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Abstract

Viscosity is a measure of the internal friction of a fluid, in other words, its resistance to
be stirred. In this study are the viscosity measured on liquid bitumen. Bitumen is
manufactured from crude oil and is commonly used as one of the components in asphalt
pavement.

The measurements of viscosity are performed with a dynamic rotational viscometer.
This equipment is not an ordinary method for viscosity measurement of bitumen
because of a preconception of lack of accuracy. Therefore, it was interesting to prove
that the viscometer is as good as any other commonly used methods for viscosity
measurement of bitumen.

This study includes measurements of a stiff and a soft grade of bitumen and mixtures
with different proportions of the two types. The thesis aims to predict the viscosity of
the mixtures by measuring the viscosity and the penetration value, a measurement of
bitumen’s stiffness below the viscosity range, of the two components. These
measurements are then used to form a mathematical equation, in this case WLF
equation, which emulates the measured behavior.

The result from viscosity measurements with the viscometer and the estimated viscosity
values from WLF equation indicate that the results are accurate enough. The conclusion
is that it is possible to predict a viscosity for different kinds of bitumen and mixtures.
Knowing of the viscosity equations of the two components, the equation for any given
blend can be calculated from the proportions in the mixtures.



Sammanfattning

I stort sett &r alla bekanta med bitumen, namnet kanske inte ger ndgon ledtrad i sig men
ménga kénner sékerligen igen det som den svarta komponenten i en asfaltmassa.
Bitumen framstélls ur rdolja och utgor tillsammans med stenmaterial en av de
grundliggande bestdndsdelarna i asfalt. Huvuduppgiften for bitumen ér att fungerar som
bindemedel mellan stenmaterialet, tack vare sin icke-vattenlosliga formaga, och ar en av
orsakerna till varfor vigbeldggningarna har en svart till rodbrun farg.

Egenskaperna hos bitumen i flytande form kan beskrivas med begreppet viskositet. Med
viskositet avses en vétskas inre friktion, med andra ord ett métt pa hur trogflytande en
vatska dr. Ju hogre virde pa viskositeten desto mer trogflytande ar vitskan. Bitumen
forekommer 1 olika typer och kvaliteter, det finns t.ex. sorter som mjuknar vid ca 30°C
och styvare som mjuknar vid ca 50°C. Beroende pa dndamaél véljs bitumenkvalitet
dérefter. For t.ex. vigbyggnad i varma klimat véljs ett styvare bitumen som inte
mjuknar vid for laga temperaturer.

Mitning av viskositet har i detta arbete utforts med en s.k. rotationsviskosimeter av
mirket Brookfield. Detta mitinstrument anvénds inom en rad olika omréden, bl.a. plast-
och livsmedelsindustrin. Inom oljeindustrin har den fock fatt stimpeln om att enbart
visa ungeférliga virden pa viskositeten, darfor gar lite av det har arbetet ut pé att pavisa
att instrumentet duger lika bra som nigot annat ur precisionssynpunkt. Dessutom ger
denna typ av instrument mer information pa kopet dn vad de vanliga metoderna for
viskositetsmitningar gor, t.ex. kapillarviskosimeter.

Arbetet har omfattat métningar pé ett styvt och ett mjukt bitumen samt blandningar med
olika proportioner av de bada bitumensorten. Genom att mita viskositet och penetration,
ett matt pa bitumenets hardhet, pd de rena sorterna ar det sedan mojligt att prediktera
viskositeten for blandningarna, vilket ér syftet med studie. Prediktionen sker genom
tillimpning av matematiska formler. I det hir arbetet har den sa kallade WLF-
ekvationen anvints, bendmningen kommer frdn upphovsménnen till sambandet d.v.s.
Williams, Landel och Ferry. Ekvationen &r presenterad i en vetenskaplig artikel frén
1955.

Uppmiitt och berdknad viskositet for bade komponenterna och for blandningarna ér
redovisade i ett sé kallat Bitumen Test Data Chart (BTDC), dven kallat
Heukelomdiagram efter sin skapare Willem Heukelom som varit verksam pé
oljeforetaget Shell. Férutom viskositet utmarkeras dven respektive bitumens
penetrationspunkt i diagrammet.

Mitningar med Brookfield viskosimeter utfordes med s.k. programmerade kdrningar
som automatiskt samlade in mitvdrden utan att behdva bevakas. Varje métserie strickte
sig mellan en hog temperatur, dir bitumenet &r mycket léttflytande, till en 1ag
temperatur dir bitumen borjar 6verga till en styvare form. Totala tiden for en métning
kunde ta upp mot 8 timmar och darfor fanns intresset att samla in virden genom
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automatisering. Eftersom ingen vid LTH tidigare har studerat ndrmare pé just detta gick
en del tid av arbetet 4t att forsdka utforma programmerade korningar. Det visade sig
vara svarare dn berdknat men nagra 16sningar, om &n simpla, skapades. Forslag till
fortsatt arbete med Brookfield viskosimeter dr att finna fler funktioner som underlittar
for en automatiserad korning.

For varje bitumensort upprepades viskositetmitningen 2 till 4 gdnger och att doma av
resultaten fran skattning av viskositeten med WLF-formeln, uppvisade
rotationsviskosimeterns matvirden pa trovérdigt resultat.

Valet av tillimpade ekvationer stirktes av bade viskositetsmdtningarna med Brookfield
viskosimeter och av att Heukelom sjdlv anvidnde sambandet for att anpassa
viskositetsskalan i sitt diagram, BTDC.

Det visade sig ndmligen vara mojligt att berékna en viskositet for vilken temperatur som
helst och dven for det omvénda, d.v.s. en temperatur for en valfri viskositet. Genom att
beskriva viskositetens temperaturberoende med ett matematiskt samband kan
viskositeten anges steglost 6ver hela temperaturskalan. Med kéinnedom om
viskositetsekvationerna hos tva komponenter kan ekvationen for en valfri blandning
berdknas med ledning av andelarna 1 receptet.

Nyckelord: viskositet, bitumen, temperatur, viskosimeter, WLF
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Summary

Bitumen is manufactured from crude oil and it is well known as one of the components
in asphalt pavement, where its main task is to act like glue in the mineral aggregate. In
everyday language bitumen is sometimes, especially in the USA, referred to as asphalt.

The characteristics of bitumen in liquid form can be described by the term viscosity.
Viscosity means the internal friction of the fluid, i.e. its resistance to be stirred. The
higher the value, the more viscous is the fluid.

Bitumen occurs in different varieties and qualities, there are some types that softening at
30°C and stiffer kinds which softening at 50°C. The quality of bitumen is then chosen
according to the intended function. For example for roads in hot climates is stiffer
bitumen that doesn’t softening at too low temperatures an appropriate choice.

In this report the measurements of viscosity are performed with a so called dynamic
rotational viscometer, made by Brookfield. The equipment is used by several kinds of
industries, for instance plastic and food. Within the bitumen industry the method has
historically not been referred to in quality testing because of a preconception of lack of
accuracy. Therefore parts of this study is about proving that dynamic rotational
viscometer is as good as any other commonly used methods for viscosity measuring of
bitumen.

This study includes measurements of a stiff and a soft grade of bitumen and mixtures
with different proportions of the two types. The thesis aims to predict the viscosity of
the mixtures by measuring the viscosity and the penetration value, a measurement of
bitumen’s stiffness below the viscosity range, of the two components. These
measurements are then used to form a mathematical equation, in this case the so-called
WLF equation, which emulates the measured behavior. It is named after the authors
Williams, Landel and Ferry and the equation is presented in a scientific article from
1955.

Measured and estimated viscosity is reported in a Bitumen Test Data Chart (BTDC),
also known as Heukelomdiagram after its creator Willem Heukelom of Shell Company,
presented in 1973. Besides a continuous line of viscosity the penetration value are
plotted for each component and their mixes in the diagram.

The Brookfield viscometer measurements were carried out by automated and
programmed runnings. No one at LTH had tried this before, so it was performed in a
rather simple manner. This area is proposed to be subject for further improvements.

The viscosity readings from the measurements with the viscometer and the estimated
viscosity values from WLF equation indicate that the results are accurate enough. The
suitability of choosing the WLF equation to describe bitumen viscosity is proven by the
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results but also by the fact that Willem Heukelom himself used this equation to form the
viscosity scale in his diagram, the BTDC.

The conclusion of this report is that it is possible to predict a viscosity for any given
temperature and also for the reverse situation, i.e. find a temperature for any given
viscosity. By describing the temperature dependence of the viscosity with a
mathematical relationship, the viscosity can be described continuously over the whole
temperature range. Knowing of the viscosity equations of the two components, the
equation for any given blend can be calculated from the proportions in the mixture.

Keywords: viscosity, bitumen, temperature, viscometer, WLF
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1 Inledning

1.1 Bakgrund

Genom destillation av rdolja erhélls bitumen. Denna morka och tjarliknande
kolvéteblandning anvénds framst som bindemedel i asfaltblandningar, dérav asfaltens
vanligtvis svarta till rodbruna farg. Bitumen forekommer i olika kvaliteter, allt fran
styva till mjuka. For t.ex. vigbeldggningar &r valet av bitumenkvalitet beroende pa bl.a.
klimat och andel tung trafik som forvéntas trafikera vigen. Mjuka bitumen 6vergér fran
fast till flytande form vid ldgre temperaturer @n vad styva sorter gor. Det innebér att de
mjuka varianterna dr mer flexibla och &r foljsamma med underlagrets rorelser och det
lampar sig bra i t.ex. kalla klimat eftersom risken for sprickbildning minskar. For
kraftigt belastade vigar ér styvare bitumen ett limpligare val eftersom beléggningen ska
tala belastning under en viss dimensionerad tid utan att deformeras i for stor
utstrackning (Read& Whiteoak, 2003).

For att dstadkomma 6nskade egenskaper, t.ex. styvhet, hos bitumen &r en normal
process i tillverkningen att blanda komponenter med olika viskositeter. Med viskositet
avses hur trogflytande en vétska, i detta fall bitumen, ar. For nagra ar sedan var en
praktiserad metod vid asfalttillverkning att blanda tvéd komponenter till avsedd kvalitet
pa plats. Det handlade da om halvvarm tillverkning av mjukasfalt, d.v.s. blandning
under 120°C (Tyllgren 2012) (Nynas 2012a). I Danmark har denna teknik anvints under
flera ar vid tillverkning av varmasfalt (> 120°C ). Man har genom att av en mjuk och en
styv sort blandat sig till mellanliggande kvaliteter. Med denna teknik behdvs enbart tva
forvaringstankar ute pé plats istéllet for att ha en tank for varje enskild bitumenkvalité,
vanligtvis behdvs da 4 tankar. Dessutom dr en annan finess med blandningen att man
kan precis vilja den kvalitet man har behov av (Tyllgren 2012).

Det finns flera formler for att berékna slutproduktens kvalitet, dér samtliga formler ar
approximationer. Slutresultaten grundar sig pa riktigheten i data som stoppas in i
ekvationerna. I vissa fall kan man gissa och gora provblandningar som i efterhand kan
justeras. Detta géller dock inte 1 samtliga fall utan ibland méste man gissa rétt med en
gang, t.ex. vid tillverkning av varmasfalt dir det ar svart att i1 efterhand justera for att fa
den slutprodukt man onskar .

Tidigare har metoderna for att méta bitumens egenskaper varit penetration (for
bestimning av hdrdhet), Kula&Ring (for bestimning av mjukpunkten, d.v.s. den
temperatur da bitumen blir flytande) eller kapilldrviskosimeter (mitning av viskositeten
for flytande bitumen). Detta forutsétter dock att viskositeten ligger inom vissa gréinser.
Att linka samman resultaten fran de olika metoderna kan ibland vara problematiskt,
eftersom det dr svart att Gversétta resultat fran en metod till en annan och sedan jimfora.
Det dr ocksa svart att bara jimfora resultaten frdn de olika metoderna.



Istéllet for att anvinda kapilldrviskosimeter kan bitumens viskositet métas med en sa
kallad rotationsviskosimeter. Detta instrument méter den dynamiska viskositeten och
tack vare att den har ett brett register kan de enskilda blandningskomponenterna métas
med samma instrument som deras olika blandningar. Sammanlédnkningen underléttas
genom anvandning av bara en midtmetod och precisionen forbéttras i prediktionen av
blandningarnas viskdsa egenskaper. De tillimpade blandningsformlerna kan pé sa vis
kontrolleras och eventuellt justeras for att de ska fungera battre (Tyllgren 2012).

1.2 Syfte

Avsikten med detta arbete &r att finna matematiska samband for att beskriva
viskositetens temperaturberoende hos bitumen och sedan jimfora utfallet med uppmatta
viskositetsviarden. Arbetet omfattar ocksd undersokning av anviandbarheten av dynamisk
rotationsviskosimeter for métningar pa bitumen.

1.3 Metod
Arbetet inleddes med litteraturstudier for att skaffa grundldggande kunskap inom
berorda fack.

Mitinstrumentet som anvindes 1 arbetet tog tid att bekanta sig med, bade hur den
manuella kérningen och hur programkdrningen fungerade. Eftersom ingen tidigare vid
LTH har kort med programmerad korning 14g mycket fokus pé detta arbetsbesparande
tillvdgagangssitt for att med programmets hjélp samla in stor mingd viskositetsdata for
ett bitumenprov vid olika temperaturer.

Kontrollmétning av bitumen gjordes genom penetrationsmetoden eftersom det finns
mycket erfarenhetsdata med denna metod.

Tillimpade matematiska formler, 1 detta fall WLF (William-Landel-Ferrys ekvation),
har anvénts for att forst beskriva viskositeten hos tva kdnda bitumentyper, ett mjukt och
ett styvt, och sedan prediktera viskositeten for deras blandningar. Predikteringarna
jamfordes sedan med viskositetsmdtningar for samtliga bitumensorter. Forutséttning att
just WLF ska fungera &r att bitumen har hastighetsoberoende egenskaper. Dérfor
utfordes en studie, om dn kortfattad, for att pavisa detta.

1.4 Avgransningar

Studien dr gjord pa bitumen som ér tillverkade av Nynas. Métningarna &r begransade till
bitumensorterna 50/70, 160/220, 330/430 samt de tva eget tillverkade blandningarna
mellan 50/70 och 330/430.

Berékningar av predikterad viskositet for blandning mellan mjukt (330/430) och styvt
(50/70) bitumen har skett genom tillimpning av William-Landel-Ferry ekvationen
(WLF). Andra ekvationer kan tillimpas for fallet med bitumen, t.ex. Arrhenius
ekvation, men i detta arbete dr det avgréinsat till WLF eftersom den ocksé ar tillimpbar
pa flytande polymerer som enbart har temperaturberoende viskositet.



2 Grundlaggande fakta

For att fa en 6verblick dver vilka &mnesomrdden detta arbete omfattar presenteras i
detta stycke de mest relevanta teoretiska grunderna. Vissa delar berors bara kortfattat.
Lésare som vill fordjupa kunskaperna hinvisas till refererad litteratur.

2.1 Reologi

2.1.1 Historik

Ordet reologi hirstammar fran grekiskans ”ldra” och ”flyta”. Vetenskapen har fatt sitt
namn av att reologernas forsta problem var att beskriva olika materials flytegenskaper.
Definitionen har efterhand utvidgats allt eftersom reologin kom i kontakt med fler
vetenskapsomraden. Reologin griper in 1 en rad olika anvindningsomraden, bl.a.
hallfasthetsldra, byggnadsstatik, geologi, livsmedelsproduktion, plastindustri,
fargindustri och medicin (Nielsen, 1968).

2.1.2 Definition

Dagens definition av reologi dr vetenskapen om vétskors och fasta materials tids- och
temperaturberoende deformationsegenskaper. Laran beskriver olika materials
spannings-tojningsforhdllande i viskdsa och trogflytande sdvil som i fasta tillstand.

Storheter inom reologin &r elasticitet, viskositet och plasticitet. Elastisk deformation
beskrivs med elasticitetsmodulen E, viskds deformation med viskositeten # och
plastiska deformation med konstant flytspénning. Dessa storheter kan kombineras,
parallellt eller i serie, for att beskriva olika typer av materials egenskaper. Somliga
material kan uppvisa bade viskdsa och elastiska egenskaper och dessa material kallas
for viskoelastiska. P4 samma sitt finns material som har viskdsa och plastiska
egenskaper och dessa bendmns viskoplastiska.

Om ett materials reologiska egenskaper ar kinda kan man i forvig berdkna
deformationsforloppet for materialet i fraga. I ménga fall dr deformationen beroende av
temperaturen. Hos flera viskoelastiska material &ndras elasticitetsmodulen E med
andrad temperatur. Det innebdr att vid vissa temperaturer kan materialet 6verga fran ett
tillstand till ett annat, t.ex. fran hart och sprott till ett vétskeliknande. I andra fall kan
deformationen vara beroende av hastigheten, sa kan det vara med viskositeten. Hos
vissa vitskor sjunker viskositeten, vdtskans motstdand gentemot rérelse, ju snabbare den
flyter. Detta beror pd att det byggs upp en struktur i vitskan som underlittar for
flytningen. Det tar dock en viss tid for vitskan att uppné detta stadium (NE 2012a).

2.2 Viskositet
I detta arbete dr viskositeten den del av reologin som berdrs. Déarfor finns hér ett avsnitt
som enbart behandlar viskositet.



2.2.1 Definition

Viskositet dr ett matt pd hur trogflytande en vitska ér. Det kan dven beskrivas som det
motstand som en vitskans inre friktion ger upphov till (Heukelom, 1973). Denna inre
friktion uppkommer nér ett lager” av fluiden ror sig 1 relation till ett intilliggande
”lager”. Ju storre friktion desto storre kraft behovs for att orsaka rorelse, sé kallad
skjuvning.

Fluider med hog viskositet, tillika stor inre friktion, krdver mer kraft for att rora sig dn
fluider med 1&g viskositet. Dar av kan man dra slutsatsen att ju hogre viskositet, desto
mer trogflytande ar vétskan.

Viskositeten, n, definieras som:

T
n=y (ekv.1)
dér
n viskositet [Ns/m” alt. mPa-s]
T skjuvspianning [N/m?]
Y skjuvhastighet [s-1]

Skjuvhastigheten y beskriver den foréndring i hastighet for vilket de intilliggande lagren
ror sig 1 forhallande till varandra.

Skjuvspinningen t dr ett matt pa skjuvkraft per areaenhet:

T== (ekv.2)
F skjuvkraft [N]

A area [mz]

(Brookfield).

2.2.2 Dynamisk och kinematisk viskositet

Dynamisk viskositet, aven kallat absolut viskositet, r en proportionalitetsfaktor for den
kraft som krévs for att parallellforskjuta en yta relativt en annan. Rorelsen ar patvingad
av yttre krafter.

Dynamisk viskositet kan métas med metoder som sliding plate viscometer dér en tunn
film av en vétska (i storleken 5-50 pm) placeras mellan tva plattor eller med
rotationsviskosimeter dar viidmomentet fran en roterande cylinder i en
temperaturkontrollerad behallare ldses av. I detta arbete har den dynamiska viskositeten
mitts med rotationsviskosimeter och metoden beskrivs mer ingéende 1 avsnitt 3.2
(Read&Whiteoak. 2003).



Kinematisk viskositet anger hur snabbt en vétska ror sig genom en definierad 6ppning
enbart med hjilp av sin egenvikt. Den &r relaterad till dynamisk viskositet och
sambandet dem emellan beskrivs enligt ekvationen:

V= % (ekv.3a)
samt

n=v-p (ekv.3b)
v kinematisk viskositet

n dynamisk viskositet

p densitet

Den vanligaste metoden for att méta kinematisk viskositet dr med en sa kallad
kapillarviskosimeter som maéter den tid det tar for en bestimd méngd vitska att rinna
genom en kapillar (en fortrdingd passage) vid en given temperatur (Read&Whiteoak,
2003).

2.2.3 Enheter

Enligt SI-systemet &r enheten for dynamisk viskositet Pascal-sekund [Pa- s] och for
kinematisk viskositet kvadratmeter per sekund [m”/s]. Bida typerna av viskositet har
andra alternativa enheter, Poise [P] respektive Stoke [St]. Se tabell nedan.

Tabell 2-1: Enheter for dynamisk och kinematisk viskositet

Sl-enhet Alternativ enhet

Dynamisk viskositet ~ Pascal-sekund [Pa-s] Poise [P]
Kinematisk viskositet Kvadratmeter per sekund [m”/s] Stoke [St]

Dynamisk viskositet anges vanligtvis i milli-Pascal-sekunder, alternativt centi-Poise
(Brookfield). Forhallandet de tva enheterna emellan visas i tabellen nedan.

Tabell 2-2: Férhallande mellan enheterna for dynamisk viskositet

Pascal-sekund [Pa-s] Poise [P]

1 Pas 10P=1dP
1 mPa:s 1cP

I denna rapport kommer enheten mPa- s att anvéndas for dynamisk viskositet.

2.2.4 Newtonska vatskor och icke-Newtonska vatskor

Niér Isaac Newton arbetade med en formulering av viskositetens definition antog han att
alla material, vid en given temperatur, har en viskositet | som dr oberoende av
skjuvhastigheten, y. Det visade sig senare att Newton bara delvis hade ritt.



Newtonska vdtskor ar vitskor utan elasticitet och dér skjuvspinningen 7 ir proportionell
mot skjuvhastigheten y. Viskositeten 1, (7/p), for en fluid forblir konstant &ven om
skjuvhastigheten varierar. De har alltsa fatt sin benimning av att de besitter just de
egenskaper som Newton formulerade i sin definition. Exempel pa vitskor som har dessa
egenskaper #r vatten och tunna motoroljor (Brookfield). Aven bitumen kan betraktas ha
newtonska egenskaper, men det giller framst vid viskositeter under 10 000 000 mPa-s
(Heukelom, 1973).

Icke-Newtonska vdtskors viskositet dr beroende av hastigheten. Om skjuvhastigheten
varierar fordndras inte skjuvspanning med samma proportioner och den behover
dessutom inte g& i samma riktning, d.v.s. en 6kning eller minskning. Viskositeten for
sadana fluider vill darfor dndras med dndrad skjuvhastighet. Det innebér att tidfaktorn
har inverkan pa vétskans trogflutenhet, exempelvis s.k. tixotropa farger som ar
lattflytande vid omrorning och styvare i vila (Brookfield).

2.3 Bitumen

2.3.1 Framstallning

Bitumen bestar av en blandning av kolvdten som framstélls genom destillation av raolja.
Det kan dven patriffas naturligt, dock i liten skala. De tydligaste karaktarsdragen hos
bitumen &r den rodbruna till svarta fargen och dess bindande féorméga. Denna fraktion
av olja anvinds bl.a. till vig- och takbeldggningar (Read&Whiteoak, 2003).

Vid destillation separeras rdoljans olika komponenter, litta kolviten med laga
kokpunkter s som gaser utvinns hogst upp i destillationsanldggningen och tunga
kolviten med hoga kokpunkter tas ut laingst ner. Genom att destillera de tunga kolvitena
ytterligare en gang erhélls gasolja, destillat och rester av korta kolvédten. Med de korta
kolvéten som utgangsmaterial kan olika bitumensorter med olika egenskaper
framstillas. Madngden bitumen i rdoljan beror pd dess ursprung (Read&Whiteoak,

2003).
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Figur 2-1: Principiell bild dver framstallning av bitumen (Efter Read&Whiteoak, 2003)

2.3.2 Namngivning och gradering
Bitumen namnges efter dess egenskaper och kvalitet. Shell Bitumen Handbook (2003)
anger nagra vanligt forekommande typer av namngivningar/graderingar:

e Penetration grades
e Oxidised and hard grades

e Cutback grades

De forsta tva graderingsmetoderna karakteriseras av penetration och mjukpunkt medan
den sist ndimnda karakteriseras av viskositet (Read&Whiteoak, 2003).

Penetrationen &r definierat som det avstand en nél tranger genom ett bitumenprov vid en
angiven temperatur och under en viss tid. Ju ldgre penetrationstal desto styvare bitumen.
Enheten anges 1 1/10 mm, dven kallat deci-millimeter [dmm] (Read& Whiteoak, 2003).

Vid uppvarmning mjuknar bitumen gradvis, ingen tydlig smaltpunkt finns utan istallet
karakteriseras 6vergangen fran styv till mjuk konsistens med den s.k. mjukpunkten. Det
finns flera metoder som kan mita vid vilken temperatur denna 6verging sker, den mest
kénda ar Kula&Ring (Heukelom, 1973). Metoden gar kortfattat ut pa att en stélkula
placeras pé en bitumenfylld méssingring vilken man liter vdarma upp. Temperaturen da



kulan sjunker genom bitumenet bendmns mjukpunkt. Mjukpunkten anges i intervall for
respektive bitumensort (Read&Whiteoak, 2003).

2.3.3 Anvandningsomraden

Bitumen anvénds frimst som bindemedel i asfaltmassor till vigbeldggningar. Nér
bitumen &dr varmt vidhéftar den latt till andra material och behaller sedan vidhiftningen
vid avsvalning. Det dr dirfor det fungerar bra som lim mellan stenmaterialet i en
asfaltmassa.

Beroende pé klimat, underlag och trafikbelastning véljs en bitumensort som fungerar for
just det rddande forhallandet. I linder med varmt klimat &r t.ex. ett styvt bitumen ett
lampligt val sé att inte virmen orsakar att vigbeldggningen deformeras eller bloder. Om
ett styvt bitumen anvénds i kalla klimat finns risk att sprickor uppkommer pé grund av
termisk krympning, t.ex. frost. For en tung trafikerad vig dr det vanligt att ett styvare
bitumen anvénds eftersom beldggningen ska tdla den stora belastningen
(Read&Whiteoak, 2003).

2.3.4 Reologiska egenskaper

Bitumens reologiska egenskaper bestams av den kemiska uppbyggnaden och den
fysiska strukturen hos de ingdende molekylerna. Formen av den inre strukturen dr starkt
beroende av molekylernas kemiska sammansittning. Till storsta delen bestir bitumen av
kolviten, men det finns ocksa funktionella grupper som innehéller svavel, kvidve och
syre. Det kan dven finnas spar av metaller sa som nickel, jarn, magnesium och kalcium.
Metallerna forekommer bl.a. i form av oorganiska salter och oxider.

Varmt bitumen &r en fluid som létt vidhaftar andra material. Efter avsvalning blir det
halvfast och flexibelt och vid riktigt 1ga temperaturer blir det hért och sprott, vilket kan
begrinsa anvindningen. Sma sprickor kan emellertid sjélvldka nédr temperaturen stiger
igen.

Bitumens hanterbarhet beror pa dess viskositet. Vid vigbyggnad finns olika optimala
viskositetsnivaer for de olika processerna (blandning, utliggning och packning)
(Read&Whiteoak, 2003). I tabell 2-3 visas viskositetsnivaer for respektive
hanteringsmoment av en asfaltmassa.

Tabell 2-3: Viskositetsnivaer for olika moment (kélla Tyllgren 2012b)

Moment Viskositet [mPa:s]

Blandning 200
Utlaggning 1 000
Packning 5000

Tolkning av vérdena ar att bitumen har lagst viskositet och ddrmed dr som mest
lattflytande vid blandning. Viskositeten dkar sedan for ndstkommande moment.



Beroende pé kvaliteten hos bitumen varierar temperaturen for att uppna tillrackligt
lattflytande egenskaper. I vissa fall tillsétts tillsatsmedel for att t.ex. justera den
hanterbara temperaturen hos en asfaltmassa. I och med detta dr det mdjligt att 1dgga ut
asfaltmassor vid ldgre temperaturer (NE, 2012b).

Vid temperaturer som gor bitumen léttflytande, t.ex. 6ver mjukpunkten kan de betraktas
som Newtonska, d.v.s. hastighetsoberoende, men vid avsvalning kan eventuellt en
okning i ett icke-Newtonskt beteende utvecklas. Orsaken till detta uppforande &r att
molekylernas sammanhéllning sinsemellan forstirks ju svalare bitumenet ar
(Read&Whiteoak, 2003).

2.4 Heukelomdiagram

Willem Heukelom utvecklade i slutet av 1960-talet ett system som beskriver ett
bitumens viskositet som en funktion av temperaturen. Systemet bygger pé resultat fran
tester av viskositet, mjukpunkt, penetration och Fraass breaking point (ett test under 0°C
som anger vid vilken temperatur ett bitumen spricker). Heukeloms diagram
sammanstéller de fyra testerna i ett och samma diagram, som Heukelom sjélv bendmner
BTDC, Bitumen Test Data Chart.

Diagrammet har en horisontell skala for temperatur och tva vertikala skalor, en for
penetration och en for viskositet. Temperaturskalan dr linjir, penetrationsskalan dr
logaritmisk och viskositetsskalan har utformats med sérskilda konstanter pé ett sadant
sétt att inmatade virden fran testerna bildar en rédt linje. Detta géller for de flesta
bitumen som dr graderade av penetration, d.v.s. penetrationsbitumen. Langs linjen &r det
sedan mdjligt att inter- och extrapolera virden med en viss precision. Pa sa vis &r det
mojligt att prediktera hur temperatur och viskositet forhaller sig till varandra for ett brett
temperaturregister (Read&Whiteoak, 2003).
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Figur 2-2: Heukelomdiagram med vérden for 50/70 och 160/220 (bearbetad av Tyllgren 2011)

Heukelomdiagrammet &r ett anviandbart verktyg for att hitta en lamplig viskositet for
bitumen vid en given temperatur, t.ex. for tillverkningen och i vigbeldggningen.
Diagrammet kan dven anvindas for att jamfora temperatur och viskositet mellan olika
bitumensorter (Read&Whiteoak, 2003).

2.5 WLF

Relationen mellan temperatur och polymera vétskors viskositet har formulerats i flera
samband och ett exempel dr den sa kallade Williams-Landel-Ferry-ekvationen, forkortas
WLF (Heukelom, 1973). I en artikel frdn 1955 (W.L.F, 1955), forfattad av de tre
personer som namngav ekvationen, definieras relationen enligt f6ljande:

—C1(T=Tref)
log(aT) = C‘Z‘T'(T—_Treff) (ekv4)

dar

Cioch C,  Konstanter

T Temperatur [°C]
Trer Referenstemperatur [°C]
samt
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ar skiftfaktor som for Newtonska polymera vitskor kan berdknas enligt:

ar = (ekv.5)
Nref

n viskositet

Nref referensviskositet

Konstanterna C; och C; ir olika for varje &mne och de numeriska viardena pa dem beror
pa valet av referensviskositet och referenstemperatur (Heukelom, 1973). Artikeln frén
1955 (W.L.F, 1955) anger empiriskt uppskattade virden pa konstanterna till 8,86
respektive 101,6 och om referensvéirdena véljs pa lampligt sdtt kommer konstanterna att
hamna runt 9 respektive 100.

Ekvation 4 har visat sig vara tillimpbar for alla sorters bitumen dér viskositeten ar lagre
dn 10 000 Pas. For samtliga bitumen ligger temperaturen for denna viskositet dver
mjukpunkten, som tidigare nimnt bestdms med Kula&Ring. Det har dven visat sig att
WLF-ekvationen dven kan anvédndas for vissa bitumensorter och blandningar med
viskositeter upp mot 10 000 000 Pas (Heukelom, 1973).

Heukelomdiagrammets viskdsa y-axel dr framtagen med WLF-sambandet och giller
enbart for flytande bitumen. Heukelom anpassade i sitt diagram y-axeln for flytande
bitumen efter empiriskt uppskattade vérden, 8,5 och 115, pé konstanterna C, respektive
C,, sa att diagrammet ger rita viskositetslinjer for vanligt bitumen. Som
referenstemperatur valde Heukelom mjukpunkten men det gar bra att anséitta
referenstemperaturen till andra virden som anses vara lampliga. Matningar och resultat
paverkas inte av detta men ddremot konstanterna C; och C,1 WLF-ekvationen (Tyllgren
2012).
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3 Metod

I detta kapitel beskrivs och presenteras de undersdkta bitumensorterna och de metoder
som har anvints for méitning av viskositet. Aven begrepp som hor méitmetoderna till
beskrivs i detta avsnitt.

3.1 Undersokta bitumensorter

De bitumensorter som undersoktes i detta arbete dr av typen penetrationsbitumen.
Tabell 3-1 visar penetration och mjukpunkt for samtliga typer. Viardena dr hdmtade fran
varje sorts respektive produktblad pé leverantorens hemsida (Nynas 2012).

Tabell 3-1: Penetration och mjukpunkt for tre undersokta bitumensorter

Bitumenbeteckning Penetration [dmm] Mjukpunkt [°C]

50/70 50-70 (vid 25°C)  46-54
160/220 160-220 (vid 25°C)  35-43
330/430 90-170 (vid 15°C)  Ej angivet

Av tabellen framgér att bitumensorten 50/70 har en penetration mellan 50-70 1/10 mm
(alltsd 5-7 mm) och en mjukpunkt runt S0°C. Detta bitumen &r styvt och det mirks
tydligt vid jamforelse med de andra tva sorternas penetration och mjukpunkt.
Penetrationen for 330/430 ar utford vid 15°C istéllet for 25°C, som géller for de flesta
standardfall. For penetrering som forvéntas dverstiga 330 1/10 mm kan temperaturen
vid testets utférande reduceras, men tiden och lasten forblir oférdndrade (SS-EN 1426).

Mjukpunkten for 330/430 var inte angiven i produktbladen, med handledare Per
Tyllgrens hjdlp uppskattades den till ungefédr 31°C. Viskositeten vid mjukpunkten anses
vara 1 300 000 mPa-s (Heukelom, 1973) och med vérden {for temperaturer med
viskositeter ndrmast dver och under kan mjukpunkten beréknas genom interpolation
(Tyllgren 2012). Mjukpunkten &r av intresse att méta vid eftersom dvergangen fran styv
till mjuk konsistens sker runt denna temperatur.

Utover de rena bitumensorterna undersoktes tva blandningar. De tva blandningarna
inneholl olika proportioner av det styva bitumenet 50/70 och det mjuka 330/430, se
tabell 3-2.

Tabell 3-2: Proportioner for blandning 1 och 2

Andel 50/70 [vikt%] Andel 330/430 [vikt%]

Blandning 1 67 33
Blandning 2 33 67

Uppskattning av mjukpunkt och viskositet for blandningarna togs fram enligt samma
berdkningsgang som for 330/430.
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3.2 Viskositetsmatning med Brookfield viskosimeter

3.2.1 Brookfield viskosimeter

For métning av viskositeten hos bitumen anvindes ett métinstrument av sorten
BROOKFIELD VISCOMETER DV-II+ Pro EXTRA (se figur 3-1). Denna typ av
instrument anvinds inom en rad olika omraden, t.ex. kosmetika-, plast-, ldkemedels-
och livsmedelindustrin samt i viss mén for oljeprodukter. Inom oljeindustrin har
rotationsviskosimetrar endast betraktas som ungefarliga och har inte fatt ndgon sarskild
hog status nér det giller mitning av viskositet (Tyllgren 2012).

Figur 3-1: Brookfield viscometer DV-1I+ Pro EXTRA

I instrumentets utrustning ingdr ugn, spindlar (roterande cylindrarna, se figur 3-2),
temperaturkontrollerare och testror. Métningen gar kortfattat till som sa att maskinen
centreras och nollstills, spindeln fésts i maskinen och sidnks ner i testroret med
vitskan/bitumenet. Métresultatet visas antingen direkt pd skdrmen pa métinstrumentet
eller via dataprogram, t.ex. Rheocalc.

Figur 3-2: Spindel SC4-27 (6ver) och spindel SC4-21 (under)

Varje spindel har ett eget intervall for métbara viskositetsvirden. De spindlar som
anvénts har bendmningarna SC4-21 och SC4-27 och ska klara att méta viskositeter

13



mellan 25-500 000 mPa-s respektive 125-2500 000 mPa-s enligt medf6ljande
specifikation till Brookfield viskosimeter. Vid varje mitning anges vilken spindeltyp
som ska anvéndas.

3.2.2 Forberedelser

Viérm bitumen och hill 1 provkoppar. Volymen/méngden bitumen i provkoppen beror
pa vilken spindel som ska anvéndas. Frén tidigare arbete med Brookfield viskosimeter
har ldampliga volymer/vikter bitumen tagits fram for de tvé spindlarna, SC4-21 och SC4-
27, se tabell 3-3 (Referens: Jesper och Elmer).

Tabell 3-3: Volymer/vikter bitumen olika spindlar

Spindel Volym/vikt
SC4-21 8ml/7,6 g
SC4-27 10,5ml/10 g

Densiteten for bitumen 4r varierande och &r i storleksordningen 0,99 - 1,1 g/cm’. Dessa
virden géller for 50/70 sévil som for 160/220 (Nynas 2012). Densiteten vid
berikningen av volym/vikt ir uppskattad till 1,05 g/cm’.

Blandning 1 och 2 tillverkades i V-husets Vigbyggnadslabb vid LTH i maj 2012. De
tvd ingdende bitumensorterna virmdes och 1 del av en sort blandades med 2 delar av
den andra. Likasé géllde fér omvénda proportioner. Blandningarna rérdes om och
stdlldes in i ugn for att svalna pé eftervérme.

3.2.3 Stabiliseringstid

Innan avldsning av viskositet maste bitumenprovet fa tid att hinna stabilisera sig, s.k.
stabiliseringstid. Efter stabiliseringstiden ar viskositeten konstant alternativt varierar
inom ett visst intervall och hur lang tid det tar beror pa temperatur och eventuella
tillsatsmedel, t.ex. vax. For laga viskositeter (< 3 000 mPa-s) dr stabiliseringstiden
relativt kort och forldngs vid hogre viskositet. Den generella stabiliseringstiden for
bitumen &dr 20 minuter (Tyllgren 2012).

3.2.4 Mattemperatur och temperaturriktning
Temperaturen for médtningarna for respektive bitumensort visas i tabell 3-4.

Tabell 3-4: Temperaturer for métningar pa olika bitumensorter/blandningar

Bitumensort Lagsta temp. [°C] Hdogsta temp. [°C]
50/70 50 160
160/220 37 130
330/430 31 120
67% 50/70 + 33% 330/430 42 150
33% 50/70 + 67% 330/430 36 140
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Alla métningar genomfordes under avsvalning. Vissa &mnen och blandningar uppvisar
olika respons beroende pa temperaturriktning, detta fenomen kallas for hysteresiseffekt.
Overgangen mellan fast och mjukt tillstind kan ligga vid olika temperaturer for ett och
samma dmne eller blandning beroende om temperaturen okar eller sjunker. Rent
bitumen uppvisar normalt inte denna egenskap. Matresultaten dr desamma oavsett
temperaturriktning. Det generella temperaturforloppet for asfalttillverkning ér
avsvalning, t.ex. vid utliggning av asfaltmassa (Tyllgren 2012). Darfor utfors
matningarna i detta arbete 1 samma riktning for det fall att hysteresiseffekt danda skulle
forekomma.

Varje métning varmdes upp till 10°C ver starttemperaturen, tillika den hogsta
tempereraturen for métningen. For var 10:e °C samlades viskositetsvirden under minst
20 minuter in och det skedde efter att bitumenet har stabiliserats.

3.2.5 Spindelhastighet

Lampligt varvtal bestims av vridmoment, pa engelske torque, som kommer av vitskans
motstind mot rérelse. Motstandets storlek beror 1 sin tur pé viskositeten. For att
viskosimetern ska kunna avldsa viskositeten ska vridmomentet ligga mellan 10-90 % av
instrumentets maximala utslag. For en given spindel motsvaras ett varvtal och ett
torque-virde av ett viskositetsvarde. Det kan ocksaé uttryckas enligt foljande formel:

aktuell viskositet

Vridmoment/torque = ~ - —
/torq maximal viskositet for spindel vid givet varvtal

(Brookfield, Rheocalc).

Om vridmomentet visar ett for hogt viarde justerar man det genom att sdnka varvtalet
och for det omvidnda, om vridmomentet dr for 1gt 6kar man varvtalet.

Hastigheten eller varvtalet (RPM, Revolutions Per Minute) paverkar inte sjdlva
viskositetsmitningen om vitskan uppvisar hastighetsoberoende egenskaper Newtonskt
(se kapitel 3.3). Syftet med valet av varvtal dr att métetalet for vridmotstdndet méste
hamna inom instrumentets métomrade annars blir det ingen avldsning.

Om bitumen inte skulle uppvisa Newtonska egenskaper far man kanske ta till
matematiska samband som ocksa beskriver ett &mnes tids- och hastighetsberoende. Det
blir da genast mer komplicerat.

3.2.6 Insamling av matvarden

Viskositeten avldstes med hjélp av programvaran Rheocalc V3.2. Programmet kan
anvindas vid manuella koérningar savél som vid programmerade. Vid tidigare arbeten
med Brookfield viskosimeter har métdata samlats in manuellt. I detta arbete anvindes
istéllet enkla programmerade korningar for insamling av data.
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For varje temperatur samlades 20-40 métvirden in efter att bitumenprovet stabiliserats.
Antalet métvirden beror pa viskositeten. For laga viskositeter samlades farre métvarden
in eftersom bitumenet uppvisade stabila virden utan variation kort tid efter
stabiliseringstiden. Vid hoga viskositetern kunde mitvérdet variera, darfor samlades fler
mitvérden in vid dessa viskositeter.

Av de insamlade mitvardena for respektive temperatur valdes medianen som
representativt virde. Ifall ndgon mitning skulle uppge ett kraftigt avvikande métvirde
sa paverkas inte medianen av det i samma grad som medelvirdet gor (SCB, 2012).

3.3 Studie om bitumen Newtonskhet

Denna studie kan upplevas som en separat studie i detta arbete. Dess huvuduppgift ér att
pavisa egenskaper hos bitumen som mdjliggdr tillimpningen av det valda matematiska
sambandet.

3.3.1 Syfte och hypotes

Syftet med studien ar att pdvisa att bitumen kan betraktas som en Newtonsk vitska,
d.v.s. att viskositeten inte dr beroende av hastigheten eller varvtalet. Det matematiska
sambandet enligt WLF forutsitter detta oberoende eftersom det inte finns nagon
hastighetsvariabel i formeln. Detta oberoende av hastighet méste ocksa gélla vid hogre
viskositeter runt mjukpunkten for att WLF-sambandet ska vara anvéndbart.

Om bitumen dr Newtonskt kommer forhallandet mellan hastighet och vridmoment se ut
enligt foljande:

Tabell 3-5: Hypotetisk relation mellan vridmoment och hastighet

25 % 50 % 75 %
vridmoment vridmoment vridmoment

Hastighet \4 2-v 3v

Diér v betecknar den hastighet som vid en viss vald temperatur har ett viidmoment pé 25
%. Okningen av hastigheten ska motsvaras av samma dkning av vridmomentet vid
Newtonskhet.

3.3.2 Avgransningar

Studien avgrénsas till tre temperaturer; 31 (ungefdar mjukpunkten), 60 samt 90°C. Typ
av bitumen dr den mjuka 330/430 och samtliga métningar &r gjorda i ett och samma
bitumenprov och en métdataserie dr uppmétt for varje temperatur. Variabeln i
undersokningen &r enbart hastigheten och viskositeten mits med Brookfield
viskosimeter.

3.3.3 Genomfdrande

For varje temperatur tas hastigheten vid ungefér 25 % vridmoment fram manuellt.
Denna hastighet anvénds sedan som utgdngspunkt for uppskattning av hastigheterna for
dubbelt respektive tre ginger sé stort viidmoment. Vridmomenten 25, 50 och 75 % 1 har
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valts att utgd ifran ty de ligger inom instrumentets métbara omréde. Tabell 3-6 visar de
uppskattade hastigheterna vid de tre vridmomenten. Hastigheten vid ca 25 %
vridmoment har tagits fram manuellt och de resterande tvé ar berdknade enligt
hypotesen.

Tabell 3-6: Gissade hastigheter vid olika vridmoment

Temp.  Hastighetvid ca25% Hastighet vid ca 50 %  Hastighet vid ca 75 %
[°C] vridmoment [RPM] vridmoment [RPM] vridmoment [RPM]

31 0,03 0,06 0,09
60 2,1 4,2 6,3
90 34 68 102
3.4 Penetrationstest

Penetrationstestet anvénds for att faststilla ett bitumens konsistens. Testet har sitt
ursprung fran 1800-talets slut och att den fortfarande anvénds idag beror pa att metoden
ar snabb och enkel (Heukelom, 1973). Resultatet fran testet ger namn at de
bitumensorter som &r graderade efter penetration grade”, d.v.s. penetrationsbitumen
(Read&Whiteoak, 2003).

3.4.1 Forberedelser

Figur 3-3: Provkopp med bitumen ovanifrén och fran sidan.

Virm bitumen och hill 1 provkoppar, se figur 3-3. Provkopparna som har anvints i detta
fall har en diameter p4 60 mm och &r 60 mm hoga. Stdll provkopparna i ugnen och 1at
svalna pa eftervirme. Da minskas risken for att luftbubblor ska uppkomma i bitumenet.
Ytan ska vara helt slét for att matningen ska kunna genomforas korrekt.

3.4.2 Genomforande

Testet gar ut pa att en nél av specifik dimension penetrerar ett prov av bitumen med en
kind last (100 g) och vid en fixerad temperatur (25°C) under en viss tid (5 sekunder).
Siffrorna som anges inom parenteserna dr de virden som normalt sett anvénds.
Penetrationen ar definierad som det avstdnd som nalen tranger sig genom bitumenet.
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Enheten ér deci-millimeter [dmm], alternativ beteckning [1/10 mm]. Ju ldgre
penetrationstal desto styvare bitumen (Read& Whiteoak, 2003).

Figur 3-4: Provkopp med bitumen placerad i vattenfylld behallare (25°C) och nal

Det ar viktigt att testet utfors under stor noggrannhet och precision. En liten variation
kan orsaka stora skillnader i resultatet. Att ndlarna &r raka och rena ska kontinuerligt
kontrolleras liksom utrustningens instéllbara funktioner s som tid och temperatur.
Penetrationstestets métbara intervall ligger inom 2-500 1/10 mm, mindre eller storre
virden kan inte bestdimmas med tillricklig noggrannhet (Read& Whiteoak, 2003).

Enligt den svenska standarden SS-EN 1426 far temperaturen pa bitumenproven endast
avvika 0,15°C frén den fixerade temperaturen. Provkoppar av just den dimension
(héjden 60 mm) som anvints i detta arbete ska sta i rétt tempererat vattenbad 1 90 till
120 minuter innan testet paborjas.

For varje bitumenprov genomfors tre métningar med tre separata nalar pa
bitumenprovets yta. Nélarna ska traffa ytan 10 mm fran kanten eller intilliggande
matpunkt. Anvédnd en ren ndl f6r varje métning. Om testet utfors utanfor vattenbadet ska
det ske inom 2 minuter (SS-EN 1426). Medelvérdet av de tre médtningarna avrundas till
ndrmaste heltal och anger penetrationen (Read&Whiteoak, 2003).

3.5 WLF

Formeln for polymera vitskor som presenterades av Williams, Landel och Ferry 1955
(ekvation 4 1 avsnitt 2.5) innehéller tva konstanter C; och C,, som &r olika for varje
amne och referenstemperatur. De kan bestdimmas genom att méita viskositeten vid ett
antal temperaturer och dérefter berdknas en teoretisk viskositet med antagna viarden pa
C; och C,. Skillnaden mellan berdknad och uppmiitt viskositet berdknas for varje provad
temperatur och kvadraten pa skillnaden summeras. Olika vérden pé C; och C, provas
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och nér kvadratsumman nér sitt minimum har man funnit den bésta passningen och en
matematisk beskrivning av vétskans viskdsa temperaturberoende med hjilp av WLF-
formeln. Tekniken kallas for minsta-kvadrat-metoden och tillhor &mnesomradet
numerisk analys.

Arbetet kan vara tidsddande men det finns ett arbetsbesparande hjdlpmedel i Excel som
kallas solver eller problemlosaren. Allt man behover gora ér att sitta upp berékningen
av kvadratsumman och ge programmet nérliggande startvirden pa C, och C, sé gor
programmet resten, d.v.s. hittar bésta passningen.

For samtliga bitumensorter och blandningar viljs referenstemperatur, Trer, till
mjukpunkten, dér viskositeten och i detta fall tillika referensviskositet dr 1 300 000
mPa-s.
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4. Resultat

4.1.Syfte med matningar och berékningar
Repetition av utredningens syfte, vilket dr att finna ett sétt att pa teoretisk véig berékna
viskositen hos blandningar av tva olika bitumensorter. Det sker i foljande steg:

1. Viskositesmétning i tita temperatursteg frdn ca 200 mPa-s till strax dver
mjukpunkten, 1 300 000 mPa-s av bitumenkvaliteterna 330/430 och 50/70
Kurvorna beskrivs matematiskt efter passningsberdkning med WLF-formeln
Viskositetsmédtning av tva blandningar med 67/33 % respektive 33/67 %
Matematisk beskrivning av motsvarande blandningar

JamfGrelse av resultaten.

bk w

4.2.Bestamning av konstanterna i WLF-formeln

Ju fler métningar som passningsberdkningen bygger pa desto battre efterliknar
formelberikningarna verkligheten. Aven om WLF-formelns betraktas som en bra
approximation kan den dock inte helt efterlikna verkligheten. Om det t.ex. finns en
sméltpunkt 1 det studerade temperaturintervallet blir det problem. WLF klarar av sma,
stegvisa fordndringar men inte plotsliga och stora. Darfor fungerar den bara pa rent
bitumen, som alltsd saknar sméltpunkt.

4.3.Studie av bitumens Newtonskhet

En forutséttning for att WLF-formeln ska kunna beridknas med hjélp av en
rotationsviskosimeter dr att véatskan dr Newtonsk. Denna egenskap visar sig genom att
mitetalet péd viskositeten blir det samma vid en given temperatur &ven om varvtalet
Okas. Vridmotstandet 6kar men det ska oka linjart med varvtalsokningen.

For att studera bitumens Newtonska egenskaper undersoktes kvaliteten 330/430 6ver
det viskositetsintervall som ar aktuellt for alla sorterna. Resultaten framgéar av tabellerna
4-1, 4-2 och 4-3 nedan, som visar teoretiskt och uppmaétt vridmoment f6r 330/430 vid
tre undersokta temperaturer (31, 60 och 90°C).

Tabell 4-1 Mitvérden for 31°C

Hastighet 0,03 RPM 0,06 RPM 0,09 RPM
Teoretiskt vridmoment 22,2 % 44,4 % 66,6 %
Uppmatt vridmoment 22,2 % 42,9 % 63,8%
Viskositet 1 850 000 mPa's 1787 500 mPa's 1772222 mPa-s
Skjuvspanning 18,87 N/m’ 36,47 N/m’ 54,23 N/m’
Skjuvhastighet 0,015 0,02 s 0,03 s
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Tabell 4-2 Mitvirden for 60°C

Hastighet 2,1 RPM 4,2 RPM 6,3 RPM
Teoretiskt vridmoment 22,5 % 45,0 % 67,5 %
Uppmatt vridmoment 22,5 % 45,2 % 67,6 %
Viskositet 26 786 mPa's 26 905 mPa's 26 825 mPa-s
Skjuvspanning 19,13N/m>  3842N/m> 57,46 N/m’
Skjuvhastighet 0,71 s™ 1,435 2,145

Tabell 4-3 Mitviarden for 90°C

Hastighet 34 RPM 68 RPM 102 RPM
Teoretiskt vridmoment 23,9 % 47,8 % 71,7 %
Uppmatt vridmoment 23,9 % 47,6 % 71,1 %
Viskositet 1757 mPa's 1750mPa-s 1743 mPa-s
Skjuvspanning 20,32 N/m> 40,46 N/m® 60,44 N/m’
Skjuvhastighet 11,56 5™ 23,125 34,68 5!
Kommentar

Vid 1750 och 27 000 mPa-s 6kar vridmotstandet ndrmast exakt med varvtalsdkningen
och viskositeten dr densamma. Bitumenet upptrader dirmed Newtonskt pa de hir
nivaerna. P& nivan 1 800 000 mPa-s kar vridmotstandet lite mindre &n
hastighetsokning men skillnaden ar marginell. Det far till f6ljd att viskositeten minskar
nagot med 6kat varvtal. Minskningen &r sa liten att den kan forklaras av att precisionen i
instdllningen av varvtalet inte &r densamma vid lédga varvtal (0,03 — 0,09 RPM) som vid
de andra métningarna. Den lilla avvikelsen motbevisar inte hypotesen att bitumen har
ett Newtonskt upptrddande vid den hoga viskositeten. Pastdendet haller for syftet i den
hér utredningen men for ett allmént och sékert stillningstagande krivs fler métningar.

4.4.Val av spindel

I tidigare mitningar framkom att alla ssmmanbundna viskositetslinjer, som tagits fram
med en rotationsviskosimeter och plottats i ett Heukelomdiagram, har en liten men
tydlig krokning. Den tycks Oka i den lattflytande delen av diagrammets nedre del runt
200 mPa-s. En tidig misstanke var att det kunde bero pa att det ligger vid grénsen for
matbarhet for den vanligast anvinda spindeln (nr 27). For att utreda saken provades en
annan spindel som gott och vél kan méta pa den viskositetsnivén, spindel nr 21.
Resultaten lag mycket nédra varandra och linjerna krokte sig pad samma sétt, vilket visade
att spindelns mdtomrade inte hade med saken att gora. Forklaringen till vad som ligger
bakom krokningen ges i nedanstaende avsnitt.

21



Temperatur (°C)

-50 -40 -30 -20 -10 O 10 20 30 40 50 60 . HeUkeIomdlagram
O L.y g o s e o . , Penetration
Fraass (°C) =--=-==-%--=-="- (0,2 mm)
2
4
6
10
2 Jamforelse mellan spindel 27 och 21 for 160/220
&
100
200
400
X 600
Mijukpunkt (°C) === 1,000 000
\ 400 000
\ 200 000
100 000
40 000
20 000
—— 160/220 spindel 21 = ;122"@
. 4000 g
= = 160/220 spindel 27 N =
2000 =
3
N 1000 'g
4
600 U
\\ wo =
‘\ 300
N 200
N
N
= 100

60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250

Temperatur (°C)

Figur 4-1 Spindlarna 21 och 27 ger samma lage och krokning pa viskositetslinhen.

4.5.Penetration

I Heukelomdiagrammet méter rotationsviskosimetern de flytande egenskaperna men
inte de riktigt sega och fasta. Det gors fortfarande med penetration. Det finns mycket
erfarenhetsviarden och for att skaffa kompletterande information om bitumensorternas
egenskaper gjordes dven detta test. Resultatet visas grafiskt i nedanstaende diagram och
numeriskt i en tabell.
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Resultat fran penetrationstest

mNal1

mNal 2

Nal 3

T T

50/70 67 % 50/70 33 % 50/70 330/430
Bitumensort

Figur 4-2 Resultat fran penetrationstest. Testet ar ganska kansligt och predikterar med god
sakerhet laget i det viskdsa omradet.

Tabell 4-4 Penetration, medelvarde

Bitumensort Penetration Logaritmerade medelvéarden for penetration
1/10 mm 500
50/70 61 €
67 % 50/70 118 €
33 % 50/70 205 ]
330/430 362 2
]
..3
g
50 . , . \
50/70 67%50/70  33%50/70  330/430

Figur 4-3 De mellanliggande punkterna ska ligga pa
linjen om blandningarna ar exakt uppvéagda och vél
homogeniserade.

Kommentarer

Virdena for 50/70 och 330/430 ar nigot lidgre &n leverantdrens uppgifter (65 respektive
370 1/10 mm). Eftersom penetrationsdiagrammets vertikala skala ar logaritmisk ska
logaritmen for kvoten mellan intilliggande penetrationsvédrdena vara densamma. |
forhallande till blandningskomponenterna dr blandningarnas varden nagot hoga,
framforallt 67 % 50/70. Det indikerar att den blandningen blivit ndgot mjukare én
avsett.

4.6.Viskositetsméatningar med Brookfield viskosimeter
I nedanstdende diagram och tabell visas slutresultatet av utredningen.
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Figur 4-4: Uppmiitt viskositet och skattad med WLF-formel samt penetrationsvérden i
Heukelomdiagram.

Tabell 4-5 Skattade véirden pd WLF-konstanterna

Bitumensort Cl C2 t-ref (1300000 mPa-s),
°C

50/70 7,69 104,6 50,0

67 % 50/70 + 33 % 330/430 7,73 103,0 44,1

33 % 50/70 + 67 % 330/430 7,78 101,3 38,1

330/430 7,82 99,7 32,3

Tabell 4-6: Jamforelse mellan uppmitt och skattad viskositet hos komponenterna.

50/70 330/430
Temp. Uppmaitt Viskositet med Temp. Uppmatt Viskositet
viskositet ~ WLF viskositet med WLF
49,5 °C 1 406 000 1411 000 30,6 °C 1753 000 1764 000
50,0 °C 1300000 1300 000 32,3°C 1 300 000 1 300 000
59,5 °C 306 500 296 700 39,6 °C 386 200 379 800




69,6 °C
79,6 °C
89,7 °C
99,5 °C
109,5 °C

119,6 °C
129,8 °C
139,7 °C
149,7 °C
159,9 °C

82700
26 700
10 150
4350
2080

1090
609
361
226
154

79 300
26 400
9950
4 390
2130

1100
610
367
230
151

49,6 °C
59,6 °C
69,7 °C
79,6 °C
89,7°C

99,7 °C
109,7 °C
119,8 °C
129,8°C
139,8 °C

92 000
27 200
9550
3 860
1770

887
488
288

90 500
27 000
9550
3920
1800

903
492
286
176
113

Tabell 4-7: Jamforelse mellan uppmitt och skattad viskositet hos blandningarna.

67 % 50/70 + 33 % 330/430

33 % 50/70 + 67 % 330/430

Temp. Uppmatt  Skattad Temp. Uppmatt  Skattad

viskositet viskositet viskositet viskositet

med WLF med WLF
41,5 °C 1879000 2074000 35,6 °C 2 040000 2048 000
43,6/44,1°C 1300000 1300000 38,1°C 1 300 000 1300 000
49,5 °C 506 000 538 000 39,5°C 1018 000 1 020 000
59,5 °C 125 000 129000 49,5°C 216 000 213 000
69,6 °C 37 000 38 100 59,6 °C 58 100 56 900
79,5 °C 13 100 13700 69,7 °C 18 750 18 400
89,5 °C 5280 5610 79,5°C 7 130 7210
99,7 °C 2410 2530 89,6 °C 3050 3110
109,5 °C 1210 1290 99,5 °C 1470 1510
119,5 °C 651 702 109,6 °C 763 789
129,5 °C 383 404 119,5°C 433 446
139,6 °C 236 248 129,8°C 262 263
149,6 °C 153 159 139,7°C 166 166

Kommentarer

Varje uppmitt serie bestar av tva till fyra matomgangar. Skillnaden dem emellan visade
sig vara forsumbara. Det tyder pd att Brookfield viskosimeter &r ett lampligt instrument
att méta viskositet ty upprepade forsok ger samma resultat.

Skattningen for 50/70 och 330/430 6verensstammer ganska vl med uppmétta véarden i
Tabell 4-6. C-konstanterna 1 Tabell 4-5 ligger pa forvintade nivaer och orienterar sig pa
ett inbordes logiskt sétt.

Blandningarna ska alltsa ligga i tredjedelspunkterna mellan blandningskomponenterna
50/70 och 330/430. Det innebér att for en given viskositet ska blandningarna ligga 1
tredjedelarna av komponenternas temperaturdifferens. Detta stimmer for de streckade
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WLF-formlernas linjer. Det intressanta ar att tredjedelsresonemanget ocksa stimmer for
véirdena pa C; respektive C,, trots att de inte ridknats ut pa det sittet utan pd samma sétt
som for komponenterna. Det innebdr att man bara behover viga samman C-virdena
enligt det valda receptet sd har man hela WLF-sambandet klart, vilket medfor en stor
forenkling.

Allt detta forutsétter att blandningarnas uppmatta viskositeter stimmer med
motsvarande skattade WLF-védrden. Av Tabell 4-7 framgar att det verkar stimma bra for
33 % 50/70 + 67 % 330/430. De uppmatta virdena for 67 % 50/70 + 33 % 330/430
ligger lite ldgre och inte helt perfekt. Det lite hogre penetrationsvardet (mjukare
bitumen) antyder att blandningen inte helt motsvarar det avsedda. Det ricker med att 67
% minskas till 65 % for att det ska hinda. Avvikelsen kullkastar inte slutsatsen att de
blandade viskositeterna kan predikteras. Daremot vet man inte med vilken precision det
kan goras. For det fordras manga upprepade forsok.

Willem Heukelom antog i sin artikel frdn 1973, dir han presenterar sitt diagram, C; till
8,5 och C; till ca 115. Han utgick frén ett diagram med logaritmerad penetration och
valde sedan skalan for viskositetsdiagrammet sa att de tv diagrammen sammanlidnkade
skulle ge en rit linje fran det ena till det andra for vanligt forekommande bitumensorter.
De latt krokta linjerna i Figur 4-4 kommer av att C; och C, avviker frdn Heukeloms
antaganden. Det kan 1 det hér fallet bero pd médtmetoden, rotationsviskosimetern.
Heukelom mitte med kapillarviskosimetrar. En annan, troligare forklaring &r att
rotationsviskosimetern producerar betydligt fler varden, vilket dr forutsittningen for att
krokningen ska upptidckas. Med fa punkter framgéar den inte. Kapillarmétningar ar
arbetskridvande, vilket leder till att antalet matpunkter ransoneras till ett minimum och
framfGrallt gors inga métningar bara for att det kan vara intressant. Ddrmed missas
observationer som till exempel krokta samband.

26



5. Diskussion och forslag till fortsatt arbete

5.1. Tillampade matematiska formler

De reologiska egenskaperna hos polymerer, som beskrevs med formler av Svante
Arrhenius, utgér fran att &mnenas egenskaper beror av bade tid och temperatur. For att
slippa tidsddande métningar av alla tinkbara kombinationer tog han fram ett
universalsamband mellan tid och temperatur. Det reducerade antalet behovliga
matningar ger ett matematiskt samband, som blir unikt for ett amnes egenskapsberoende
av tid/frekvens och temperatur. Efter Arrhenius forbéttrade sambandet och ett av de
mest anvdnda &r WLF-formeln, som presenterades 1955 i en artikel av Williams, Landel
och Ferry.

WLF-formeln visade sig fungera dven for &mnen, framforallt sméltor av polymerer, som
inte har tid eller frekvensberoende egenskaper utan endast dr beroende av temperaturen.
Denna insikt anvdnde Willem Heukelom nér han 1973 lanserade sitt BTDC-diagram
(Bitumen Test Data Chart) for att pa ett askadligt sétt beskriva ett bitumens reologiska
egenskaper med hjélp av fyra olika matmetoder men redovisade i ett enda diagram.
Dérfor anvinds WLF-formeln i den hér utredningen for att matematiskt beskriva ett rent
bitumens viskdsa egenskaper.

5.2.Viskositetsmatningar

Rotationsviskosimetern har dn en gang visat sin palitlighet och produktivitet och
formaga att beskriva sma avvikelser med god precision. Emellertid finns mer att 6nska
ndr det giller programmerade métningar och formégan att dé korrigera ovintade kast 1
viskositeten. Fortfarande kriavs formétningar och trots det intréffar avbrott i
méitningarna, nir instrumentets mitomrade Gverskrids.

5.3.Justering av Heukeloms BTDC-diagram

Willem Heukeloms diagram ér ett bra pedagogiskt hjdlpmedel, som &dven ér till stor
hjilp for forskarna. Det &r litt att observera och tolka avvikelser frén en rét linje och det
gér att skatta virden i punkter som inte har mitts upp. Dock forutsétter det 1ampliga
skalor och de behover justeras for att métresultaten fran rotationsviskosimetern ska bli
rdta linjer i diagrammet.

5.4.Studier om Newtonskhet

Fragan om bitumens Newtonskhet blev inte slutligt besvarad i den hér utredningen. Med
hjilp av rotationsviskosimetern och en dynamisk skjuvreometer, DSR, skulle den fragan
kunna utredas en gang for alla, d.v.s. i vilket omrdde bitumen 6vergar frin Newtonsk
vitska till ett tid- och frekvensberoende d&mne.

5.5.0vergang till dynamiska matmetoder

Niér kapillarviskositet och mjukpunkt visat sig kunna erséttas av métningar med en
rotationsviskosimeter aterstér att ersdtta penetrationstestet och kanske ocksa Fraass med
dynamisk provning. Det skulle i sa fall vara mitningar med DSR, dynamisk
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skjuvreometer. Kanske kan resultaten sammanstillas pa ett liknande sétt som
Heukeloms BTDC-diagram. Det skulle vara ett lampligt utvecklingsprojekt tillsammans
med industrin och tillverkarna av métutrustningar.

5.6.Rekommendationer och forslag till fortsatt arbete
Viskositetsmétningarna bor upprepas for att fa fram matt pd noggrannheten 1
prediktionerna. Eventuellt kan man ocksa soka efter annu béttre algoritmer och
framforallt sddana som kan beskriva effekterna av inblandade &mnen med sméltpunkt
inom métintervallet.

Forslag till fortsatt arbete med Brookfield viskosimeter ar att utveckla programvaran sé
att den automatiskt anpassar varvtalet vid en given temperatur eller temperaturen for ett
givet varvtal.

Ett annat forslag for fortsatt arbete ldmpar sig till ett samarbete mellan LTH och
bitumenindustrin. Med viskositetsmétningar som utgdngspunkt kan skalorna pa axlarna
1 BTDC justeras och anpassas sé att linjerna i diagrammet blir réta.
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