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1. DOMAINE D’APPLICATION

Le présent document a pour objet de définir une méthode d’essai d’analyse granulométrique par
méthode a diffraction laser d’'une émulsion de bitume dispersée par voie humide et d’en déterminer
ses diametres médian et moyen et sa surface spécifique.

Elle s'applique aux émulsions de bitume dont la taille des globules de bitume est comprise entre 0,1 a
500 pm.

2. ABREVIATIONS - SYMBOLES - REFERENCES NORMATIVES

ISO 13 320 : Analyse granulométrique par méthode a diffraction laser
NF EN 1429 : Résidu sur tamis
NF EN 12 594 : Préparation des échantillons

3. PRINCIPE DE L’ESSAI

Un échantillon d'émulsion de bitume, dispersée a une concentration adéquate dans de I'eau
déminéralisée, passe a travers 2 faisceaux laser. La lumiére diffusée par les globules de
bitume a divers angles est mesurée par un détecteur multicanaux, et les valeurs numériques
liees au motif de diffusion sont alors enregistrées pour étre ensuite analysées. Dans cette
meéthode 'angle de diffraction est inversement proportionnel a la taille des gouttes de bitume.
De plus la quantité de lumiére est proportionnel & la taille de celles-ci.

Donc, les grosses particules diffractent de fortes quantités de lumiére sur des petits angles et
les petites gouttes de trés faibles quantités de lumiére mais qui s’étalent de fagon décroissante

de 0° a des angles plus larges.

L’émulsion aura été préalablement tamisée a 500 um. Si des refus au tamis étaient constatés,

leurs quantités doivent étre indiquées en pourcentage sur le rapport d’essais.
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umiéere diffractée
par les particules

Source de lumiére paralléle

_______________________________

Ces valeurs numériques de diffusion sont ensuite transformées a l'aide du modéle optique de
MIE, faisant intervenir, d'une part, l'indice de réfraction de I'eau qui est de 1,333, et, d'autre
part, l'indice de réfraction complexe du bitume dont la partie réelle est de 1,625 et la partie
imaginaire est de 0,005. Puis elles sont traitées mathématiqguement de facon a répartir la
proportion du volume total dans un nombre discret de catégories de tailles formant une

distribution granulométrique volumétrique.

On obtient ainsi les différents diameétres granulométriques de I'émulsion analysée.

Diffraction T——
DIFFRACTION _ wie

+ DIFFUSION
ALSOrpHo Diffusion
(phénoménes de réflexion

Diffusion et d'interférences)

4. APPAREILLAGE

» Granulomeétre laser
» Eau déminéralisée (liquide de dispersion)

» Solution phase aqueuse dont le pH doit étre proche de celui visé a la formulation : solution Sc ou
équivalent (tres diluée (afin que les billes de bitumes restent en suspension et ne souillent ni la
cuve ni les lentilles du spectrometre laser) (par exemple : 1 pipette pasteur pour un volume de 50

ml de phase aqueuse)
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» Bécher ou bol du granulometre (voir annexe 1)
» Pipette et petit bécher (préparation échantillon a analyser)

» Echantillon d’émulsion de bitume identifié et tamisé a 500 ym

5. METHODE D’ESSAI

Allumer le granulométre et I'ordinateur de pilotage puis ouvrir le logiciel.

L’appareil doit étre alimenté environ 30 minutes avant la premiére mesure afin que le granulometre
se stabilise.

En premier lieu, il faut lancer la procédure opérationnelle standard (SOP) voir annexe 2.

5-1 PREPARATION DE L'ECHANTILLON A ANALYSER

Dans un bécher de 50 ml verser = 40 ml de solution aqueuse maximum. Puis aprés avoir agité
I’émulsion a analyser, ajouter 3 a 6 gouttes environ d’émulsion a analyser (en plongeant la pipette
pasteur dans le bécher). La rincer plusieurs fois afin que 'émulsion se mélange bien a la solution
agueuse

Notre échantillon est prét a étre versé a l'aide de la pipette pasteur dans le récipient du

granulomeétre quand le logiciel le demandera (cf 85 et 6)

Dans un bécher contenant environ 100 ml de 'eau déminéralisée et aprés avoir agité I'émulsion a
analyser, ajouter 3 a 6 gouttes environ d’émulsion. Dans I'obus, il s’agira de verser 10 ml de solution

aqueuse.

5-2 — OPERATIONS PREALABLES ET REALISATION DES ESSAIS

Les opérations préalables a I'essai sur le granulométre sont décrites en annexe 3.

L’initialisation de I'instrument et |la réalisation de I'essai sont décrites en annexe 4.
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6. EXPRESSION DES RESULTATS

Avant de procéder a I'exploitation des mesures, vérifier que les valeurs des résiduels pondérés
de chacune des 3 mesures soient toutes inférieures ou égales a 0.8%, la valeur idéale étant
inférieure a 0.5.%.

Dans le cas contraire, procéder a un nettoyage complet du granulométre comme indiqué au §

précédent et recommencer l'essai avec une autre prise d'essai du méme échantillon.

Pour le rapport marquage CE des émulsions, seule la moyenne nous intéresse. Mais il important de
vérifier 'lhomogénéité des 3 résultats (écart inférieur a 0.3 ym entre résultats), dans le cas contraire

identifier le probléme et refaire si nécessaire les mesures.

Pour information, la norme ISO 13320 : Analyse granulométrique, Méthodes par diffraction laser,

indique un écart sur le diamétre médian D50 de + 2,5% a respecter.

A l'aide de l'ordinateur de pilotage, procéder a I'exploitation des valeurs mesurées afin d'obtenir les
parameétres suivants :

- diamétre médian D50

- standard déviation SD

- diametre moyen

- diamétres D16 et D84

- courbes : % refus cumulés ou différentiels en fonction des diamétres

- surface spécifique

7. RAPPORT D’ESSAI

Le rapport d’essai doit comporter au minimum les informations suivantes :

1. Le nom et adresse du laboratoire d’essai
2. Le numéro d’identification unique du rapport d’essai
3. La référence a la présente méthode d’essais

4. Le nom du client
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5. La référence de 'appareil utilisé

6. Le type et l'identification compléte de I'échantillon soumis a I'essai

7. La date de I'essai

8. Le diametre médian D50, la standard déviation SD et les diamétres D16 et D84

9. Les parametres de calculs tels que le modele optique retenu et les valeurs des résiduels
pondérés

10. L’identification de I'opérateur ayant réalisé I'essai

11. Les incidents éventuels susceptibles d’avoir impacté les résultats

12. La signature de I'agent acceptant la responsabilité technique du rapport d’essai
13. La date d’émission du rapport

Dans le rapport devra, le cas échéant, figurer le pourcentage de refus & 500 pm.

Voir en annexe 5 un exemple de rapport

8. ANNEXES

Cing annexes sont présentes ci-apres. Elles explicitent certaines parties de la méthode d’essais :

Annexe 1 : Quelques exemples d’appareil et d’accessoires

Annexe 2 : Lancement de la procédure SOP (Standard Operating Procedure)
Annexe 3 : Opérations préalables a l'essai

Annexe 4 : Initialisation de l'instrument et lancement de la mesure

Annexe 5 : Exemple de rapport
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Annexe 1 : Quelques exemples d’appareil et d’accessoires

Hydro LV

Hydro EV
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Annexe 2 : Lancement de la procédure d’essai (SOP : Standard Operating Procedure)

Hydro SM

Interrupteur ON/OFF
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Annexe 3 : Opérations préalables a |'essai

- initialisation de l'instrument et remplissage de la cuve de dispersion
- mesure du bruit de fonds

- paramétrage de la SOP :
=> Vitesse d’agitation : 1500 +/- 200 tr/min
= > Matériau :
Indice de réfraction : 1.625
Densité des particules :1.03
Indice d’absorption : 0.005
= > Dispersant :

Nom du dispersant : eau
Indice de réfraction 1.333

Préparateur d'échantillons Matériau Dispersant

Nom de I'échantillon Nom du matériau Bitume Nom du dispersant Water
Préparateur d'échantillons Hydro LV Indice de réfraction 1625 Indice de réfraction 1,333

Vitesse de I'agitateur 1500 Densité des particules 1,03

Mode Ultrasons: Aucun Indice d'absorption 0,005
equence de mesure Analyse
Nombre de mesures 3 Modéle d’analyse Analyse standard
Délai entre les mesures 0 Précision de I'analyse Normal
Pré-mesure du retard 0 Matrice de Mie Mie

Pré-alignment delai 30

Durée de la mesure de bruit de fond (rouge) 10

Durée de la mesure d'échantillon (rouge) 10
Evaluer la stabilité du bruit de fond Non
Background stability timeout 120
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Annexe 4 : Initialisation de I'instrument et lancement de la mesure

Lancer la SOP préalablement renseignée et se laisser guider par le logiciel

Renseighements sur I’échantillon d’émulsion a analyser :

Initialiser Finstrument

Pause pour 4 secondes ...

[+ J{RIFAN

Lumiére diffusée Distribution granulométrique

Nom de I'échantillon XXX

Numéro de BL

Wil

Chargé d'essais

Puissance
1
——
3
T
Energie
o w 1=
Densité Volume (%

Numéro de détecteur Taille de particule {um)

Dx (10) @ Dx(50) ® Dx(30) @

pm

0

Numéro d'enregistrement :

La cellule est montée. ]TampératurEZB.Q C lVanﬂe fermée d\spelsar\tl La vanne de vidange fermée ] Réservoir p\emg& de |'agitateur:1504 rpr

Mesure du bruit de fond

Ce paramétre est trés important. Ne pas hésiter a recliquer sur Mesure du bruit de fond, si celle-
ci ne vous semble pas correcte.

La SOP se poursuit automatiquement, il faut introduire dans le bécher de mesure comme
indique le logiciel I'échantillon dilué a analyser contenu dans le bécher, en quantité suffisante
pour atteindre un pourcentage d’obscuration compris entre 5 et 10%. Attention, pour éviter toutes
bulles d’airs qui pourraient influencer la mesure, introduire la pipette directement dans le bécher.
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A gauche se trouve une barre verte indiquant le pourcentage du laser qui doit toujours se Situer dans
la zone verte pour pouvoir lancer la SOP.

Mesurer le bruit de fond: Systéme propre \‘

Re-mesure du bruit de fond ...

LLIRIAN Documentation de Iéchantilion

Lumiére diffusée Distribution granulométrique

Nom de I'échantillon XXX

Numéro de BL

UBYDP,| 3P UOHEWBWINOOE

Wil

Densité Volume (%

Chargé d'essais

Numéro de détecteur Taille de particule {um)

Dx (10) @ Dx (50) @ Dx(90) ®

pm

0

Numéro d'enregistrement

LTIV 1= cellule est montée. lTEmpératurEZdU C [Var\ne fermée mspe.sant] Le vanne de vidange fermée l Réservoir plein bﬁ de I'agitateur:1500 rps

L’énergie des détecteurs 1 a 10 ne doit pas dépasser 50. Si ce n’est pas le cas nettoyer la cellule.

Lancement de la mesure

0 v o esurer I'échantillo Systéme propre

Ajouter des échantillons jusqu'a ce que |'obscuration soit dans la gamme définie

LAY

Documentation de I'échantilion

Lumiére diffusée Distribution granulométrique

Nom de I'échantillon XXX

Numéro de BL

wil

IO[|IURYD3, 3P UORRIAWNIO]

Densité Volume (%

Chargé d'essais

Numére de détecteur

Taille de particule (um)

Dx (10) @ Dx(50) @ Dx (90) @

pm

0

Numéro d'enregistrement :

DIV |5 cellule est montée. lTsmpératurezn C IVanne fermée mspersantl La vanne de vidange fermée l Réservoir p\elm@e de I'agitateur1500.1p;

Lorsque la consigne apparait a I'écran, introduire dans le bécher de mesure ou dans le bol du
granulomeétre ('hydro LV), une quantité suffisante de solution a analyser pour atteindre un
pourcentage d’obscuration compris entre 5 et 10%.
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o - o Mesurer I'échantillon Systéme propre

Appuyez sur Start pour démarrer la mesure.

LA AN

Documentation de Féchantilion

Lumiére diffusée Distribution granulométrique

Nom de 'échantillon XXX

LO|RURY2Z,| 2P UORBURWINIOQ

. Numéro de BL 000

v

§

£

3 . wi

£ Chargé d'essais

8 _—~
0T
01 10 100 1000 10000 100000)

Numéro de détecteur Taille de particuls (um)

Dx(10) @ Dx (50) @ Dx (90) @

pm

]

Numéro d'enregistrement :

LITICAV La cellule est montée. lTempératurerM C [Vanne fermée dlspersantl La vanne de vidange fermée l Reéservoir ple\mbﬁ de I'agitateur:1494 rp

Appuyer sur Start pour lancer I'analyse qui comprend 3 mesures automatiques et successives
et qui se termine par un nettoyage systématique de la cuve et de la cellule de mesure. Si
nécessaire, compléter le nettoyage automatique par un nettoyage manuel de la cuve et de la
cellule au dégoudronnant puis a I'alcool éthylique et a I'eau déminéralisée.

Précaution a suivre :

Laisser allumer le granulométre toute la semaine si des analyses sont a prévoir (sans le couvrir
: risque de surchauffe !). Dans le cas contraire, le laisser hors tension et le bacher (pour éviter
un dépdbt de poussiéres). Eteindre 'ordinateur puis le granulométre chaque vendredi.

Eteindre 'appareil quand toutes les analyses ont été réalisées.
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Annexe 5 : Exemple de rapport

| Rapport [] Qualité des données .~ #& halvern,

=R um)

[§ Annexe 5.9 (Fp) version 1déczoie 4 P ¥ @

Détails des mesures

Nom de I"échantillon 300
Chargé d’essais 00000
Wl o0

Numére de BL 000

Analyse

Mom des Particules Bitumsz
Indice de réfraction des particules 1625
Indice d’Absorption Des Particules 0,005
Indice de réfraction des dispersants 1,323

Modéle de diffusion Mis
Maodéle d' Analyse Anslyze standard
Résiduels pondérés 016 %
Obscuration du laser 595 %

Fréquence (compatible) et Refus

8=

o
=
|

I
L

Densité Volume

[=]

E

E

Détails des mesures ]

Date et heure d'analyse 31,/07/2024 03:45:25

Résultat E

Concentration 0.0051 %
Span (largeur de distribution) 2530
Uniformité 0,229
Surface spécifigue 8021 m*/kg

D [3:2] 7.20 um

D [4;3] 142 pm

Dw (10) 234 pm

Dw (50) 103 pm

Dw {90) 311 pm

Mode [0] 104 um

Calcul de SD = valeur absolue (0.5 * log ( Diam & 16% / Diam a 843 e

Dv(16)  Dw(B4) SD
421 25 39

Lo J

o
]

i
i

Wolume cumulé

m
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