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. Objet de cette étape du projet et du présent livrable
Cette troisieme étape a été consacrée a la formulation en laboratoire de différents mélanges
(pour les 6 applications cibles), sur la base des sédiments retenus et caractérisés lors de la
premiére et la seconde étape. Les matériaux formulés ont été caractérisé sur la base des cahiers

des charges correspondant a chaque application cible.

Dans cette étape, une étude de pré-formulation des asphaltes d’étanchéités a base de
sédiments a été réalisée (Livrable L3.1/partie scientifigue). En fonction des résultats de
caractérisation, une optimisation du taux de sédiments a introduire dans les formulations a été
définie. En effet, I'optimisation du taux de sédiments dans les formules dépendait, de leurs
caractéristiques physiques (granulométrie, masse volumique et compacité), et aussi de leurs
caractéristiques chimiques (interaction éléments chimiques avec la matrice d’asphalte). Pour le
premier point, le Modele d’Empilement Compressible sera utilisé dans le but d’optimiser le

squelette granulaire des mélanges, sans et avec les 5 sédiments retenus.

Au total, 18 formulations seront réalisées. Pour chaque application il y aura une formulation
avec sédiment brut, une formulation avec sédiment traité et une formulation sans sédiment

(témoin).

Pour chaque application retenue des éprouvettes seront confectionnées en laboratoires. Ces
échantillons feront I'objet de campagnes de caractérisation mécanique et d’'un suivi des paramétres
environnementaux et de durabilités, fonction des cahiers de charge correspondant a chaque

application.

Lors de cette étape Nord Asphalte a réalisé des essais d’indentation sur des éprouvettes type
galettes selon la norme frangaise en vigueur. Ceci afin de donner un avis technique concernant les

formulations et les procédures de fabrications des matériaux.

. Comportement mécaniques des asphaltes coulés —essais
d’indentation

Les asphaltes coulés d’étanchéités sont utilisés avec des quantités importantes dans
diverses applications tels que, I'étanchéité des batiments, trottoirs, jardins, caniveaux, les bassins
et réservoir d’eau, les ponts et aussi dans les revétements des sites industriels et d’autres comme
décrit dans la bibliographie. Généralement les désordres dans les matériaux asphaltique sont dus
a ’humidité ou leurs contacts avec les milieux agressifs tels que les acides qui peuvent étre généré
par les produits corrosives dans les milieux industriels ou dans les locaux d’élevages des bovins
par exemple. Aujourd’hui, peu de recherches sont référencés concernant I'étude du comportement
de I'asphalte coulé fasse aux agressions extérieurs. Le but du présent chapitre est d'étudier les
effets des milieux agressifs (acides et alcalins) sur la matrice d’asphalte coulé a base de filler

sédiment (ASL).
4
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Trois type d’asphalte ont été formulé, il s’agit de I'asphalte coulé pur (AP1) dont le filler et le
sable 0/2 sont les seuls agrégats rentrant dans ce type de formulation. Ce type d’asphalte coulé
est utilisé dans les premiéres couches pour des applications d’étanchéité de toitures terrasses,

cuvelages et réservoirs et aussi dans les planchers intermédiaires.

L’asphalte coulé sablé (AS1) qui présente la deuxiéme couche complexe aprées I‘application de
(AP1) et dont les agrégats utilisés dans ce type de matériaux sont le filler et les sables 0/2 et 0/4,
la derniére application est I'asphalte coulé gravillonné (AG1) qui est utilisé comme protection de
I'étanchéités des toitures terrasses inaccessibles destinées a la retenue temporaire des eaux
pluviales ainsi celle des jardins. Cette application utilise comme matériaux le filler, le sable 0/4/ et
le porphyre.

II.1. Matériaux et méthodes
I.1.1. Matériaux

e Granulats

Dans ce chapitre les matériaux rentrent dans la formulation des trois types d’asphalte coulé
d’étanchéités (AP1), (AS1) et (AG1) sont le filler calcaire fourni par la compagnie Carbocia et les
fillers sédiments nommés ASL brut et ASLT (traité a la chaux vive). Les fillers ont la granulométrie
inferieures a 125um. Un sable roulé 0/2mm, un autre semi concassé 0/4mm, et du porphyre
2/6mm. Les résultats de I'analyse granulométrique des granulats par tamisage présentés dans la
figure 1. Le filler calcaire et le filler sédiment brut et traité a la chaux sont présentés dans la figure
2.

—8—Porph 2/6
80 —0—Sable 0/4
—o—Sable 0/2

-porph 2/4

Passant (%L
w ey [
o o o (=]

o
o

0,05 0,5 5
Tamis(mm)

Figure 1. Analyse granulométrie des granulats.
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Figure 2. Analyse granulométrie laser des fillers.
e Bitume

Le bitume utilisé est un bitume de qualité standard « 35/50 Nybit 40 » destiné a la
production des asphaltes coulés. Le Erreur ! Source du renvoi introuvable. 1 résume les p
ropriétés rhéologiques du bitume Nybit 40 conformément a la norme EN 12591 ainsi qu'aux

spécifications définies par Nynas.

Tableau 1. Caractéristique du bitume utilisé dans les formulations des asphaltes coulés.

Propriété norme Unité [Min- Max]

Bitume type 35/50
Pénétration a 25 C° EN 1426 0,1mm 35,0-50
Point de ramollissement (méthode anneau et bille) EN 1427 (03 50,0-58
Masse variation EN 12607-1 % 0.5
Point de ramollissement augmenté EN 1427 Cc° 8.0
Pénétrabilité restant a 25C° EN 1426 % 53,0
Viscosité dynamique a 60C° EN 12596 Pa,s 225,0
Viscosité cinématique a 135C° EN 12595 mm?2/s 370,0
Point de rupture de Fraas EN 12593 c° 240
Densité EN 15326 g/lcm3 1,0-1.1
Solubilité EN 12592 % 99,0

e Solutions chimiques
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Deux solutions ont été préparées pour cette étude; une solution acide (solution
H>SO4/HNOs/eau, pH = 2), solution alcaline (solution NaOH, pH = 12). L'eau déminéralisée a été
utilisées comme essai de référence. Les dosages sont présentés dans le tableau 2.

Tableau 2. Préparation de solution chimique.

Type pH Solutions
Milieu référence PH=7 Eau déminéralisée
Milieu acide PH=2 H2S04 et HNO3 (9 :1) mol
Milieu alcaline PH=12 NaOH

I.1.2. Formulation des mélanges
Les formulations des trois types d’asphaltes coulés d’étanchéités sont présentées dans le
tableau 3. Les pourcentages des constituants correspondent aux de cahier de charge des asphalte
coulé (fascicule 10) et a la norme européenne des asphaltes d’étanchéité. Le taux de substitution
des fillers de sédiments a été fixé a 15 % pour toutes les formulations. Cette valeur a été choisie

suivant les résultats du modéle obtenu précédemment.

Tableau 3. Formulation des asphaltes coulés.

Application

Ingrédient AP1(%) AS1(%) AG1 (%)
Bitume 22 13.5 12
Filler calcaire 34 23.8 23.8
Filler sédiment ASL 6 4.2 4.2
Sable 0/2 38 - -
Sable 0/4 - 39 30
Porphyre 2/4 - 19.5 -
Porphyre 2/6 - - 30
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1.1.3. Méthode
Les échantillons d’asphalte coulés ont été immergés dans les solutions de (H>SO. et HNOs)
(9 :1) mol (pH=2) et NaOH (pH=12), ainsi un échantillon témoins (H.0) (pH=7) pendant une durée
de 4 mois sans cycle de séchage, a la suite de la période d'immersion les échantillons ont été
testés pour évaluer leurs résistances a la déformation par indentation. Les plages admissibles
d’indentation pour les trois applications choisit sont présentés dans le tableau 4Erreur ! Source d

u renvoi introuvable..

Tableau 4. Plage d'indentation des différentes formulations d'asphaltes coulés.

Application AP1 AS1 AG1

Plage indentation (1/10) mm 70<1<100 7<1<20 20<1=<50

Résultats et discussion
l.1. Morphologie
La figure 3 présente la texture des asphaltes coulés immergées dans différentes solutions.
D’aprés les images présentées, il a été constaté que les asphaltes immergés dans I'eau
déminéralisée n'ont pas changés de textures au niveau de la surface. Par contre les échantillons
immergés dans la solution acide (HNOs et H,SO4) montrent des altérations en surface qui est due
principalement a la réaction chimique entre I'acide et les granulats de nature calcaire (Erreur ! S
ource du renvoi introuvable. 4). En effet, le film d’asphalte recouvrant les agrégats minéraux
devient mince, ce qui permet a la solution de s’infiltrer dans I'asphalte et conduit a la diminution
de la capacité de liaison de bitume-agrégats. Cependant les mélanges en contact avec la solution
alcaline (solution de NaOH) montrent une brillance de la surface qui peut étre causé par les sels

posé sur la surface générée par des réactions de NaOH et d’autres éléments de la solution.

Figure 3. Morphologie des asphaltes immergés dans différente solutions.

8
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Figure 4. Echantillons d'asphaltes coulés immergés dans les différentes solutions chimiques.

ll.2. Résistance ala déformation par indentation

Afin d’évalue les propriétés mécaniques des échantillons d’asphalte suite a leurs 'immersion
dans les différentes solutions, des essais d'indentations ont été effectués. Les résultats
d’indentations sont présentés dans le tableau 5. Les indentations des asphaltes immergé dans
I'eau ont les valeurs de 92.17 (1/10mm), 12.56 (1/10mm) et 48.78(1/20mm) pour les applications
AP1, AS1 et AG1 respectivement, ces valeurs respectent bien les seuils limites de chaque
application (figure 5 et 6). En revanche, les asphaltes a base de sédiments bruts enregistrent
moins d’indentation que les asphaltes a base de sédiments traités a la chaux. Il a été observé
également que les échantillons immergés dans la solution basique de NaOH présentent des
résultats presque similaires a celle du témoin. Cette similitude signifie que les mélanges
d’asphaltes coulés résistent mieux les milieux alcalins. Contrairement aux échantillons trempé
dans le milieu acide, présentent des fausses indentations (jusqu’a 110 (1/10mm) dd a I'altération
de la couche superficielle de I'échantillon (AP1) fasse a 92(1/10mm) pour la référence (H20).
Cette fausse augmentation a été enregistrée dans toutes les applications. Les asphaltes a base
des sédiments traités a la chaux sont les plus affectés par la solution acide a cause de la réaction

de l'acide avec de la chaux qui conduit a l'altération de la surface.

Tableau 5. Résultat indentation des formulations des différentes formulations d’asphaltes coulés

Indentation (1/10mm)

Type asphalte AP1 AS1 AG1
Traitement R B T R B T R B T
NaOH 93,08 71,89 73,12 13,25 8,14 9,78 47,09 33,82 37,22
HNO3+H,S0, 110,64 80,45 79,58 16,75 9,36 10,48 59,12 43,51 47,17
H20 92,17 73,71 76,45 12,56 8,34 9,35 48,78 32,17 35,32
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IV. Fabrication des asphaltes coulés

La procédure de fabrication des AC est une étape importante afin d’avoir un bon mélange. Les
guantités en granulats et en liant doivent étre mélanger et associer suivant des exigences
spécifiqgues en fonction des applications. Aussi, la durée du malaxage doit étre parfaitement
homogéne. Aujourd’hui il existe des installations spécifiques pour effectuer Ila

fabrication/formulation des asphaltes d’étanchéité. Les équipements de cette installation sont :

e Sécheur pouvant porter les granulats a haute température

o Dispositif de stockage calorifugé

o Dispositif de dosage et d’introduction des granulats et du liant
o Dispositif d’introduction des additifs

e Malaxeur a double enveloppe chauffée.

On distingue deux types de fabrication de I'asphalte coulé en usine, il s’agit de la fabrication
discontinue et contenu.

IV.1. Fabrication discontinue en pétrin
Dans ce type de fabrication on peut utiliser la poudre d’asphalte naturel et notamment le
bitume de pétrole, dans le cas d’instruction de la poudre d’asphalte naturel, il faut respecter
'ordonnance de versement sachant que le bitume d’ajout est le premier qui doit étre introduit dans
le pétrin (figure 7), ils viennent ensuite la poudre d’asphalte, le sable et les porphyres dans des
proportions spécifiques a la formulation appliquée , le processus de fabrication dure quelque heurs
(de 4 a 8h en fonction de 'humidité des composants).

Trémie & comparimants Bac doseur Conduite
calorifugée bitume calorifugée

pour amener
T du bitume
Silo & poudre J
d'asphalte
Elévateur

2 godets

Silo 2 filler Elévateur & chaud

Granulats {(}

Balance glgnmm
imo
chauffdos

i

3/8|

i o344 | | i
4q 1
N 6/12

e
& — — Groupe
¥ . S % pompe-supresseur
7 & =3\ pour alimentauon
N S orllleur
Chargeur 3 godet  Trémies-prédosage Elévateur a froid Tambour sécheur Skip et bascule Camion malaxaur

Figure 7. Fabrication en pétrin discontinue.
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IV.2. Fabrication continue en malaxeur rapide
Dans ce type de malaxage, seul 'opération de malaxage différe (figure 8) et dure environ
deux minute, mais ne convient pas a la poudre d’asphalte. En effet, le type de malaxeur est le
méme que celui utilisé pour la production des enrobés, de plus un malaxage complémentaire dans

les camions porteurs est nécessaire et méme obligatoire avant la mise en ceuvre.

Concuee calcrdugée
DO amenes cu btume

= Boc coseur de biure

Cternes & baume chaulies
b Maaeur apds

geur 3 godet Trdmi 9 € @ freid  Tambour sécheur Camion malaxeur

Figure 8. Fabrication continue en malaxeur rapide.

IV.3. Latempérature de formulation des asphaltes coulés

Selon la norme NF EN 12970, la température maximale de malaxage varie selon le type
d’asphalte coulé en lien avec le grade de bitume utilisé. Les températures de malaxage des mastics
coulés et asphaltes coulés sont présentés dans le tableau 5. Pour 'asphalte coulé fabriqué avec
le bitume de grade 35/50 une température maximale est de 230°C. Les limites de température de
malaxage ne doivent pas dépasser les seuils afin d’éviter la perturbation des propriétés
mécaniques et rhéologiques des bitumes. En effet, un déséquilibre dans les températures de
fabrication des AC peut engendrer une oxydation du liant (bitume), ce qui peut induire la

dégradation des produits finaux (AC).

Tableau 6. Températures maximales de malaxage des asphaltes coulés.

Grade de liant Mastic d’asphalte coulé Asphalte coulé a gros granulats

(pénétrabilité en 1/10 mm) (C) (o)
50/70 220 240

40/60 230 240

35/50 230 250

30/50 230 250

30/45 230 250

20/30 240 250

10/20 240 250
Asphalte naturel 240 250

12
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IV.4. Le transport de I’asphalte coulé

Le transport des AC formulés, de l'usine jusqu’au chantier, est assuré par des camions
malaxeurs modernes spécifiques, qui peuvent maintenir la température du mélange. Les camions
ont une capacité qui varie de 6 a 22 tonnes. On distingue deux types camions malaxeurs, le premier
est a axe horizontal (figure 9-a gauche) et le malaxeur a axe vertical et qui présente I'avantage
d’effectuer les maintenances par le haut. Les malaxeurs a axe vertical (figure 9-a droite) exigent

une orientation judicieuse des palettes pour diminuer le risque de décantation du matériau.

4

ST

Figure 9. Malaxeur a axe vertical (a droite) - Malaxeurs a axe horizontal (G gauche).

IV.5. Essais de contrble de la formulation des asphaltes coulés
Le tableau ci-dessous résume les parameétres clés pour la formulation et la fabrication des
asphaltes coulés. A chaque étape de fabrication des asphaltes coulés des essais de contrbles et

de vérification sont réalisés (tableau 7).

Principalement un contrdle spécifique est requis pour s’assurer du maintien de la température
tout au long du process de formulation et de transport. Il est aussi indispensable de vérifier la
stabilité du comportement mécanique des formulations a travers des essais d’'indentation aprés la
phase de formulation et aprés le transport jusqu’au lieu d’application de 'AC. Tous ces essais sont

réalisés aux normes européennes en vigueur.

13
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Tableau 7. Essais de contréle des asphaltes coulés.

14

FABRICATION
Température Specifications Permanent
Malaxage Indicateur de Permanent
ASPHALTE rotation
Indentation NF EN 12697- 21 | Fin de chaque
NF EN 12697- 20 | fabrication et en cas
de correction
Extraction NFEN 12697-1
TRANSPORT
Température En usine Au chargement
ASPHALTE En permanence ou au

Température / Rotation

En cours de route

minimum toutes les 2
heures

MISE EN OEUVRE

SUPPORT Controle visuel ——
Au début et au cours
Travaux
Liaison avec le support Controle visuel — Permanent
Température Specifications Au démarrage et
réguliérement
ASPHALTE Epaisseur/Planéité Spécifications Permanent

Indentation

NF EN 12697- 21/21

Retour chantier : un
prélévement mini.
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V. Conclusion de la partie procédures de fabrication des matériaux et
caractérisation mécanique (essais d’indentation)

o Les fillers sédiments bruts ont un meilleur comportement dans les milieux acides. Ces
résultats sont dus principalement a la minéralogie des sédiments, qui sont composés
principalement de silice,

e Altération importante de la surface des échantillons exposés au milieu acide pour
I'échantillon témoin et ceux de sédiments traités a la chaux dus probablement aux teneurs
élevés des carbonates dans ces fillers,

e Les échantillons d’asphalte coulé résistent bien aux milieux alcalins et gardent un état de
surface sans aucune altération,

e Les indentations des échantillons misent dans I'eau préserve leur propriétés mécaniques

initiales et gardent également un état de surface sans aucune altération.

15
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