menes : Compactage
a la PCG, mesure de la sensibilité a I’eau, orniérage, détermination du module de rigidité et

fatigue.

e Les résultats ont montré que 1’ajout de 2% et 4% de caoutchouc par voie séche dans les
enrobés GB5® permet d’obtenir des propriétés tout a fait satisfaisantes au regard des
normes frangaises de mise en ceuvre des enrobés en infrastructure routicre.

e De maniere général, I’ajout de caoutchouc entraine une légere diminution des
performances par rapport aux enrobés de référence sans caoutchouc. Cependant, les
valeurs obtenues sont comparables a celles attendues des Enrobés a Module Elevé classe

2 (excepté pour le module de rigidité) et des Graves Bitumes (catégorie 4 ou 3).
Etude en grandes déformations et a la rupture

Les conclusions suivantes ont été tirées des essais de tractions directes menés sur les enrobés

de la thése :

e L’ajout de 2% de caoutchouc n’induit pas de changement significatif dans la résistance
a la traction des enrobés GB5-SBS, pour les trois températures testées.

e Avec 4% de caoutchouc, il est cependant visible une diminution du pic de contrainte
par rapport a I’enrobé de référence sur toutes les températures testées, et donc une
diminution de la résistance a la traction.

e Pour les enrobés GB5-3550 testés en traction directe, I’ajout de caoutchouc entraine,
pour toutes les températures testées, une diminution du pic de contrainte.

e Concernant la déformation atteinte lors du pic de contrainte, il n’est pas observé de

différences significatives entre les différents enrobés.
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Concernant I’influence du type de liant utilisé, il est montré que les enrobés avec bitume
modifié aux polymére SBS et contenant des granulats de caoutchouc présentent de
meilleurs résultats de résistance a la traction, & savoir un pic de contrainte supérieure.
Cependant, aucune influence du type de bitume n’est observée quant aux déformations

correspondantes aux pics de contraintes.

Les conclusions suivantes ont été tirées des essais de TSRST menés sur les enrobés de la thése :

La contrainte est globalement plus faible tout au long de I'essai pour les enrobés
contenant des granulats de caoutchouc par rapport au enrobé de référence sans granulats
de caoutchouc et cette tendance s’accentue avec l’augmentation de la teneur en
caoutchouc. Ce résultat est indépendant du type de liant utilise.

Pour tous les enrobés, une diminution linéaire des valeurs de la contrainte de rupture est
observée avec l'augmentation de la teneur en granulats de caoutchouc, par rapport au
matériau de référence.

Pour tous les enrobés, une diminution de la température moyenne de rupture est
également perceptible avec l'augmentation de la teneur en caoutchouc. L’ajout de
caoutchouc permet donc a I’enrobé bitumineux de résister a des températures plus
basses en maintenant une contrainte plus faible.

Concernant I’influence du type de liant, les enrobés contenant du bitume modifi¢ aux
polymeres présentent une température a la rupture plus faible que les enrobés avec
bitume pur, pour une méme teneur en caoutchouc. Ainsi, I’ajout de caoutchouc dans les
enrobés améliore la résistance aux basses températures par rapport a un enrobé identique
sans caoutchouc et I’utilisation d’un liant modifié aux polymeres SBS permet d’obtenir
des résultats encore meilleurs que dans le cas de 1’utilisation d’un bitume pur.

Les facies de rupture des éprouvettes ont été étudiés pour les enrobés GB5-3550. Pour
toutes les éprouvettes, les ruptures sont a la fois cohésives (rupture dans les grains) et
adhesives (rupture a I’interface entre granulats et liant). Dans les enrobés avec granulats
de caoutchouc, la rupture intervient a toutes les interfaces (granulats mineraux/liant et
granulats de caoutchouc/liant). 1l n’a pas été observé de rupture cohésive dans les
granulats de caoutchouc. Il est également observé que plus la quantité de caoutchouc
augmente dans 1’enrobé, plus il est visible de rupture a I’interface granulats de
caoutchouc/liant. Ce résultat suggére des propriétés d’adhésion des granulats de

caoutchouc au liant plus faible que pour les granulats minéraux.
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Perspectives de I’étude

Durant ce travail de thése, le grand nombre d’essais réalisés a permis d’étudier 1’influence de
I’ajout de caoutchouc sur le comportement thermomécanique des enrobés ainsi que la faisabilité
de mise en ceuvre in situ. Cependant, la durabilité de ces enrobés n’a pas été étudi¢e et mériterait
une attention particuliére. Des essais de vieillissement en laboratoire sont donc envisageables.
La réalisation sur des éprouvettes vieillies des essais menés au cours de cette thése permettrait
de comparer les résultats avec ceux obtenus sur les éprouvettes non vieillies, et donc de discuter

de I’influence de 1’ajout de caoutchouc sur la résistance aux vieillissement des enrobes.

Les travaux réalisés durant cette these ont été uniquement menés en laboratoire. Il serait
¢galement intéressant d’étendre cette ¢tude en réalisant une planche expérimentale. En
particulier, I’é¢tude des dissipations d’énergie nécessiterait la réalisation d’essais a échelle réelle,
et permettrait d’obtenir les propriétés dissipatives des enrobés avec granulats de caoutchouc,

pour des applications possibles, entre autres, en infrastructures ferroviaires.

Des tendances prometteuses ont été obtenues vis-a-vis de I’influence combinée des teneurs en
vides et des teneurs en caoutchouc sur les résultats de module complexe. Une étude statistique
permettrait de comprendre la part de I’influence de chacun sur le comportement des enrobés.
Pour cela, il serait nécessaire de réaliser un plus grand nombre d’essais, en choisissant

soigneusement les teneurs en vides des éprouvettes.

Enfin, I’étude des faciés de rupture des éprouvettes testées traction directe souleve des
questionnements vis-a-vis des propriétés d’adhésion des granulats de caoutchouc au liant. Ces
propriétés pourraient étre étudiées, afin d’évaluer I’influence de 1’adhésion granulats de

caoutchouc/liant sur la résistance en traction.
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