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Streszczenie: W pracy zaprezentowano wyniki oznaczen lepkosci zerowego $cinania
(ZSV) wykonanych przy uzyciu reometru dynamicznego S$cinania (DSR). Badaniom
poddano asfalty drogowe 50/70 pochodzace z dwoch réznych ztoz ropy naftowej -
rosyjskiej i wenezuelskiej. Asfalty modyfikowane uzyskano poprzez wymieszanie w/w
asfaltow z koncentratem asfaltu modyfikowanego kopolimerem blokowym SBS (o stgzeniu
kopolimeru SBS réwnym 9%). Lepko$¢ zerowego S$cinania (ZSV) oznaczono dwiema
metodami laboratoryjnymi: metodg petzania przy stalym naprezeniu w zakresie od 10 Pa do
1000 Pa oraz metoda, w ktérej zastosowano wymuszenie kinematyczne, sinusoidalne
odksztatcenie katowe o statej wartosci amplitudy, o zmiennej czestos$ci katowej w zakresie
od 100 rad/s do 0,1 rad/s. Badania zostaly przeprowadzone w statej temperaturze 60°C.
Lepko$¢ zerowego Scinania (ZSV) oznaczona dwiema metodami data zblizone wartosci dla
asfaltow 50/70 niemodyfikowanych oraz niskomodyfikowanych (o zawartosci kopolimeru
SBS rownej 1,5%). Uzyskane warto$ci lepkosci zerowego $cinania dla asfaltow o wickszej
zawarto$ci kopolimeru SBS w asfalcie (zawarto$¢ kopolimeru 3,0%; 4,5%; 6,0%) daty
zréznicowane wyniki.

Slowa kluczowe: lepko$¢ zerowego $cinania (ZSV), lepiszcze asfaltowe, reometr
dynamicznego $cinania (DSR), kopolimer SBS, wtasciwosci reologiczne

1. Wprowadzenie

Wazrost nat¢zenia ruchu samochodowego jest spowodowany coraz wickszymi potrze-
bami przewozu zarowno towaréw jak i 0sob. Zjawisko to przyczynia si¢ do intensywnej
degradacji nawierzchni drogowych. Odporno$¢ mieszanek mineralno-asfaltowej na
niszczace dziatanie czynnikow zewngtrznych jest zalezna od materiatlow sktadowych tj.
zastosowanego lepiszcza asfaltowego i kruszywa. Wazna role odgrywaja wilasciwosci
zastosowanego asfaltu, do ktérych zaliczamy: kohezje, lepko$¢, sprezysto$¢ oraz przyczep-
no$¢ do kruszyw mineralnych [1]. W zwiazku z tym czegsto poprawia si¢ wlasciwosci
reologiczne asfaltow poprzez ich modyfikacje. Jednymi z najczesciej stosowanych
modyfikatoréw asfaltow sa polimery, a w szczegdlnosci elastomery. W wyniku modyfikacji
asfaltow zwigksza si¢ warto$¢ lepkosci w wysokich temperaturach eksploatacyjnych, czego
efektem jest ograniczenie intensywnosci powstawania odksztatcen trwatych w nawierzch-
niach asfaltowych. Poprzez zastosowanie do modyfikacji elastomeru nastepuje polepszenie
wlasciwosci sprezystych, co w konsekwencji powoduje, ze duza czg$¢ powstatych
odksztatcen jest odwracalna. W dodatku asfalty modyfikowane polimerami charakteryzuja
si¢ wigkszym temperaturowym zakresem lepkosprezystosci w pordwnaniu do asfaltow
niemodyfikowanych [1]. W ostatnich latach do badan asfaltéw stosuje si¢ nowe metody
wykorzystujac w tym celu m.in. reometr zginanej belki (Beam Bending Rheometer),
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duktylometr z mozliwo$cig rejestracji sity oraz reometr dynamicznego $cinania (Dynamic
Shear Rheometer) [2]. Za pomocg reometru DSR mozna wyznaczy¢ lepko$¢ zerowego
$cinania (Zero Shear Viscosity - ZSV). ZSV jest stala materialowg w danej ustalonej
temperaturze [3]. W ostatnich latach przeprowadzono liczne badania asfaltoéw z wykorzy-
staniem reometru dynamicznego S$cinania wyznaczajac na podstawie rdéznych metod
pomiarowych lepko$¢ zerowego $cinania ZSV [3,4,5,6]. Giuliani [4] przeprowadzit
badania, w ktorych probke asfaltu poddat dziataniu naprezenia statycznego, o wartosci
dazacej do zera (1=ty—0) oraz dlugim czasie oddzialywania. Asfalt osiagnal warunki
ustabilizowanego ptyniecia. W zwigzku z tym autor [4] warto$¢ ZSV ekstrapolowat
i przestawil za pomocg modelu Burgers'a (réwnanie 1).
~t
JW)=Jy+Jy(1—e? )+ (1)
Mo

gdzie:

Jo - podatno$é chwilowa,

J,, - podatnos¢ lepkosprezysta,

A - czas retardacji (opdznienia),

7o - lepko$¢ zerowego $cinania.

Giuliani stwierdzil, ze w asfalcie wystapilo zjawisko petzania, wigc tylko cze$é lepka
modelu Burgers’a (t/m0) ulega zmianie. W zwigzku z zatozeniami teoretycznymi tej metody,
ZSV wyznaczono za pomocg wzoru (2), wykorzystujac dane z ostatnich 15 min badania.

At 900
ZSV =—= Pa-s 2
v [ ] (2)

Jkoncowe - Jl Smin przedkoncem

gdzie:

At — przyrost czasu, s

AJ — zmiana podatnosci, 1/Pa

900 — oznacza czas 900 s, czyli okres ostatnich 15 min, s

Jxorcowe — podatnos¢ na koncu pomiaru, 1/Pa

J15 min przed koncem — POdatno$¢ w czasie 15 min przed koncem, 1/Pa.

Druga metoda, ktora mozna wykorzysta¢ do wyznaczenia lepkosci zerowego $cinania
jest test, w ktorym zastosowano wymuszenie kinematyczne, sinusoidalne odksztatcenie
katowe [S] przy zréznicowanej czgstotliwosci. Warto$¢ ZSV jest powigzana ze stratg
podatnosci asfaltu:

J @)= [0 4,) ~J 1 (0)]-cosords =—— 3)
o1 o
gdzie:
J" - sktadowa urojona podatnosci,
- czestos¢ katowa,
7o - lepko$¢ zerowego $cinania,

t - czas.
Poniewaz czestos¢ katowa dazy do zera wzor (3) mozna przedstawié w postaci:
1 £3
ZSV =n,=——= G [Pa-s] 4)

w-J o-sind

gdzie:
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G" - zespolony modut écinania, Pa

w - czegstosé katowa, rad/s

O - kat przesuniecia fazowego, rad,

J’ - sktadowa rzeczywista podatnosci.

Autorzy [4,5] uwazaja, ze powyzsze dwie metody badan sg najczgséciej uzywane pod-
czas wyznaczania lepkosci zerowego $cinania na $§wiecie, dodatkowo uzyskuje si¢ bardzo
zblizone wartosci ZSV dla asfaltow niemodyfikowanych oraz niskomodyfikowanych,
natomiast asfalty o wigkszej zawartosci modyfikatora daja rozbiezne wyniki.

2. Charakterystyka badanych lepiszczy asfaltowych

Badania wykonano wykorzystujac asfalty 50/70 wyprodukowane z wenezuelskiej oraz
rosyjskiej ropy naftowej (oznaczone odpowiednio V50/70 oraz R50/70). Asfalty taczono
z koncentratem asfaltu modyfikowanego (o zawartosci kopolimeru SBS rownej 9%)
poprzez mieszanie w proporcjach 5:1, 2:1, 1:1 oraz 1:2 otrzymujac asfalty modyfikowane
zawierajace odpowiednio 1,5%; 3,0%; 4,5% 1 6,0% kopolimeru styren-butadien-styren
(SBS) (w stosunku do masy otrzymanego asfaltu modyfikowanego). Badane lepiszcza
asfaltowe oznaczono w pracy poprzez podanie w pierwszej kolejnosci pochodzenia asfaltu,
a nastepnie zawartosci procentowej kopolimeru SBS np.:

e V1,5%SBS - oznacza asfalt wyprodukowany z wenezuelskiej ropy naftowej, zawie-

rajacy 1,5% kopolimeru SBS,

e R3%SBS - oznacza asfalt wyprodukowany z rosyjskiej ropy naftowej, zawierajacy

3% kopolimeru SBS,
e  K9%SBS - oznacza koncentrat asfaltu modyfikowanego zawierajacy 9% kopoli-
meru SBS.

W tablicy 1. zamieszczono wyniki oznaczen podstawowych wilasciwosci lepiszezy
asfaltowych, tzn. temperatury migknienia wg metody ,PierScien i Kula”, penetracji
w dwodch temperaturach 10°C i 25°C oraz temperatury tamliwosci wg Fraassa .

Tabela 1. Podstawowe wiasciwosci badanych asfaltow

%) %) ) %)
8 %2 2 4 & = g & & & &
Oznaczenie S = N = $ = S < S < <
o2 % ¢ ¢ & 2 2 % & o3
> > & ~
Penetracja w 68
25°C 66,2 664 70,0 63,1 648 599 63,1 672 62,1 3 > 743
[0,1mm]
Penetracja w 17
10°C 16,8 150 17,8 179 179 16,5 174 17,7 16,5 | > 219
[0,1mm]
Temperatura
migknienia 93 100
wg metody 55,0 50,0 60,5 84,0 90,5 492 49,0 73,5 885 5 ’ 3 ’
"Pierscien
i Kula" [°C]
Temperatura
tamliwosci

-15 -14 -20 -14 -23 -18 -19 -18 -20 -28 -28
wg Fraassa

[C]
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Szczegdlng uwage zwrocono na dobdr badanych lepiszczy asfaltowych. Twardosé
przedstawionych asfaltéw wyrazona poprzez penetracj¢ w 25°C jest zblizona i zawiera si¢
w przedziale od 59,9-0,1mm do 74,3-0,lmm (wszystkie badane asfalty mozna zakwalifiko-
wac¢ do klasy asfaltow modyfikowanych 45/80). Wszystkie badane probki lepiszczy
asfaltowych maja znang zawartos¢ kopolimeru SBS oraz znane pochodzenie ropy naftowej,
z ktorej wyprodukowano asfalt 50/70.

3. Cel i zakres badan

Gloéwnym celem pracy jest ocena lepkosci zerowego $cinania asfaltow drogowych
modyfikowanych kopolimerem SBS na podstawie badan przeprowadzonych przy pomocy
reometru dynamicznego $cinania (DSR). Lepko$¢ zerowego $cinania (ZSV) oznaczono
dwiema metodami: metoda petzania przy zréznicowanym poziomie naprezen $cinajacych
w sekwencjach czasowych oraz metoda, w ktorej zastosowano wymuszenie kinematyczne,
sinusoidalne odksztalcenie katowe o stalej wartosci, przy zmiennej czgstosci katowej
w zakresie od 100 rad/s do 0,1 rad/s.

3.1. Opis zastosowanej metodyki badawczej

Badania przeprowadzono wykorzystujac reometr dynamicznego S$cinania Physica
MCR 101. Temperatura poprzez system wewngtrzny utrzymywana byla przez caly okres
badania na statym poziomie réwnym 60°C+0,01°C.

Badanie przy wymuszonym kinematycznym odksztatceniu katowym przeprowadzono
zgodnie z norma PN-EN 14770 [7]. Norma przedstawia metode oznaczenia wlasciwosci
reologicznych lepiszczy asfaltowych w reometrze dynamicznego $cinania (DSR),
oznaczenie zespolonego modutu Scinania |G*| i kata przesunigcia fazowego 6. Badanie
polega na umieszczeniu lepiszcza asfaltowego w uktadzie pomiarowym pomigdzy dwiema
okraglymi plytkami (ruchomg i nieruchoma) o $rednicy 25 mm (wysokos$¢ szczeliny
pomigdzy dwiema ptytkami rowna 1 mm, co przedstawiono na rys.1b). Ruchoma glowica
porusza si¢ zmiennym ruchem oscylacyjnym, o cze¢stosci katowej w zakresie od 100 rad/s
do 0,1 rad/s. Zasad¢ badania przy wymuszeniu oscylacyjnym przedstawiono na rys. 2.

Tabela 2. Zastosowanie sekwencje czasowe podczas oznaczania lepkosci zerowego §cinania metoda
pelzania

Naprezenie [Pa] Czas [min] Lepkos¢ [Pa-s]
10 100 Obliczana przez ostatnie 20 minut
20 50 Obliczana przez ostatnie 10 minut
50 20 Obliczana przez ostatnie 4 minuty
100 10 Obliczana przez ostatnie 2 minuty
200 5 Obliczana przez ostatnie 1 minuta
500 2 Obliczana przez ostatnie 24 sekundy
1000 1 Obliczana przez ostatnie 12 sekund

Lepkos$¢ zerowego $cinania wyznaczono wykorzystujac wzor (4), przy czestosci ka-
towej rownej 10 rad/s oraz 0,1 rad/s.

Lepko$¢ zerowego $cinania metoda pelzania wyznaczono zgodnie z normg PKN-
CEN/TS 15325 [9]. Probka badanego asfaltu zostata poddana napr¢zeniu w sekwencjach
czasowych (tab.2) w zakresie od 10 Pa do 1000 Pa.

Najmniejsze poziomy napr¢zen $cinajacych, przy ktérych zaobserwowano warunki
ustalonego ptynigcia badanych lepiszczy asfaltowych sg nastepujace:
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e 10 Pa dla asfaltow: V50/70; V1,5%SBS; R50/70 oraz R1,5%SBS;

e 20 Pa dla asfaltow: V3%SBS; V4,5%SBS; V6%SBS; R3%SBS; R4,5%SBS;
R6%SBS;

e 50 Pa dla asfaltu K9%SBS.

a)
Rys. 1. Reometr dynamicznego Scinania DSR a) w czasie badania , b) wysokos¢ szczeliny pomigdzy
dwiema ptytkami rowna 1 mm

Zadane obcigzenie

Phytka B

ruchoma Plytka
{ L

1wkl
Rys. 2. Zasada wykonania badania metodg reometru DSR przy oscylacyjnym wymuszeniu sinusoidal-

nym [8].

4. Analiza wynikéw badan

Na rys. 3 i 4 przedstawiono wykres zaleznosci zespolonego modutu $cinania badanych
asfaltow od czestosci katowej. Wartosci zespolonego modutu $cinania zwigkszajg si¢ wraz
ze wzrostem czestosci katowej. Najwicksza warto§¢ zespolonego modutu $cinania przy
czestosci katowej 0,1 rad/s wykazal asfalt o zawartosci kopolimeru SBS rownej 9%,
natomiast najmniejsza asfalt R50/70. Przy czestosci katowej réwnej 100 rad/s zespolony
modut $Scinania osiagga warto$¢ w przedziale od 23680 Pa dla K9%SBS do 41010 Pa dla
asfaltu V50/70.

Wyniki oznaczen lepko$ci zerowego $cinania dwiema metodami przedstawiono na
rys. 5, oznaczenia w legendzie przestawiaja zastosowana metod¢ badawcza, tj. OSC —
metoda, w ktorej probke badanego asfaltu poddano sinusoidalnemu wymuszeniu kinema-
tycznemu (lepko$¢ zerowego $cinania oznaczono przy czestosci katowej rownej 0,1 rad/s
110 rad/s), natomiast symbolem CREEP oznaczono metod¢ petzania. Asfalty (V50/70
1R50/70) daja bardzo zblizone wyniki oznaczenia ZSV dwiema zastosowanymi metodami.
Warto$¢ otrzymana dla asfaltu V50/70 w tescie o obciazeniu oscylacyjnym (0,1 rad/s)
wynosi 676,00 Pa‘s; za$ uzyskana druga metoda jest mniejsza o 47,0 Pa's (o 7,0%),
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natomiast dla asfaltow R50/70 roznica ta wyniosta 3,0 Pa's (0,8%). Asfalty o zawartosci
kopolimeru SBS rownej 1,5% rowniez daty porownywalne wyniki lepkosci zerowego
Scinania, tzn. dla asfaltu z wenezuelskiej ropy naftowej réznica wyniosta 33,21 Pa-s (4,7%),
za$ dla asfaltu R1,5%SBS to 110,82 Pa-s (10,8%). Asfalty o zawarto$ci kopolimeru SBS
rownej 3%; 4,5%;6% oraz koncentratu 9% daty rozbiezne wyniki oznaczenia ZSV
uzyskane dwiema metodami. Na rys. 1 na osi rzgdnych przyjeto skale logarytmiczna
wzwigzku z tym wyniki oznaczenia lepkosci zerowego $cinania (dwiema metodami)
asfaltow o wigkszej zawartosci kopolimeru SBS r6znig si¢ nawet o kilka rzedow wielkosci.

1,0E+05

of
Ej 1.0E+04 ﬁﬁs e"e!
5 ..oo..ooﬂ"'%ii:i‘
Z 108403 L A *xxi
% ” X‘z‘ #V50/70  MV1.5%SBS
& 10802 “‘ AV3%SBS < V4.5%SBS
KVG%SBS  ®k996SBS
1.0E+01 : :
0.1 1 10 100

Czestosc katowa [rad/s]
Rys. 3. Wykres zaleznosci zespolonego modutu $cinania od czestosci katowej badanych asfaltow
pochodzenia wenezuelskiego

Analizie poddano réwniez lepiszcza o rownej zawartosci kopolimeru SBS, ale
o zréznicowanym pochodzeniu asfaltu 50/70, stanowigcego sktadnik asfaltu modyfikowa-
nego. Rysunki 3 i 4. obrazujg iz asfalt V50/70 charakteryzuje si¢ wiekszymi wartosciami
zespolonego modutu $cinania w poroéwnaniu z asfaltem R50/70, przy czestosci réwnej 100
rad/s roznica ta wynosi 13327,50 Pa (56,0%). Asfalt pochodzenia wenezuelskiego posiada
wigksza lepkos¢ w stosunku do asfaltu pochodzenia rosyjskiego. Warto§¢ ZSV oznaczona
w tescie oscylacyjnym (10 rad/s) jest wigksza dla asfaltu V50/70 0 216,07 Pa-s (60,6%),
a wyznaczona metoda petzania o 246,3 Pa‘s (60,9%). Asfalt V1,5%SBS posiada wicksza
warto$¢ zespolonego modutu §cinania, przy czestosci rownej 100 rad/s rdznica ta wynosi
6520 Pa (23%) . Warto$¢ ZSV oznaczona w tescie oscylacyjnym (10 rad/s) jest wigksza dla
asfaltu V1,5%SBS o 134,67 Pa's (74,0%), a wyznaczona metoda pelzania o 186,67 Pa-s

(75,2%).
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Rys. 4. Wykres zaleznosci zespolonego modutu $cinania od czestosci katowej badanych asfaltow
pochodzenia rosyjskiego
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Asfalty zawierajace 3% kopolimeru SBS (V3%SBS, R3%) wykazuja zblizong warto$¢
zespolonego modutu $cinania w funkcji czestosci katowej. Warto§¢ ZSV oznaczona
w tescie oscylacyjnym (10 rad/s) jest najwigksza dla asfaltu V3%SBS i wynosi 576,42 Pa-s,
a najmniejsza dla asfaltu R3%SBS, przy oznaczeniu ZSV metoda pelzania najmniejsza dla
asfaltu V3%SBS a najwicksza dla asfaltu R3%SBS. Asfalty V4,5%SBS oraz R4,5%SBS
wykazuja zblizong warto$¢ zespolonego modutu $cinania w funkcji czestosci katowej, lecz
réznica pomiedzy asfaltem pochodzacym z ropy naftowej wenezuelskiej i rosyjskiej przy
czgstosei rownej 100 rad/s wynosi 2707,50 Pa (9,2%). Rdéznica wartosci ZSV oznaczona
w tescie oscylacyjnym (przy czestosci katowej rownej 10 rad/s) jest niewielka i wynosi
67,54 Pa's (11,4%), za$ wyznaczona metoda pelzania jest znacznie wigksza i wynosi
63121,9 Pa-s (378%). Poréwnujac asfalty o zawartosci kopolimeru SBS rownej 6% mozna
zauwazy¢ iz asfalty V6%SBS i R6%SBS wykazuja zblizong warto$¢ zespolonego modutu
$cinania w funkcji czgstosci katowej (odpowiednio od 300,30 Pa i 319,28 Pa do 26492,50
Pa i 29000,00 Pa), inaczej niz w przypadku asfaltu K9%SBS (od 1547,00 Pa do 23520,00
Pa). Warto$¢ ZSV oznaczona w tescie oscylacyjnym (0,1 rad/s) jest mniejsza dla asfaltu
R6%SBS 1 wynosi 4650 Pa‘s. Przy oznaczeniu ZSV metoda pelzania najmniejsza jest
dla asfaltu K9%SBS (134341 Pa-s), a najwicksza dla asfaltu R6%SBS (213927,00 Pa-s).

5. Whnioski

Poréwnujac zespolony modut $cinania wszystkich asfaltow mozna stwierdzié, iz wraz
ze wzrostem zawarto$ci kopolimeru SBS zwigkszaja si¢ wartosci zespolonego modutu
Scinania |G*|, co moze $wiadczy¢ o wigkszej odporno$ci nawierzchni asfaltowych
wykonanych z uzyciem asfaltu modyfikowanego na odksztalcenia trwale spowodowane
wielokrotnie powtarzajgcymi si¢ cyklami obciagzen.

Lepkos$¢ zerowego Scinania ZSV jest uznawana za wskaznik przydatny do oceny od-
porno$ci nawierzchni asfaltowych na koleinowanie. Wartosci lepkosci zerowego $cinania
oznaczone dwiema metodami daly zblizone wyniki dla asfaltow 50/70 i asfalty modyfiko-
wane o malej zawartosci kopolimeru SBS (1,5%). W przypadku asfaltow o zawartoSci
kopolimeru SBS 3%; 4,5%; 6%; 9% uzyskano rozbiezne wyniki oznaczenia lepkosci
zerowego $cinania na podstawie dwoch zastosowanych testow. Powodem tego moze by¢
fakt, ze asfalty nie we wszystkich przypadkach osiagnety warunki ustabilizowanego
ptyniecia podczas testu petzania. Lepko$é zerowego $cinania ZSV moze by¢ wykorzysty-
wana jako kryterium oceny efektywnosci modyfikacji asfaltow.
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Abstract: The paper presents the results of the zero shear viscosity (ZSV) determined
by using a dynamic shear rheometer (DSR). The tests were conducted with the use of 50/70
penetration grade bitumen produced from Venezuelan and Russian crude oils (named
V50/70 and R50/70, respectively). Specimens of the tested polymer modified bitumens
were combined with modified bitumen concentrate (containing 9% of SBS copolymer) by
mixing them together. The objects of the tests were modified bitumens containing 1.5%;
3.0%; 4.5%; 6.0% and 9.0% of SBS copolymer. Zero shear viscosity (ZSV) was determined
with the use of two methods: the creep method at various levels of shear stress in the time
sequence and a method in which kinematic, sinusoidal angular deformation was applied.
The tests were conducted at a constant temperature of 60°C. The results of two ZSV tests
gave similar findings for 50/70 penetration grade bitumen and modified bitumen with low
SBS copolymer content (1.5%). In the case of modified bitumen with higher SBS
copolymer content, i.e. 3%; 4.5%; 6%; 9%, zero shear viscosity determined by two methods
gave different results.

Keywords: zero shear viscosity (ZSV), bitumen, dynamic shear rheometer (DSR),
copolymer SBS, rheological properties



