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INTRODUCTION GENERALE

Les ingénieurs routiers rencontrent de nombreux problémes dans la construction des routes. Au
premier rang de ces problémes figure le manque de matériaux de construction routiere compléte
et efficace. Cela nécessite de valoriser les matériaux locaux ou d'importer autres matériaux

adaptés au site, ce qui augmenterait les colts de construction.

La route c'est la base de la communication, mobilisation et 1’échange donc elle est considérée
comme une base pour la population [1], Les routes contribuent & la croissance économique en
facilitant la circulation et le transport. Pour cela, il est nécessaire de construire des routes qui
résistent au trafic et aux poids lourds avec une bonne capacité d'adaptation aux changements

climatiques [2].

Le bitume est le matériau principal dans 1’élaboration des routes pour sa souplesse d’emploi, ses
propriétés d’adhésivité, de plasticité, d’¢€lasticité, d’insolubilit¢ dans I’eau et d’inertie a de

nombreux agents chimiques

Les bitumes sont utilisés dans plusieurs domaines d’application tels que les travaux public,
I’isolation électrique, le moulage etc..., toute fois leur utilisation a grande échelle est dans
I’enrobage routier dans lequel le bitume joue le rdle d’un liant pour lier les granulats. La
performance de tels matériaux composites dépend directement des propriétés du liant hydrocarboné
[3,4].

L utilisation de bitume en techniques routiéres est devenu une telle généralité qu”elle impose a ce

matériau issu du pétrole, un strict contréle de ses propriétés,[5].

Les matériaux polymeres occupent depuis longtemps une place importante dans I’industrie avec
ces différentes formes et autres domaines de notre vie courante, leur production mondiale ne cesse
qu’augmenter de nos jours. Les polymeres ont prouvés leur efficacité dans la modification des
bitumes purs, du fait de leur existence dans la plupart des déchets ainsi que leur disponibilité et

I’abondance de certains polymeres tel que les polymeéres naturels.

Les polymeéres sont ses produits chimiques qui sont utilisees dans plusieurs applications, ils

sont formés par 1I’'union des monomeéres avec des liaisons covalentes [6].

En général, une modification aux polymeéres renforce la consistance a chaud (diminution du
fluage) et/ou améliore la souplesse a froid (diminution de la fragilité aux basses températures). Le
gonflement du polymeére par absorption d’huiles malténiques. Ceci se traduit par une augmentation
de la viscosité de la phase bitumineuse. Le liant devient plus élastique et plus résistant a

I’écoulement.
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D’autre part, valoriser, c’est donner de la valeur a quelque chose, valoriser un déchet recoupe toute

action qui permet d’en tirer de 1’énergie, de trouver un nouvel usage ala matiere qui le compose, de
tirer une matiere premiere utile a la fabrication du méme bien et de trouver un nouvel usage qui

permet & un déchet de redevenir utile.

C'est pourquoi nous vous proposons le theme "Valorisation des polyméres naturels dans la
modification du bitume routier' qui nous intéresse dans la préparation des PMBs en utilisant des
polymeres naturels dont leurs effets sur les propriétés du bitume sont inconnues et non testées
auparavant. Les polymeéres utilisés sont : amidon, cellulose, carton, dont notre objectif c’est de

connaitre 1’effet de ses additives sur les propriétés chimiques et rhéologiques du bitume 40/50.
Afin d’atteindre notre but, le présent travail a été détaillé autour de trois chapitres comme suit :

Le premier chapitre : dans lequel nous avons effectué une étude bibliographique sur les propriétés
physico-chimiques du bitume et des polyméres ainsi que la modification de bitume avec des

polymeres et ses avantages.

Le deuxiéme chapitre : il représente le matériel et les méthodes utilisés pour la préparation et la
caractérisation du bitume pur ; des polymeéres et des mélanges PMB. 11 décrit ’ensemble des modes
suivit dans cette étude ainsi que les techniques et les essais utilisées qui sont les essais de la
pénétrabilité, de la ductilité et le point de ramollissement. Nous citons également les analyses
d’Infra Rouge a transformé de Fourier (IRTF), la Fluorescence des rayons-X (XRF), la Diffraction
des Rayons-X (DRX), le Banc de kofler et I’analyse thermogravimétrique (ATG).

Le troisieme chapitre : dans le dernier chapitre, les résultats expérimentaux obtenus ont été
donnée. Dans cette partie une discussion et interprétation des résultats achevées est représentée ce
qui nous permet de bien atteindre notre objectif et connaitre 1’effet de chaque additifs que ce soit

les polymeéres (amidon et cellulose) ou bien le déchet (carton).
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Chapitre 01 : Etude bibliographique

1.1 Généralités sur le bitume

1.1.1 Introduction sur le bitume

L'histoire du bitume remonte a la préhistoire et les plus anciens objets humains contenant
du bitume connus a ce jour sont vraisemblablement vieux de 180 000 ans. Le bitume naturel a
ainsi été utilisé généralement comme adhésif, en particulier pour le génie civil, dans des mortiers
ou en tant qu'agent d'imperméabilisation [7]. Ainsi, les bitumes sont devenus des matériaux de
haute technicité et il existe maintenant un certain nombre d"additifs commerciaux, minéraux ou

organiques, chargés d"ameliorer leurs propriétés.

Fig.1-Aspect visuel du bitume

Le bitume est un matériau hydrocarboné brun brillant qui change de viscosité avec la
température (voir la Figl). Contient du carbone et de I'hydrogene, de petites quantités d'oxygene,

d'azote, de soufre et des métaux traces.

Le bitume, le goudron ou les deux sont connus comme des substances liant les hydrocarbures
en combinaison avec des agrégats, fournissant aux matériaux encapsulés leurs principales propriétés

de liaison permettant aux matériaux de coller ensemble [8].

En général, le bitume est souvent confondu avec le goudron de houille et I'asphalte, mais ils ne sont

gu'un composant.

1.1.2 Origine et fabrication de bitume

Les bitumes comme un liant hydrocarboné ayant plusieurs origines naturels et industriels. A
I’état naturel, comme le Trinidad ; certains roches, telles que les calcaires asphaltites sont des roches

poreuses imprégnées d’une certaine quantité de bitume naturel. La plupart de ces calcaires



Chapitre 01 : Etude bibliographique

asphaltites contiennent moins de 10% en poids de bitume, donc la production mondiale est trés

faible puisqu’elle ne dépasse pas 200 milles tonnes [9].

Fig.2- Morceaux de bitume Fig.3-Gisement de en bordure
provenant de la mer mort Lake Asphaleéte

Pour fabriquer un enrobé d'une spécification donnée, la premiere condition est de choisir un
pétrole brut assez lourd. Sur les quelque 1 300 pétroles bruts référencés dans le monde, Seuls 10 %

sont sélectionnés par les compagnies pétrolieres pour fabriquer du bitume [10].
Il existe quatre principales méthodes de fabrication du bitume :
1.1.2.1 Ladistillation

Il s'agit du processus physique d'évaporation des composants volatils, dans lequel la phase
gazeuse est eliminée et condenseée et reste au fond de colonne du bitume. Elle se pratique en deux

étapes :
e Distillation a la pression atmosphérique

Ce procédé n'est utilisé que pour éliminer les produits Iégers (essence, kéroséne, etc.). Le
pétrole brut pré-décanté et dessalé est chauffé a des températures proches de 340°C Puis envoyé a
la premiere colonne de fractionnement pour maintenir la pression Atmosphérique. Le produit

récupéré en pied de tour est du "pétrole brut réduit”.
e Distillation sous vide

Cette opération est nécessaire pour obtenir le produit lourd, qui est d'abord distillé sous
pression Atmosphérique. Le fond de la colonne est ensuite envoyé en distillation sous vide, Inclut
la séparation des différents composants en ajustant les parametres : débit, pression et la température.

Plus il est distillé, plus le bitume obtenu est dur et moins il est perméable.
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1.1.2.2 Le désaphaltage

Ce procédé est utilisé en complément de la distillation.il comprend la fabrication d'asphalte
Solubilité dans le solvant (propane ou butane) par fond de distillation sous vide. Le bitume
désasphalté est généralement sensible a la température.

1.1.2.3 Le soufflage

Cette opération consiste a injecter de l'air dans le résidu de distillation sous vide la
température est comprise entre 250 et 300°C. L'asphalte qui en résulte est appelé asphalte soufflé

et est moins utilisé dans les travaux routiers, mais N'est plus utilisé comme scellant de construction.
1.1.2.4 Le craquage

Le craquage est un traitement des fonds de colonne sous vide & des hautes températures
comprises entre 450 et 500°C et a des pressions allant de 2 a 25 bars. Ces bitumes n’ont pas

d’application routicre.

-

Qaz vt
oanences

Tour de
soutfiage

White-spirit
Carburéacteur
Gas-oil

Four
roc

Bitumes
oxydés

Pétrale —t

brut

—_—

Tour de
desasphaltage

Ronidu

atmosphérique Solvants
o Rosidu sous vide — —
Your de distillation Tawur de distillation J
atmosphérique sous vido Bitumes
routiers
Bitumes
Mélange | plgmentables
Bitumes
S, motR
»puLioua

Fig.4- Schéma de procédé de fabrication des bitumes.
1.1.3 Bitume en Algérie

Comme d'autres pays émergents, I'Algérie connait une croissance et Le développement de

son activité économique crée une demande pour différents produits I'énergie monte [11]

La catégorie d'asphalte pure la plus utilisée dans la technologie routiére algérienne

35/50(40/50) et 70/100 respectivement. Le pétrole algérien n'est pas assez dense pour extraire le
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bitume, Il est ensuite importé sous forme de matieres premiéres : pétrole brut réduit, raffiné a Arzew

et Skikda, ou produit fini : asphalte pur.

Le bitume 35/50 est fabriqué a la raffinerie d’Arzew par soufflage, il est destiné aux

Enrobés a chaud.
Le 70/100 est fabriqué a Skikda par la distillation sous vide.

Département Bitume : responsable de I'approvisionnement, de I'exploitation et Entretenir les
équipements, promouvoir et vendre les produits, dans le respect des normes et Des normes

internationales sont nécessaires.
1.1.4 Composition de bitume

Le bitume généralement est constitu¢ d’un mélange trés complexée d’hydrocarbures et
la composition ¢élémentaire est fortement dépendante & I’origine de son brut et techniques de

raffinage. L’analyse élémentaire met en évidence ses constituants que montre sur ce tableau ci-

dessous :
Tableau 1-Analyse élémentaire d’un bitume
Eléments | Carbone | Hydrogéne | Soufre Azote Oxygéne | Vanadium Nickel
Pourcentage massique (%) Ppm : part par million
Teneur 80 - 87 8-12 1-9 0-1,5 0,5-1.5 | 10-2000 20-200

Ainsi que des traces de métaux (Fe, Ca, Ti, Mg, Na, Co, Cu, Sn, Zn). Les mélanges
hydrocarbonés de bitume ont des masses molaires et des structures chimiques variées, la taille de
ces molécules varie de quelques nanometres a quelques dixiémes de micromeétres pour les grandes

tailles.

1.1.5 Classification des bitumes [12]

Il existe plusieurs classifications de bitume qui dépend fortement de mode d’obtention et de
domaine d’application. Ces principales classifications sont regroupées dans 1’organigramme donné

par la figure 5.
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Fig.5- Schéma sur les différents types des polymeres

1.1.6 Structure physico-chimique

Le bitume est un mélange d’hydrocarbure est composé en moyenne de 80 a 85 % de

carbone , 10 a 15% d’hydrogene , d’oxydrogene , 2 a 3% d’oxygene et en faible quantité ,du soufre

, de I’azote et divers métaux a I’état De traces[13].

Malgré la complexité du matériau, La gunillas a proposé une formule brute moyenne pour les

monomeres d’asphalténes : C74Hg7NS20.

L’utilisation, comme solvant sélectif, d'un hydrocarbure léger en grand exces, permet

de fractionner un bitume en deux parties (Fig.6):

L
=
-
=
0

Asphaltenes
(Précipité)

Fig. 6-Séparation par familles chimiques des constituants du bitume

Maltenes r—
(Solution) | m _[ Huiles saturées
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1.1.6.1 Les malténes : Il représente 70 % et plus du bitume. C’est la partie dissoute, elle a ’aspect

d’une huile visqueuse de couleur foncée. Ils sont composeés de :

Les saturés:sont des huiles incolores ou légérement jaunatres composées principalement
de molécules paraffinées et de cycles naphténiques (Fig7). Elles représentent généralement moins

de 10% d’un bitume. Leur masse moléculaire est de 300 a 2000 g/mole.

Fig.7-Structure de saturé

Les résines : sont des solides noirs qui fondent par chauffage et représentent environ
10% du bitume routier. Elles sont caractérisées par de nombreuses ramifications, ce
sont des systemes condensés de cycles aromatiques, naphténiques et hétérocycliques.

Les résines présentent une plus grande proportion de composés aromatiques que les huiles.
Leurs molécules sont plus grosses et la proportion des hétéroatomes est plus élevée. La courbe
de distribution de leur masse moléculaire s’étale de 500 a 50 000 g/mole. Leur taille est

comprise entre 1 et 5nm.

1.1.6.2 Les asphalténes : Ils peuvent représenter jusqu’a 30 % du bitume. C’est la fraction
précipitée, elle est constituée par des corps de poids moléculaire tres élevé se présentant sous la
forme d’un corps solide et noir atre, cassant, a point de ramollissement élevé. Le pourcentage

des asphalténes sera d’autant plus élevé que le bitume sera plus dur (Fig. 8).

Il n'y a pas de discontinuité entre malténes et asphalténes, le fractionnement obtenu dépendant

du solvant employé
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COOH

Fig.8-Structure des asphalténes.

1.1.7 Structure colloidale du bitume

COOH

L’ensemble des asphalténes et des maltenes forme un systéme colloidal constitué pa

La structure du bitume est en générale dépendante de sa composante Chimiques, du faite

que plusieurs recherches ont étaient établies et trois modéles de structure sont proposes(Fig.9) :

1.1.7.1 Structure de type 01 « SOL »

Concentrés dans un milieu de dispersion fortement structuré par des résines, les asphalténes

n'interagissent pas dans ce cas, et a température ambiante le comportement du liant est de type SOL.

1.1.7.2 structure de type 02 « GEL »

Cette structure est caractérisée par un état de gel, assuré par une charpente bitumineuse, qui

forme a température normale un réseau de bain de coagulation dans un milieu de dispersion

faiblement structuré par de la résine.

Bitume type aSOL=

= = #
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Asphalienas

Hydrocarbures aromatiques
& haut poids moléculaine

Hydrocarbures aromatiques
& bas poide moléculaire

Hydrocarbures
naphténo-aromatiques

Hydrocarbures
naphténiques et aliphatiques

Hydrocarbures saturés

Fig.9-Structure « SOL » « GEL »
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1.1.7.3 Structure de Type 03 « SOL — GEL »

Les asphaltenes baignent dans le milieu de dispersion, et la résine est plus structurée par

rapport au type « GEL », alors que les asphaltenes sont moins structurés que le type « SOL » (Fig.

10). Les micelles d'asphaltene interagissent pour former des agrégats, mais le squelette structurel

n'est pas complétement continu. Ce type correspond a la plupart des enrobés routiers. Clest le

type "sol-gel”, caractérisé par un équilibre complexe entre la partie huileuse du gel mou et les

micelles d'asphalténes (peptisées par la résine) en interactions plus ou moins fortes.

« gel » A’gglomer‘al
« sol » d’asphalténes
AN e——
A\ g
T - ’,"\“w
ol L = — -4, Y
2= N
LTS ([ Poammy e HED
— 1R ”l — \\\ S
o r ——— - NI %
—_ - - - - — - — S—
e e e e, M et LT
BN e AN
= Vo e | Milieu ~ L
' AT . - - L ]
e 4 ¢ /) =7 ==3~~| intermicellaire - AN !
R Al 7 A z . NP
i) Ll v+ | (huiles saturéeset T /ST
- s o - 2 Y "
/ = R aromatiques) oty 1A I
> - S=7,
- ~ e
- \ - v ’
Micelles \ — e
individuelles —_
3 ésines
d’asphalténes

Fig.10- Représentation de la structure colloidale (Sol-Gel) du bitume.
Cet équilibre colloidal peut étre écrit sous la forme [14] :
Molécules=—> micelles =—> agglomérats

Les différents types de bitumes en fonction dela composition chimique

présentés dans Tableau suivant :

Tableau?2 -Différent types de bitumes en fonction de la composition chimique

(%) en masse (%) en masse (Ye) en masse
Types de bitumes
Asphalténes Résines Huiles
GEL =25 <24 =3
S0L <18 =36 <48
GEL S0L 21433 30a3q 45449

sont
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1.1.8 Comportement rhéologique des bitumes purs

e Le principal type de comportement de I'enrobé peut étre facilement identifié en fonction de
l'amplitude de déformation |¢| et de la température T, pour un taux de déformation fixe. On
distingue [15] :

e Dans les régions fragiles et ductiles, la résistance a la traction ¢ peut étre mesurée.

e Rupture fragile, caractérisée par la ténacité Kc ou I'énergie de rupture Gc (mécanique
linéaire de la rupture.

e Comportement élastique linéaire, caractérisé par les modules E et G.

e Domaine viscoélastique linéaire, caractérisé par des modules complexes E* et G*.

e Comportement purement visqueux (Newtonien), caractérisé par une viscosité n.

e Pour des déformations de quelques pourcents, le champ ou comportement est fortement non

linéaire.

1.1.9 Propriétés des Bitumes

Le bitume est le principal matériau de choix pour la construction de routes en raison de sa
polyvalence et de ses propriétés telles que lI'adhésivité, la plasticité, I'élasticité, I'insolubilité dans

I'eau et I'inertie vis-a-vis de nombreux produits chimiques.
1.1.9.1 Reéactivité

En général, le bitume est chimiquement inerte vis-a-vis de la plupart des composés bien
qu'étant des hydrocarbures, les aromatiques peuvent réagir notamment avec I'oxygéne. Du bitume
soufflé ou oxydé est également produit dans ce type de réaction. A coté de ces les réactions
d'oxydation et de condensation se produisent a température >160 °C en présence de H,S [16]. Les
acides contenus dans les résines bitumineuses sont Il est également vulnérable a certaines attaques

de base.
1.1.9.2 Adhésivité

Le bitume agit comme une colle de trés bonne qualité qui crée un lien entre les agrégats.
Adheére a la plupart des pierres. Cette viscosité Méthode agressive en combinant d'une maniére ou
d'une autre fermement des agrégats secs et propres Passif, permettant une résistance au délestage
par I'eau, attaque chimique. Seuls les produits chimiques dérives du pétrole tels que le kérosene Le
diesel peut endommager I'asphalte.
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1.1.9.3 Cohésion

L'asphalte ne le fait pas, méme avec une certaine charge en surface. Ne pourrait pas. La
ductilité du bitume permet un écoulement lent dans le mélange. Eclatement, mais sa ténacité assure

une résistance adéquate sous l'action des contraintes traction.
1.1.9.4 Viscoélasticité

Le bitume n'est ni un liquide newtonien ni un solide élastique. Entre en fonction de la
température et de la charge appliquée. Donner de la viscoélasticité Propriétés mécaniques de
souplesse et de résistance par rapport au bitume. Cependant, ce personnage est avant tout En

fonction de la température et de l'origine du bitume.

En premiére approximation, le bitume peut étre considéré comme solide ou solide Liquide
visqueux a haute température (> 80°C), liquide viscoélastique ou solide a 0°C C'est un solide
élastique qui est cassant a 80°C et cassant a basse température en dessous de 0°C. Comportement

du bitume Les températures suivantes ont été données. (Fig.11)

Déformation
A .
Fragile Ductile .- ]

i =T Purement

————— s R visqueux
Non linéarité- Irévepsibilité

Elastique Viscoélastioue linéaire
= Tempeérature
Fissuration Omiérage Emrobage-compactage
- » —p -

Fatigue

o
-

Fig.11-Classe de comportement du bitume.
1.1.10 Les Application du bitume
1.1.10.1 Application routiéres

La plupart des mélanges bitumineux routiers. La couche de roulement et la couche de
liaison sont aujourd'hui utilisées en matériaux bitumineux. Il faut noter que la conséquence, de
I'evolution du trafic routier (plus lourd et canalisé), on use des bitumes de plus en plus durs, de
classe 40/50 plutét que le traditionnel 50/70.
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1.1.10.2. Application hydrauliques

Les performances du bitume en matiere d'étancheéité sont connues depuis la plus haute
Antiquité. Pour les applications hydrauliques, les bitumes peut étre utilisé pur ou sous forme de
membranes bitumineuses préfabriquées, d'asphalte coulée ou d'enrobés. On peut voir encore
aujourd'hui des ouvrages hydrauliques a base de bitume vieux de 3 000 ans, telles les digues du

Tigre, a Assur, en Mésopotamie, encore en bon état.
1.1.10.3. Application industrielles

Les utilisations industrielles du bitume, c¢’est-a dire autres que routiéres et hydrauliques, sont
multiples et variées. Elles font souvent appel a des produits spécifiques. On cite des exemples
les plus consommables au bitume : Batiments, ouvrages d’art, trottoirs. Etanchéité par

membranes bitumineuses dont les bitumes-polymeéres répondent a ces exigences.

Le bitume peut entrer dans de nombreuses autres applications, parmi lesquelles on peut
citer : peintures, encres et vernis, I’insonorisation des piéces d’automobiles (amortissent des
vibrations), I’industrie du caoutchouc (facilité de démoulage), I’enduction de papier d’emballage

(étanchéite), I’isolation électrique et piles électriques (résistivité électrique).

Il est également utilisé dans les condensateurs (constante diélectrique), la face inférieure de
moquettes (amortissement et collage), les condensateurs (constante diélectrique), la face
inférieure de moquettes (amortissement et collage), I’agriculture (germination accélérée grace a
un tapis d'émulsion biodégradable, le "mulch™), les pigeons d'argile (propriétés mécaniques) et
enfin les raisses spéciales utilisées dans des conditions de température et de pression tres élevées
(laminoirs) [17].

Fig.12-(a) Isolation batiment, (b) Béton bitumineux a I’émulsion.
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1.2 Les polymeéres

1.2.1 Définition des polymeéres

Le mot polymere est dérivé de la racine grecque poly-, qui signifie plusieurs, et mer, qui

signifie partie ou segment.

Un polymeére est une substance composée de molécules qui ont de longues séquences d’une
ou plusieurs espéces d’atomes ou groupes d’atomes li€s les uns aux autres par des liaisons primaires,

généralement covalentes [ 18,19].

Les monomeres sont la base de formation des polymeres, constitués d’une seule molécule
[20].

Fig.13.Structure des polymeres.
1.2.2 Architecture des polymeéres

D’aprés Les polymeéres peuvent présenter différents structure, parmi ces structures il y’a
[19,20] :

1.2.2.1 Polymeres linéaires

Sont caractérisé par un enchainement simple dans une seule direction seulement et aussi la

présence de liaisons covalentes et secondaires.

Fig.14-Architecture linéaire des polyméres.
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1.2.2.2 Polymeéres ramifiés

Ces chaines peuvent se créer lors de la polymeérisation par I'union des chaines

homopolymeres et copolyméres avec d’autres chaines.

)

.
b. q—m—-“‘
8’ C

e

Fig.15-Architecture ramifiées des polymeéres.
1.2.2.3 Polymeres réticules

Se fait au cours de la polymeérisation, par la formation des liaisons chimiques en différents

direction donc ils sont transformées en 3D, (Fig.16) montre cette structure :

Fig.16-Architecture réticulées des polymeres.

1.2.3 Types des polymeéres
1.2.3.1 Homopolyméres

Est un polymere dérivé d’une espece de monomere, leur structure peut représenter par de
multiples répétitions d’un seul type d’unité répétitive qui peut contenir une ou plusieurs especes

d’unités monomeéres, il existe 3 types de homopolymeres [19].
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1.2.3.2 Copolymeres

Est un polymeére dérivé de plus d’une espéce de monomere, les molécules de ce type contient
deux ou plusieurs types différents d’unités répétées, il existe différents modes pour les polymeres
[19].

e Statistique —4—B—~—B—-E—-E-EB—-A—L—FE—
o Alterné A—B—A—BE—-A—B—A—EB-A-B—A
e Séquencé A—A—A—A—A—A—E—E—E—-E—-E—E—
e Greffe
’B.-’ ‘-.B \B

1.2.4 Caractéristiques et propriétés des polymeres

Les polymeres présentent différents caractéristiques physiques et mécaniques, dans ce cadre

il existe 3 types des polymeres selon leurs propriétés [20, 21, 22].
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1.2.4.1 Polymeéres thermoplastiques

En peut dire qu’une macromolécule est thermoplastique s’il soumit a une température, qui
permet de passer a un état souple apres un état dur sans transformation dans la composition chimique
du polymere, On cite comme exemple: ABS (Acrylonitrile butadiene styréne), PAN

(polyacryloitrile), PEEK (polyétheréthercétone) ... etc. [23]
1.2.4.2 Polymeéres thermodurcissables

Caractérisé par des liaisons tridimensionnelles 3D, a cause de l’augmentation de la
température et la formation des liaisons fortes et covalentes le polymere devient plus dur et ne peut
plus étre souple. On cite comme exemple : EP (polyépoxyde), PF (phénol- formaldéhyde) et

certaines poyimide et polystére insaturé [23].
1.2.4.3 Elastomere

Sont caractérisé par une structure partiellement tridimensionnelle, parmi les élastomeres il
y’a: EPDM (éthylene —propyléne —diene monomeére), NBR (nitrile butadiene rubber) et IR
(polyispréne synthétique) [23].

1.2.5 Définition et méthodes de la polymérisation

La polymérisation c’est une réaction chimique qui se produit par la réaction de groupes
fonctionnels en molécules de n'importe quelle taille pour former des molécules combinées de plus

grande taille capables d'une réaction plus poussee [24].
1.2.5.1. Polymérisation par étape

Processus chimique permet la formation des trimeres et diméres & la fin et caractérisé par deux

types qui sont :

e Polyaddition : c’est une réaction chimique qui se fait sans 1’élimination de petites
molécules.

e Polycondensation : cette étape c’est le contraire de la premiére, donc il n’y a pas une
suppression de petites molécules qui sont des molécules de base permis la formation des

Polycondensats.
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Afin de bien distinguer la différence entre les deux types de polymérisation, nous pouvons prendre
les deux exemples représentés dans la figure 17. On peut voire clairement que la polyaddition est

caractériser par une réaction entre deux différents monomeres qui conduits a I’élimination d’un co-

produit (HOR).

Polyaddition

Polycondensation

O O O @)

e N * Hg«R*Mt

Ry N
RO” ~0" 0" “OR "HOR

Fig.17-La différence entre la polyaddition et la polycondensation [26]

1.2.5.2 Polymérisation en chaine
C’est un processus dans laquelle une molécule de monomere M est additionnée a un centre actif

porté par la chaine en cours de développement [25]

Polymérisation

En chaine Par etape

Redicalaire Coordonnée

quycondens Polyaddition - ..
ation Cationique Anionique

Fig.18-Schéma explicatif sur les deux types de polymérisation
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1.2.6 Types des polymeéres

1.2.6.1 Polymeéres naturels

Tableau 03 - les différentes origines des polymeéres naturels [24].

Origine végétale

Origine animal

Origine marine

Origine
microbienne

(champignons et

bactéries)
Amidon Chitine Gélose Glycan
Pectine Alginates Carraghénanes Pullulane
Gomme de guar Psyllium Alginates Dextran
Gomme Karaya Carraghénanes Géllan

Cellulose
Gel d'aloe vera
Inuline

Gomme d'acacia

Gomme de xanthum

Les polymeres naturels sont ceux qui sont présents dans ou créés par des organismes vivants

(Tableau 03) ceux-ci incluent des polymeéres issus de ressources renouvelables qui peuvent étre

polymeérisés pour créer des bioplastiques. [27, 28]. La figure 19 et la figure 20 représentent

I’exemple de I’amidon et le caoutchous naturels.

Fig.19-Exemple d’un polymére naturel « I’amidon ».
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Fig.20-Exemple de polymére artificiel « caoutchouc ».

1.2.6.2 Polymeres artificiels

Sont le résultat de la transformation des propriétés des polymeres naturels par voie chimique. Par
exemple dans le cas des dérivées cellulosiques dont la molécule de base est la cellulose et aussi le

cas de caoutchouc naturel modifié.

1.2.6.3 Polymeéres synthétiques

Sont des polymeéres fabriquées par I’lhomme et issues de la chimie du pétrole, les structures

réalisées par la polymérisation sont proches de la structure du polymere naturel.

Exemple : polyéthyléne (PE) et polystyrene (PS).

) Al W

¥

Fig.21-Exemple de polymere synthétique « polystyréne ».
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1.2.7 Cristallinité des polymeéres
1.2.7.1. Polymeres semi-cristallins

Sont caractérisé par un comportement thermique plus en plus complexe [28], ce type de
polymére caractérisé par deux phases différentes: phase amorphe et phase cristallin qui est plus

dense et rigide que la phase avant [30]. Aussi le taux de cristallinité est moins 100%.
1.2.7.2 Polymeres amorphes

Le mot amorphe vient de la grecque et veut dire « sans forme » [18], les polyméres peut étre
sont 100% amorphes dans certains conditions mais ne peut pas étre 100% cristallins et contient

aussi un remplissage avec des éléments semblables.
1.2.7.3 Polymeres cristallins

Le polymere cristallin généralement composé de deux composants : cristallin et amorphe et
pour que e polymere étre cristallin il faut que le processus de cristallisation ne se fait pas lentement
[20].

e YEE
-l':'.liié .‘:‘:‘:‘:. X o :-l:'.‘i

Fig.22-les différents structure des polyméres (semi- cristallin, amorphe et cristallin) dans le
processus de cristallisation.

1.2.8 Les applications des polymeres

D’aprés [22], On trouve que les polymeéres sont tres utilisables dans tous les domaines ; en
peut citer comme exemple: P’industrie chimique (tuyauteries, cuves, revétements...etc),
I’agriculture (irrigation, arrosage, serres...etc), I’emballage alimentaire (pots de yaourt, briques de
lait, boites a ceufs...etc), I’emballage industriel (sachets et sacs, casiers, sacs poubelles...etc),
I’industrie électrique et électronique (boitiers, gainage de cables, facades de téléviseurs...etc),le
sports-loisirs (cannes a péche, piscines, bandes magnétiques, DVD...etc) et le transports et en

particulier (I’automobile, boucliers, carrosserie, planches de bord et réservoirs d’essence ).
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1.3 Modification du bitume par les polymeéres

1.3.1 L’objectif de la modification avec les polymeres

La modification du bitume par les polyméres a été 1’une des approches les plus populaires,
donc c’est I’incorporation de polyméres dans le bitume par mélange mécanique ou reaction
chimique. [31]. Cette modification a 1’objectif de I'amélioration de la résistance au vieillissement
ainsi que I'amélioration des propriétés physiques et rhéologique du bitume pour que les routes
étre plus solides avec une valeur de stabilit¢ Marshall courue. La modification a également
I’objectif de rendre le bitume plus résistant a I'eau de pluie et a la stagnation de I'eau, Augmenter
la liaison et une meilleure adhésion du mélange et de réduire la susceptibilité thermique et la
déformation permanente (l'orniérage). [32].

L’interaction du bitume et les polymeres permet le changement des propriétés du bitume qui
sont la bonne adhésivité, bonne comportement rhéologique, bonne résistance au vieillissement,

bonne stabilité de stockage, bonne cohésion, et le bonne élasticité.

1.3.2 Les types de polymeéres utilisés dans la modification du bitume

Il existe quatre types de polymeres utilisées dans la modification du bitume [33, 34].

1.3.2.1 Les polyméres thermoplastiques

L’utilisation de plastoméres comme polymeres pour obtenir des PMB est apparue en
conséquence des couts élevés des polymeres styréniques et des phénomeénes de dégradation dus a
leurs instaurations. Au contraire, les plastomeres polyoléfiniques ont un faible cout et une grande
disponibilité présentent également une stabilité plus élevées que les styréniques.

L’ajout de polymere polyoléfines augmente généralement la rigidité du bitume et une bonne
résistance a 1’orniérage, pour ces raisons les plastoméres occupent une place prépondérante dans
les PMB dont ils présentent environ 15% du marché de référence.

Les principaux polymeéres englobé dans ce groupe sont: le polyéthylene(PE), le
polypropylene(PP), I’éthyléne acétate de vinyle(EVA), I’éthyléne butyle acrylate(EBA) et le
polychlorure de vinyle(PVC).

1.3.2.2 Les élastomeéres thermoplastiques bitume modifié

IIs peuvent résister a une déformation permanente lors de I’étirement et se rétablissent
élastiqguement une fois la charge supprimé, les élastoméres géneralement utilisées comme

modificateurs sont des copolymeéres séquencés de mono-ou di-oléfines.



23
Chapitre 01 : Etude bibliographique

Les excellentes propriétés signalées a plusieurs reprises, la dispersibilité relativement bonne
dans le bitume (en fonction de la composition du bitume de base) et le cout acceptable ont rendu le
SBS populaire comme modificateur de bitume. De nombreuses études ont montré que ’ajout de
SBS au bitume augmente le point de ramollissement, diminué légérement la pénétration, diminue

la susceptibilité thermique, augmente la viscosité et diminue le point de rupture de Frass.

La modification du bitume peut se faire en ajoutant jusqu’a 7% d’élastomeres et dans certains

cas, différents polymeéres peuvent étre utilisés simultanément.

Slastemere thermoplastique
Stress

sable

Cross link

Fig.23-Les élastomeéres thermoplastique et thermodurcissables.

1.3.2.3 Thermodurcissables

Les plastiques thermodurcissables (TP) —deux composeées liquides (résine et durcisseur) sont
d’abord mélangés ensemble puis avec le bitume quelques secondes avant I’application en tant que
revétement de surface / enduit superficiel (utilisation principale) ou avant le mélange avec des
granules pour la production d’enrobés a chaud (usage occasionnel).Les plastiques
thermodurcissables sont des polymeres qui se transforment en un état solide lorsqu’ils sont chauffés

ou imposent une dureté.

Avant durcissement, les molécules de TP ont une structure linéaire, identique a celle des
molécules thermoplastiques, mais la taille de leurs molécules est nettement plus petite. Les
molécules de TP sont chimiquement actives. lls contiennent soit des liaisons doubles (insaturées),

soit d'autres groupes chimiquement actifs.
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1.3.2.4 Caoutchoucs naturels et synthétiques

Ce type de polymeéres est englobe plusieurs types tels que polybutadiéne, le polyisopréne, le
butyle caoutchouc, le caoutchouc styrénebutadiene (SBC) et le polychloroprene, qui sont testées
avec le bitume et dans ce terme en conclure que le caoutchouc naturels sert a la décomposition et a
I’oxydation a cause de son grand poids moléculaires ; Les doubles liaisons contenues dans toutes

les chaines entrainent une décomposition partielle du polymére par chauffage ou par oxydation.

On peut utiliser aussi le caoutchouc sous forme de poudre pour la meilleure dispersion dans

le bitume.
1.3.3 Mécanisme de modification du bitume par les polymeéres

L’ajout d’un polymeére a un bitume permet de produire une interaction entre les deux matériaux qui
peut conduire a une modification des propriétés du bitume. Ca explique le gonflement des

polymeres dans le bitume, ce qui modifie la structure du matériau [35 ,36 ,37].

Parmi les conditions d’utilisations des polymeéres, il doit qu’ils étre solubles et gonflables par

la fraction huileuse légére du bitume.
Il existe deux phases :

e Une phase de polymére gonflé.
e Une phase de bitume regroupant en fait les constituants du liant n’intervenant pas dans la

solvatation et donc plus riche en résines et en asphalténes que le bitume de base.

. Inclusion
i N
Malténes '—  Particules AThe riche en
: & : enrichie en 3
(matrice) d’Asphalténes asphaltise Polyméres

Fig.24-La structure colloidale de bitume original (a) et PMB (b).
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Le taux de dispersion des polymeres dans le bitume est lié aux 3 parametres :

La taille de particules : plus qu’elle est petit plus que la surface d’échange est important.

La température : la vitesse de diffusion du bitume dans les particules de polymeres augmente avec
la température.

Le cisaillement : plus la vitesse de malaxage et le temps sont importants, plus le polymére est mieux

dispersé.

1.3.4 Structure microscopique du bitume modifié par les polyméres

La structure microscopique du bitume modifié par les polymeéres est dépend de type de
polymere utilisé, le pourcentage du polymeére ajoutée, les conditions du mélange et de traitement et

de la nature du bitume de base.

L’utilisation de la fluorescence par la lumiere simulée UV, permet I’observation du structure
microscopique bitumineuse. La phase bitumineuse ne montre aucune fluorescence évidente,
toutefois, certains polymeéres dispersés, tels que les polystyrénes, produisait une fluorescence jaune
verdatre. L'examen d'un nombre de produits commerciaux a montré que plusieurs d'entre eux étaient
sous forme de dispersion, fine ou poussiére, de globules de polymeére dans la phase continue du
bitume. Avec l'augmentation de la concentration de polymeére et de la durée de mélange, une
inversion de phases peut se produire en causant une réelle modification de la structure du BMP et
un changement important de ses propriétés [36].

Fig.25-Microstructure d’un bitume-polymere

1.3.5 Domaines d’utilisation

D’apres [38] en peut utiliser le BMP dans les domaines suivants : 1’étanchéité, pneumatique,
I’emballage, les appareils d’appuis, la peinture et vernis, les réseaux de transport d’énergie ou de
fluides, les revétements et les équipements routiers, la protection des ouvrages par peinture ou
revétement plastique, les gaines pour cable de haubanage ou de précontrainte, les films, les fibres

textiles et matériaux composite.
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2.1 Préparation des bitumes modifiés PMB
Le bitume a été modifié par addition des additifs suivant : cellulose ; amidon et le carton.
2.1.1 Genéralité sur la cellulose utilisee

La cellulose est le polymeére le plus abondant sur terre. Elle représente environ 50% de la
biomasse et les végétaux en produisent 50 a 100 milliards de tonnes par an. Elle est le principal
constituant de la paroi cellulaire des plantes et du bois (jusqu’a 95% dans les fibres de coton et de
40 a 55% dans le bois).

La cellulose (Fig.26) est un polysaccharide de la série des P -D-glucanes. Son motif répétitif
est le cellobiose. Ce dernier est constitué de deux B-D-glucopyranoses (unité anhydroglucose ou
AGU) dans leur conformation chaise 4 C1 et liés par une liaison glycosidique B(14) ce qui lui
confere une structure linéaire contrairement a celle de I’amidon (les monomeéres glucoses de

I’amidon sont liés par des liaisons a(14) et a(16)).

L'extrémité réductrice (R) du polymere correspond a l'unité AGU dont le carbone
anomérique n'est pas lié a une autre unité glucidique. Il existe donc un équilibre entre la forme
hémiacétale et la forme aldéhyde réductrice minoritaire. L'unité glucose située a l'autre bout de la
chaine cellulosique est appelée extrémité non-réductrice (NR) car le carbone anomérique est

engagé dans une liaison glycosidique (14).

De ce fait, il ne peut pas y avoir d'équilibre entre la forme hémiacétale et la forme aldéhyde

[39]. Certaines réactions de dégradation commencent par 1’extrémité réductrice.

extrémité extrémité
non=réductrice Cellobiose réductrice
(MNR) (R)

(e ]
OH (] OH s
HO o HO
n ] HO L]
[a] oH (o]
OH - oH

Fig.26-Représentation de la molécule de cellulose

Le nombre d’unités AGU correspond au degré de polymérisation de la cellulose (DP). Il varie
entre 400 et 14000. Le maximum est atteint pour la cellulose native (n’ayant subi aucun traitement).

En moyenne, apres traitement de purification, les celluloses possédent un DP de 2500[40].
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2.1.2 Généralité sur I’amidon utilisé

L’amidon est un polysaccharide naturel constitué d’unité glucose, se présentant sous la forme
d’entités granulaires. Abondant et peu couteux, il peut étre extrait du blé, de la pomme de terre, de
I’orage, du manioc, du riz, etc. Les amidons de céréales représentent la source d’amidons la plus
importante. Selon son origine botanique, 1’amidon natif se présente sous forme de grains, se
caractérisant par leurs formes (sphéres, ellipsoides, polygones, plaquettes, tubules).leurs
dimensions (diamétre de 0.1 a 200um) et I’emplacement du hile [41].

L’amidon utilisé pour préparer le mélange bitume/amidon est un amidon de pomme
de terre, fournis par Sigma Aldrich. Nous avons orienté vers ce choix car I’amidon est un polymere
naturel, tres abondant et de faible cout en comparant avec la plupart des polymeéres

synthétiques ou naturels.

Afin de préparer le mélange bitume/star, nous avons suivi le méme protocole et les mémes

conditions utilisés pour le mélange Bit/cellulose, nous avons utilisé quatre pourcentages.
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Fig.27-(a)Aspect visuel de I’amidon ; (b) structure de I’amidon
2.1.3 Géneralité sur le carton utilise

Un carton est un type d'emballage en carton ou en carton ondulé. 1l est utilisé pour stocker
et transporter divers biens tels que la nourriture, les boissons, I'électronique et les cosmétiques. Les

cartons sont de différentes tailles et formes et sont généralement congus pour étre Iégers et durables

Nous avons choisi le carton parce que produit riche en cellulose ; il est utilisé dans plusieurs
domaines tel que L’emballage , stockage et L’isolation .Cette large utilisation conduit a la présence
d’une quantité trés importante des déchets. Le but de cette partie et de valoriser les déchets du carton
par son utilisation dans la modification du bitume. Nous indiquons que cette partie est originale et

qu’il y’a aucun travail a propos de la modification du bitume avec ces déchets.
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Fig.28-f)échet de Carton

Afin de préparer le mélange bit/Cart, Nous coupons le carton en petits morceaux et le
mettons dans de I'eau pendant une nuit a température ambiante, puis nous mélangeons le tout avec
un mélangeur et passons de I'eau, nous avons suivi le méme protocole et les mémes conditions

utilisés pour le mélange Bit/cellulose, nous avons utilisé quatre pourcentages.
2.1.4 Protocol expérimental de la modification

Dans cette modification, nous avons préparé 250g du PMB contenant différents
pourcentages de I’additif (cellulose ou I’amidon ou le carton). Pour cela, nous avons tout d’abord

chauffé le bitume pur dans I’étuve a 140°C pendant 4h.

Ensuite, dans des gobelets spéciaux résistants a la température, nous avons pese les

masses du bitume données par « Tableau 04 ».

Chaque gobelet a été mis directement dans une plaque chauffante a une température de 140
°C, dans lequel, nous avons ajouté une masse bien définie de la (cellulose ; amidon ou carton) selon
le pourcentage désiré. Le mélange bitume/polymeére a été malaxé a une vitesse de 1500 rpm pendant
1h15min (voir Fig.29).

Fig.29-Montage de la modification
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Tableau 4-les divers masses et pourcentages du bitume et de I’additif de utilisée dans le

chaque mélange PMB

Mélange PMB ; Bitume/cellulose (Bit/cel)
Bit/cel-1 Bit/cel-2 Bit/cel-3,5 Bit/cel-5
Cellulose(%0) 0 1 2 3,5 5
m cellulose () 0 2,5 5 8,75 12,5
m bitume (g) 250 2475 245 241,25 237,5
Mélange PMB ; Bitume/amidon (Bit/star)
Bit/star-1 Bit/star-2 Bit/star-3,5 Bit/star-5
Amidon (%) 0 1 2 35 5
m Amidon (Q) 0 2,5 5 8,75 12,5
m bitume (g) 250 2475 245 241,25 2375
Mélange PMB ; Bitume/carton (Bit/cart)
Bit/cart-1 Bit/cart-2 Bit/cart-3,5 Bit/cart-5
Carton (%o) 0 1 2 3,5 5
m carton (g) 0 2,5 5 8,75 12,5
m bitume (g) 250 247,5 245 241,25 237,5

2.2 Les techniques de caractérisation chimique et thermique utilisées

2.2.1 Analyse par Fluorescence des Rayons-X (XRF)

La spectrométrie de fluorescence X est une technique d’analyse élémentaire globale
permettant d’identifier et de déterminer la plupart des éléments chimiques qui composent un
échantillon. Cette technique peut étre utilisée pour des matériaux trés variés : minéraux, céramiques,

ciments, métaux, huiles, eau, verres... sous forme solide ou liquide [42].

L'échantillon a analyser est placé sous un faisceau de rayons X. Sous I’effet de ces rayons
X, les atomes constituant I’échantillon passent de leur état fondamental a un état excité. L’état excité
est instable, les atomes tendent alors a revenir a I’état fondamental en libérant de 1’énergie, sous
forme de photons X notamment. Chaque atome, ayant une configuration électronique propre, va

émettre des photons d’énergie et de longueur d’onde propres.

C’est le phénoméne de fluorescence X qui est une émission secondaire de rayons X,

caractéristiques des atomes qui constituent I’échantillon. L analyse de ce rayonnement X secondaire
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permet a la fois de connaitre la nature des éléments chimiques présents dans un échantillon ainsi
que leur concentration massique.

(a)
Fe

§ Ravennemant X
prmare

Fig.30- Principe de L’ XRF (a) ; L’appareil utilisé (b)

L’appareil d> XRF utilise dans ce mémoire est de type Thermo Scientifique avec un
détecteur XL3-9600 comme le représente Fig.30 (b).

2.2.2 Infra-Rouge a Transformé de Fourier (IRTF)

La spectrométrie infrarouge est une technique couramment utilisée dans les laboratoires

d’analyses pour la caractérisation physico-chimique de matériaux organiques [43].

Spectroscopie infrarouge, général 1l est utilisé pour I'analyse des composés organiques, mais
est encore peu utilisé. Le domaine de la caractérisation des produits minéraux malgré les avancées
technologiques survenues Qualité grandement améliorée Spectre infrarouge, particulierement
utilisé Transformée de Fourier pour le traitement signal.

Miroir fixe
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Faiseau divisé
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Fig.31- schéma de I'interférometre de Michelson, configuré pour la spectroscopie IRTF

Dans notre mémoire, I’appareil utilisé est de type JASCO 4200. La resolution utilisée est 4

cm™ dans I’intervalle de 400 cm™a 4000 cm™*
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2.2.3 Diffraction des Rayons-X (DRX)

La diffraction des rayons X sur monocristal est une technique puissante pour analyser les
solides cristallins. Lorsque le matériau etudié est cristallin, I'analyse non destructive par
diffraction des rayons X est une technique puissante pour résoudre de nombreux problemes
industriels et techniques : elle peut en effet étre utilisée pour le suivi de production (contrdle
qualité) dans les usines, cimenteries, usines de céramique, mais aussi dans l'industrie
pharmaceutique. Cela sert notamment a vérifier que le produit est bien obtenu sous la forme
cristalline souhaitée (polymorphisme), ou gu'une autre molécule de méme formule moléculaire

mais sous une forme différente n'a pas été produite (isomérie) [44].

La diffraction des rayons X sur monocristal permet d’étudier les structures cristallines. La
diffraction sur poudres est principalement utilisée pour I’identification de phases. C’est une
méthode non destructive utilisée pour I’analyse qualitative et quantitative d’échantillons
polycristallins. Cette technique est basée sur les interactions de la structure cristalline d’un
échantillon avec des radiations de courte longueur d’onde. Lorsque les rayons X entrent en contact

avec la matiére.

( b) diffraction dans
certaines directions
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Fig.32-(a)Appareil de DRX ;(b) Schéma général des expériences de diffraction sur monocristal
2.2.4 Banc kofler

Le banc Kofler est un appareil de mesure permettant d'estimer la température de fusion et
de dégradation d'une matiere, développé par Adelheid et Ludwig Kofler. 1l s'agit d'une plaque
chauffante présentant un gradient de température, sur laquelle on déplace un échantillon pour la
détermination du point de fusion de 50 a 260°C.

La substance est placée directement sur le banc sans aucun accessoire, lors du chauffage a
partir d'un point donné sur la lame, un changement de texture apparait dans I'échantillon, le curseur

permet de lire directement le point de fusion ou de dégradation de cette substance.
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Fig.33- Banc Kofler LEICA VMHB
2.2.5 Analyse thermogravimétrique (ATG)

L'ATG est une technique d’analyse thermique qui permet de suivre la dégradation thermique
d'un produit en fonction de la température et du temps lorsque le matériau se décompose dans une
atmosphere donnée. L’analyse thermogravimétrique consiste a mesurer au cours du temps la masse

d’un échantillon soumis a une variation de température.

L’appareil utilis¢ dans notre mémoire est de marque LINSEIS STA PT 1600, selon une

vitesse de chauffage de 10 °C/min.

Fig.34-Appareil d’ATG utilisé

2.3 Les essais de la pénétrabilité du bitume pur et du PMB

Les bitumes purs se classent d’apres leur dureté caractérisée par I’essai de pénétrabilité qui
consiste @ mesurer 1’enfoncement d’une aiguille normalisée (a l'aide d'un pénétrométre) dans

un échantillon de bitume placé dans un gobelet.
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Matériel utilisé

Pénétrometre a bitume ; Etuve ; Récipient ; Gobelet ; Spatule.

2.3.1 Préparation de I’échantillon
Pour I’ensemble des essais, les échantillons ont été préparés selon le mode opératoire décrit

par H. BEKKI [45].

e Chauffer I'échantillon jusqu'a devenir suffisamment fluide pour pouvoir étre versé.

e Agiter I'échantillon, ensuite le verser dans le Gobelet préchauffé. Pour les bitumes durs, on
utilisera le gobelet A dont les dimensions sont données dans « Tableau 05 ».

e Protéger le Goblet et son contenu et laisser a T° ambiante (20° & 30°C) pendant 1h30min2h.

e Placer le Goblet dans une cuve de transfert et mettre le tout dans un bain marie de température

e 25°c pendant 1h30min a 2h30min (le gobelet doit étre recouvert completement avec l'eau du
bain).

e La durée comprise entre la fin du coulage de I'échantillon dans le Gobelet et la mesure de la
pénétrabilité ne doit pas dépasser 4h.

Tableau 5-Dimensions normalisées des Gobelet

GOBELETS A B
DIAMETRE (mm) 55 55
PROFONDEUR (mm) 35 57

2.3.2 Détermination de la pénétrabilité

e Placer la cuve de transfert, contenant le gobelet, sur le plateau du pénétrometre.

e Déplacer l'aiguille chargée (charge totale 100g+0,1g) pour qu'elle affleure exactement la
surface de la prise d'essai.

e Déplacer le comparateur de telle sorte que la tige soit juste en contact avec la porte -aiguille.
Libérer I'aiguille pendant 5s+0,1s et la bloquer aussitot.

e Mesurer ensuite la profondeur d'enfoncement au 1/10eme de mm.

e Effectuer 3 mesures en des points différents de la surface de la prise d'essai ,distants

d'au moins 10 mm les uns des autres et du bord du gobelet.
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Fig.35- (a) Goblet a remplir par I’échantillon ;(b) I’aiguille de pénétrometre

2.4 Les essais du point de ramollissement ou Essai Bille-Anneau

Les essais bille-anneau servent a la détermination de la température de ramollissement des
bitumes et des liants bitumineux. Le point de ramollissement est la température a laquelle la prise

du matériau devient assez moue pour que la bille, ait pénétré dans le produit bitumineux.

Matériel utilisé

Dispositif bille-anneau (Fig.36); Bécher en verre ; Etuve ; Thermometre ; Spatule ; Pince.
2.4.1 Préparation de I’échantillon

e Chauffer I'échantillon lentement. Ne pas dépasser plus de 110°C.

e Verser I'échantillon dans 2 anneaux eux-mémes préchauffés a la méme température.

e Pendant cette opération, les anneaux reposent sur une plaque enduite d'un mélange de
glycérine et de dextrine pour éviter l'adhérence du produit.

e Laisser refroidir pendant 30 min. Puis, enlever I'exces de produit par arasement, en utilisant une

spatule ou un couteau légérement chauffe.

Fig.36- Dispositif bille-anneau utilisé
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2.4.2 Détermination du point de ramollissement

e Assembler I’appareillage avec les anneaux d’échantillon.

e Placer le bécher, rempli d’eau distillée, dans de 1’eau glacée (Fig.37(a)) pour le refroidir
jusqu’a 5°C £ 0.1°C.

e Maintenir le bécher pendant 15min a une température de 5°C, en le plagant si nécessaire dans
de la glace fondante.

e A T’aide d’une pince, placer des billes dans chacun des dispositifs de centrage.

e Placer le bécher sur la plaque chauffante (Fig.37(b)).

e La température devra étre augmentée uniformément de 5°C/min, l'augmentation de
température doit étre réguliére pendant toute la durée de 1’essai.

e Noter la température indiquée par le thermomeétre au moment ou le liant bitumineux qui

entoure la bille touche la plaque inférieure.

Fig.37- (a) Refroidissement de I’échantillon dans de I’eau glacée; (b) Le bécher sur la plaque
chauffante

2.5 Les essais de la ductilité

La ductilité est une caractéristique du matériau qui lui permet de s'allonger sans se rompre.
L'essai consiste a mesurer l'allongement, a la rupture, d'une éprouvette de forme déterminée et étirée

a une vitesse et une température normalisées.
Matériel utilisé

Ductilimétre (Fig. 38 (a)) ; Moule et plague de moulage (Fig. 38 (b)) ; Etuve ; Thermométre ;
spatule.
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2.5.1 Préparation de I'échantillon

e Chauffer I'échantillon jusqu'a ce qu'il devienne fluide.

e Appliquer un enduit sur la plaque et les surfaces interne du moule en utilisant un mélange de
50% de glycérine et 50% de dextrine pour éviter I'adhérence du produit.

e Placer le moule sur une surface plane, puis le moule sur la plaque.

e Remplir le moule a ras bord de I'échantillon.

Fig.38-(a) Ductilimétre; (b) Moule et plague du moulage

2.5.2 Détermination de la ductilité
e Mettre en, marche le bain thermostatique, la température doit étre réglée a 25°C.
e Placer I'éprouvette dans le bain pendant 1h30 min.
e Enlever la plaque et poser I'éprouvette sur les ergots de la machine.
e Mettre en translation le chariot, les deux pattes du moule s'éloignent a vitesse constante,
jusqu’a rupture de 1'éprouvette. L'éprouvette doit constamment baigner dans I'eau durant I'essai
e Au moment de la rupture, arréter la translation du chariot puis mesurer en cm la distance

d'allongement.

e SRR, L

Fig.39-La translation du chariot
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3.5 Business Model Canvas(BMC)

Tableau-14. BMC de Bit-Green

Partenaires clés

Raffinerie d’Arzew

Entreprise spécialiste en récupération et

recyclage des déchets

Amidonnerie de Maghnia-Tlemcen
Fournisseur des polyméres-polyméres
naturels en particulier-issus de sources

renouvelables. ANEM

Fournisseur des produits chimiques

Les institutions de recherche et
université de I’Ouest, Tissemsilt

Entreprise de construction routicre !

Entrepreneurs et constructeurs

Les promoteurs d’infrastructures a

grande échelle par exemple les
autoroutes.

Direction de I’environnement
Partenaire techniques
Fournisseur d’équipements et de
technologies

Les activités clés

Fabrication des bitumes moditiés aux
polyméres PMBs

Recyclage des déchets de carton
d’emballage ; ainsi que d’autre source
comme les déchets de la menuiserie de
bois ; déchets d’ouate de la cellulose.
Optimisation du processus de la
moditication pour obtenir les propriétés
souhaité

Etude de la compatibilité de I’additif
avec le bitume

Evaluer la qualité, la disponibilité et la
rentabilité de polymére/additit

Tests de controle de qualité et réalisation
des essais de laboratoires pour les PMBs
atin d’évaluer les caractéristiques clé tels
que la viscosité, densité, pénétrabilité,
TBA, ductilité, I'adhérence ainsi que le
vieillissement a4 long terme
Collaboration et projet pilote

Marketing et ventes par des publicités en
ligne et la participation 4 des événements
Assistance technique et formation :
fournir une assistance technique et des
conseils aux clients lors de la mise en
ceuvre des PMBs

Offre -Proposition de valeur-

Production des PMBs de propriétés
recherchées et améliorées par rapport au
bitume purs

Amélioration de la performance et de la
durabilité des revétements routiers.
Fournir une infrastructure routicére capable
de supporter de fortes charges de trafic, de
résister au vieillissement, a la fissuration
et a l'orniérage.

Durabilité et responsabilité
environnementale.
Promouvorr I'utilisation de polyméres
naturels dérivés de sources renouvelables
et réduire la dépendance aux additifs 4
base combustibles fossiles ce qui
minimise I’'impact environnemental de la
construction de routes.

Contribuer au développement de solutions
d’infrastructure durables et respectueuses
de I’environnement qui s alignent sur les
efforts mondiaux de réduction des
émissions de carbone et de la préservation
de ’environnement

L offre de I'innovation et de progres
technologique ainsi que les collaborations
et les partenariats
La satisfaction client et fournir un service
client et un support technique pour assurer
une mise en ceuvre réussite.

Relation client

e S’engager dans une écoute

active et une communication
efticace pour assurer une
compréhension de leurs besoins

o Fournir des mises a jour sur les

o Fournir une assistance technique

développements de produits et
les nouvelles formulations PMB
et les nouvelles technologies

et support tout au long de la
mise en ceuvre.

Intégration des commentaires
des clients dans les processus de
développement et
d’amélioration des formulations.

Canaux

Force de vente directe :
employant une équipe de vente
Plateforme en ligne et
commerce électronique :
développement d’un site web
professionnel

Distributeurs et revendeurs
Salons et expositions de
l'industrie

Segments clientéle

e Organismes
gouvernementaux algériens :
exp . ministére des
transports

e [Entreprises et entrepreneurs
de construction de routes

o Développeurs
d’infrastructure comme les
promoteurs immobiliers

e Organisation durables et
environnementales

e Bureaux d’ingénierie et de
conseil. Exp, Entreprise
d’essais de matériau et de
contréle de la qualité

Structure de couts

Fixe machine, local, Stocker, pompes, dépenses administrative

Variable matiére premier, salaire, électricité, transport

Flux de revenus

La vende de PMBs

Possibilité de vente des déchets recyclés
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3.6 plan financier

Tableau 15- Plan financier

Moyenne approximative des coiits

Article Quantité/nombre Valeur DZD

Bitume 20T 1 600 000 (prix d’acht
par T = 80000)

Carton 700 Kg 7000 ( 1kg=10 DA)

Consommation de gasoil pour chaudicre

Par trimestre

40 000

Consommation Electricité + eau Par trimestre 120 000

Salaire des travailleurs 12 12 x 50 000
a la moyenne

Autre dépense Par mois 50 000

Bénéfices/Retour unique

Prix de vente bit 40/50 / Selon DCP, peut aller
jusqu’a prix d’achat*30%

Prix bit 40/50 1T 96 000 DA (prix de
vente)

Prix bit/cart-3,5 (Net) 1T 77 550

Prix bit/cart-3,5 1T 94 500 (prix de vente)

Bénéfices mensuels 300 T 5061 000

Bénéfice mensuels net 300T 5004 000

Bénéfices quotidien 10T 166 800

Bénéfices annuelle 3600T 60 882 000
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CONCLUSION GENERALE

Le but de ce travail que nous avons fait dans ce mémoire est de modifier le bitume
algérien 40/50 en valorisation des polymeéres naturels qui sont I'amidon et la cellulose.

Nous intéressons également a I'étude de I'effet du carton sur la bitume pur qui a son

tour contient un pourcentage important de la cellulose.

Les tests standards qui ont été utilisés au niveau du laboratoire sont : la pénétrabilité
de l'aiguille, température de ramollissement (TBA) et la ductilité ainsi que méthodes
de caractérisation chimiques et thermiques suivantes : FTIR, XRF, ATG, DRX et les

tests par banc Kofler pour déterminer la température de la dégradation.

A travers les tests que nous avons effectués et les résultats que nous avons obtenus,

nous pouvons tirer les conclusions suivantes :

Pour I'XRF, nous avons constaté que le bitume utilisé était un bitume pur dont
le pourcentage des éléments organiques « C, O, H, N » est de 94,71 %. Le bitume
contient aussi un pourcentage significatif du soufre de 4,814%. Les résultats XRF ont
¢galement montré 1’existence des €éléments en traces tels que Cl, Si, Al, Cr... ce qui est

en bon accorde avec la composition connue dans la littérature.

Le bitume utilis¢ est conforme a la classe 40/50, et il est de bonnes propriétés
selon les tests de la pénétrabilité, ramollissement et ductilité. La modification de ce
bitume pour obtenir les PMBs a été réalisée a 1’aide d’une méthode simple par
chauffage de ce dernier a 160°C et I’ajoute d’une masse bien définie de 1’additif pour
obtenir les mélanges Bit/cel ; Bit/Star ; Bit/cart. Les analyses ont montrés que les
polymeres utilisés sont amorphes selon la DRX et ils ont une bonne stabilité

thermique comme le montre I’ATG.

La caractérisation de bitume 40/50 par IRTF nous servir a déterminer les
bandes de transmittance caractéristiques dans le bit 40/50 et les PMBs ou les résultats
montrent que tous les mélanges ont le méme profil IR ce qui montre que les mélanges
obtenus sont principalement des mélanges physiques assurés par des liaisons

hydrogenes.
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Quant a la pénétrabilité, les résultats ont montré que le bitume modifié est plus
dur que le bitume de base, c'est le cas avec Bit/Star ; Bit/cel, Bit/cart (a 1 %, 2 %,
3,5% et 5 %).

Les résultats du TBA de tous les PMB sont généralement entre 52-57°C et ce
qui conforme avec la norme NF EN 1427. D’aprés les résultats qu’on a trouvés sur la
ductilité, les résultats sont bons car ils sont dans les normes internationales (NF EN
13398). On note que 3,5% de tous les mélanges ont donné de bons résultats, par

rapport aux autres pourcentages.

En fin, nous pouvons déduire que le degré d’influence dépend non seulement
du type et des propriétés du polymere, mais également dépend de la quantité du
polymére ajouté et de la compatibilité entre le polymere et le bitume de base. Comme
suite de ce travail, nous recommandons de valoriser les déchets dans la modification
de bitume notamment ceux qui sont riches en polyméres naturels qui sont moins

toxique et non couteux en comparant aux polymeres synthétiques.
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Résumé
Le bitume est considéré comme le composant nécessaire pour lier les matériaux minéraux qui composent la
route. .il est caractérisé par des propriétés viscoélastique ,en plus de propriétés mécaniques et thermiques
limitées .Le choix de la qualité de bitume est certainement lié aux caractéristiques climatiques de la région
.pour cela ,I’Algérie a choisi la classe (40/50) pour construire ses routes .Afin d’améliorer les propriétés de
bitume ainsi que de réduire leur sensibilité thermique et d’augmenter leur souplesse et leur dureté , les
spécialistes et de puis quelques années ,améliorent les matériaux bitumineux ,en y ajoutant des polyméres

L'objectif de notre travail est de déterminer I'effet des polymeres naturels (amidon, cellulose) et du carton
sur les propriétés du bitume, pour cela ,la pourcentage de 1’additifs a été étudié comme variable ,d’ou quatre
pourcentage ont été utilises (1% ,2%,3,5%,5%).Nous avons prouvé par des tests de pénétrabilité ,TBA et de
ductilité que le comportement rhéologique du bitume modifié différe a celui du bitume non modifie .

Et les expérimentations menées ont montré que 3,5 % contribuaient a augmenter la dureté de I'enrobé, ainsi
qu'a réduire sa sensibilité a la tempeérature .Cette amélioration s'accompagne d'une amélioration du
comportement de I'enrobé au niveau de la rout

Les mots clés : Bitume ; polymeéres naturels ; modification ; rigidité ; susceptibilité thermique

Abstract

Bitumen is considered the necessary component to bind the aggregates that make up the road. It is
characterized by viscoelastic properties, in addition to limited mechanical and thermal properties. The choice
of bitumen quality is certainly linked to the climatic characteristics of the region. .for this, Algeria has chosen
the class (40/50) to build its roads. In order to improve the properties of bitumen as well as to reduce their
thermal sensitivity and to increase their flexibility and their hardness, the specialists and then a few years,
improve the bituminous materials, by adding polymers.

The objective of our work is to determine the effect of natural polymers (starch, cellulose) and cardboard on
the properties of bitumen, for this, the percentage of the additive was examined as variable, hence four
percentages were used (1%, 2%, 3.5%, 5%). We proved by penetrability, TBA and ductility tests that the
rheological behavior of modified bitumen differs from that of unmodified bitumen.

And experiments have shown that 3.5% contributes to increasing the strength of the mix, as well as reducing
its sensitivity to temperature. This improvement is accompanied by an improvement in the behavior of the
asphalt at the level of the rout.

Key words: Road; Bitumen; natural polymers; modification; rigidity; thermal susceptibility
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Moyenne approximative des coiits

Article Quantité/nombre Valeur DZD

Bitume 20T 1 600 000 (prix d’acht
par T =80000)

Carton 700 Kg 7000 (1 kg=10DA)

Consommation de gasoil pour chaudicre

Par trimestre

40 000

Consommation Electricité + eau Par trimestre 120 000
Salaire des travailleurs 12 12 x 30 000

a la moyenne
Autre dépense Par mois 50 000

Bénéfices/Retour unique

Prix de vente bit 40/50 / Selon DCP, peut aller
jusqu’a prix d’achat*30%

Prix bit 40/50 1T 96 000 DA (prix de
vente)

Prix bit/cart-3,5 (Net) 1T 77 550

Prix bit/cart-3,5 1T 94 500 (prix de vente)

Bénéfices mensuels 300T 5085 000

Bénéfice mensuels net 300 T 5028 000

Bénéfices quotidien 10T 167 600

Bénéfices annuelle 3600T 61 174 000
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X =% additif | PEN (0.Imm) | TBA (°C) Ductilité (Cm)
Bit/Cel-x 1 41 52 90

2 40.9 55 91

3,5 40 57 89

5 43.75 57 60
Bit/Cart-x 1 41.6 53 81

2 34.2 53 106.4

3,5 39.2 54 84

5 40.9 55 138
Bit/Amid-x 1 40.2 53 +150

2 40 55 +150

3,5 40.8 54 +150

5 40.8 57 +150







