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EVALUATION OF THE RESISTANCE OF MODIFIED
BITUMEN TO LOW-TEMPERATURE CRACKING

BASED ON THE COLLOIDAL INDEX

OCENA ODPORNOSCI ASFALTU MODYFIKOWANEGO
NA SPEKANIA NISKOTEMPERATUROWE
NA PODSTAWIE WSKAZNIKA KOLOIDALNEGO

STRESZCZENIE. Jedng z przyczyn uszkodzen nawierzchni
asfaltowych w regionach $wiata, gdzie wystepujg ujemne tem-
peratury, sg spekania niskotemperaturowe. Aby przeciwdziata¢
temu zjawisku, projektowane sg mieszanki mineralno-asfaltowe
(MMA), ktére majg by¢ odporne na wystepowanie takich pek-
nie¢. Dobor lepiszcza asfaltowego ma kluczowe znaczenie dla
zywotnosci nawierzchni drogowej i jej odpornosci na powsta-
wanie spekan. Autorzy w artykule dokonali oceny wptywu ro-
dzaju lepiszcza na odpornos¢ niskotemperaturowg mieszanek
mineralno-asfaltowych. W badaniu wykorzystano kilka asfaltow
modyfikowanych, zaréwno $rednio-, jak i wysokomodyfikowa-
nych (HiMA). Okreslono podstawowe parametry asfaltow (tem-
peratura mieknienia, penetracja) oraz oznaczono sktad grupowy
(SARA). Jako kryterium prawidtowego doboru lepiszcza zasto-
sowano wskaznik koloidalny. Przeprowadzono réwniez testy
odpornosci na pekanie w niskiej temperaturze na mieszankach
mineralno-asfaltowych. Badanie przeprowadzono za pomocg
metody TSRST. Wyniki pokazaty, ze zastosowanie asfaltu mo-
dyfikowanego poprawia parametry MMA w niskich temperatu-
rach. Zauwazono réwniez, ze ocena odpornosci na pekanie
w niskiej temperaturze za pomocg wskaznika koloidalnego nie
jest skuteczna w przypadku asfaltow modyfikowanych; do ich
oceny konieczne jest opracowanie innej metodyki badawczej.

SLOWA KLUCZOWE: asfalt, mieszanki mineralno-asfaltowe,
odpornos$c¢ na pekanie, spekania niskotemperaturowe, wskaznik
koloidalny.

ABSTRACT. One of the causes of damage to bitumen pave-
ments in regions of the world with sub-zero temperatures is low-
-temperature cracking. To counter this phenomenon, asphalt
mixtures (MMA) are being designed to resist the occurrence of
such cracks. The choice of bitumen binder is crucial to the ser-
vice life of a road pavement and its resistance to cracking. In
this paper, the authors evaluated the influence of binder type
on the low-temperature resistance of asphalt mixtures. Seve-
ral modified bitumens, both medium and high-modified (HIMA),
were used in the study. The basic parameters of the bitumens
(softening point, penetration) as well as the group composition
(SARA) were determined. The colloidal index was used as a cri-
terion for the correct choice of binder. Low-temperature cracking
resistance tests were also carried out on asphalt mixtures. The
study was conducted using the TSRST method. The results
showed that the use of modified bitumen improves the perfor-
mance of MMA at low temperatures. It was also noted that the
assessment of low-temperature cracking resistance using the
colloidal index is not effective for modified bitumens; a different
test methodology needs to be developed for their assessment.
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1. WPROWADZENIE

Na obszarach, gdzie wystepuja ujemne temperatury
moze dochodzi¢ do powstawania spgkan niskotempera-
turowych [1-4]. Problem spekan niskotemperaturowych
w literaturze pierwszy raz zostat poruszony w 1966 roku
[5]; nazwano go wowczas non-load associated cracking
of asphalt pavements. Na terenie Kanady i pdinocnej
czg¢éci Stanow Zjednoczonych spekania niskotemper-
aturowe sa gtownag forma uszkodzen nawierzchni [6].
Spekania niskotemperaturowe wystepuja rowniez w in-
nych rejonach $wiata, migdzy innymi na terenie Europy
Potnocnej, Rosji, Japonii i potnocnych Chin [7-9]. Pro-
ces powstawania spgkan niskotemperaturowych zasad-
niczo moze by¢ spowodowany trzema mechanizmami:
pekniecie termiczne w wyniku pojedynczego zdarzenia,
zmegczenie termiczne oraz pekanie termiczne zwigzane
z obcigzeniem [10, 11], przy czym powstanie spekan
moze by¢ kombinacja powyzszych trzech mechanizmow.
Pekniecie w wyniku pojedynczego zdarzenia termicznego
powstaje w sytuacji, w ktérej dochodzi do gwattownego
obnizenia temperatury powietrza. Prowadzi to do skurczu
nawierzchni asfaltowej, a w momencie, w ktorym pow-
stajace naprezenia przekroczg wytrzymatos¢ materiatu,
powstaje peknigcie [12]. Ten typ peknigcia jest typowy dla
chlodnych regionow (np. Alaska, Kanada). Peknigcie ws-
kutek zmeczenia termicznego powstaje przy cyklicznym
schiadzaniu 1 ogrzewaniu nawierzchni, ktore prowadzi
do przekroczenia odpornosci mieszanki mineralno-asfal-
towej na rozcigganie [13], mimo ze pojedynczy spadek
temperatury nie jest ekstremalny. Ten typ zniszczenia
wystepuje najczesciej w klimacie umiarkowanym [14].
Ostatni z mechanizméw jest kombinacjg cyklicznego
schtadzania nawierzchni i kolejnych obcigzen od ruchu.
Spekania niskotemperaturowe przyjmuja forme spekan
poprzecznych [3, 15-19]. Mieszanka mineralno-asfaltowa
jest wrazliwa na zmiany temperatury — przy jej spadku
staje si¢ sztywna i twarda [20], co powoduje powstawanie
spekan. Xu et al. wykazali, Ze sita adhezji do kruszywa jest
wigksza niz kohezja asfaltu, a wraz z spadkiem temper-
atury efekt ten rosnie [21]. Nalezy tym samym zaktadac,
ze spekanie niskotemperaturowe ma charakter kohezyjny.
Spekania niskotemperaturowe na nawierzchni asfaltowej
sa roztozone najczeséciej rownomiernie, w odstepach od
kilku do kilkuset metrow [22]. Wedlug raportu SHRP-400
do czynnikéw wptywajacych na spekania niskotemper-
aturowe zalicza si¢: material, srodowisko i geometri¢

1. INTRODUCTION

In areas with sub-zero temperatures, low-temperature
cracking may occur [1-4]. The problem of low-tempera-
ture cracking was first addressed in the literature in 1966
[5]; it was then called non-load associated cracking of as-
phalt pavements. Within Canada and the northern part of
the United States, low-temperature cracking is the main
form of pavement defects [6]. Low-temperature cracking
also occurs in other areas of the world, including north-
ern Europe, Russia, Japan and northern China [7-9]. The
process of low-temperature cracking can generally be
caused by three mechanisms: thermal cracking as a result
of a single event, thermal fatigue and load-related thermal
cracking [10, 11], while crack formation can be a com-
bination of the three aforementioned mechanisms. Sin-
gle thermal event cracking occurs when there is a sharp
drop in air temperature. This leads to shrinkage of the
bitumen pavement, and when the resulting stresses ex-
ceed the strength of the material, a crack is formed [12].
This type of fracture is typical of cold regions (e.g. Alas-
ka, Canada). Thermal fatigue cracking occurs when the
pavement is cyclically cooled and heated, leading to the
tensile resistance of the asphalt mixture being exceeded
[13], even though a single temperature drop is not ex-
treme. This type of damage is most common in temperate
climates [14]. The last mechanism is a combination of cy-
clic cooling of the pavement and subsequent loads from
traffic. Low-temperature cracks take the form of trans-
verse cracks [3, 15-19]. The asphalt mixture is sensitive
to changes in temperature — when the temperature drops
it becomes stiff and hard [20], resulting in cracks. Xu et
al. showed that the force of adhesion to the aggregate is
greater than the bitumen cohesion, and that this effect in-
creases with decreasing temperature [21]. It should thus
be assumed that the low-temperature cracking is cohesive
in nature. Low-temperature cracks on bitumen pavements
are usually distributed uniformly, at intervals of several to
several hundred metres [22]. According to the SHRP-400
report, factors affecting low-temperature cracking in-
clude: material, environment and pavement geometry
[23]. The type of bitumen binder and, in particular, its
rheological properties[24-27], is crucial in terms of resist-
ance to low temperatures. The phenomenon of physical
hardening of bitumen, a phenomenon where the stiffness
of bitumen increases at low temperatures, contributes to
the formation of low-temperature cracks [28]. The great-
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nawierzchni [23]. Kluczowy ze wzglgdu na odpornosc¢
na niskie temperatury jest rodzaj lepiszcza asfaltowego,
a w szczegolnosci jego wlasciwosci reologiczne [24-27].
Do powstawania spekan niskotemperaturowych przy-
czynia si¢ zjawisko twardnienia fizycznego asfaltu, czyli
zjawisko polegajace na wzroscie sztywnosci asfaltu w ni-
skich temperaturach [28]. Najwigkszy wzrost sztywnosci
obserwuje si¢ w zakresie +25°C do -25°C [29]. Isacsson
1 Zeng wskazuja, ze pochodzenie lepiszcza asfaltowego
oraz sktad, wyrazony miedzy innymi procentowa zawar-
toscia asfaltenow i zywic w asfalcie, wptywaja na jego
parametry niskotemperaturowe [30]. Generalnie wyniki
badan wskazuja, ze zastosowanie asfaltu o wyzszej pene-
tracji (bardziej migkkie lepiszcze) przektada si¢ na lepsze
zachowanie mieszanek mineralno-asfaltowych w niskich
temperaturach [20, 31-35].

Od wielu lat poprawe parametrow mieszanek mineralno-
-asfaltowych osigga si¢ poprzez modyfikacje asfaltu po-
limerami. Przyczynito si¢ to migdzy innymi do poprawy
odpornosci na deformacje trwate oraz odpornosci na zme-
czenie [36, 37]. Modyfikacje asfaltu polimerami rozpo-
czeto sie na szerszg skalg w latach 70. XX wieku [38].
Modyfikacja stosowana jest do poprawy cech funkcjonal-
nych asfaltow i mieszanek mineralno-asfaltowych, w tym
rowniez parametréw niskotemperaturowych. Badania
wskazuja, ze modyfikacja polimerami przynosi korzyst-
ne efekty w niskich temperaturach [26, 39-47]. Z drugiej
strony czg$¢ badan, w ktorych porownuje si¢ mieszanki
z asfaltem drogowym przed modyfikacja i asfaltem po
modyfikacji, wskazuje, ze wtasciwos$ci niskotemperaturo-
we w glownej mierze zalezg od parametrow asfaltu przed
modyfikacja, a sama modyfikacja niekonieczne przynosi
znaczace korzysci [48-50]. W Tabl. 1 zestawiono wyniki
badan uzyskiwanych w tescie TSRST (ang. Thermal Stress
Restrained Specimen Test) w roznych pracach badaw-
czych, w zaleznosci od rodzaju i ilo$ci modyfikatora oraz
rodzaju asfaltu przed modyfikacja. Analiza uzyskiwanych
rezultatow wskazuje na niejednoznaczny wpltyw mody-
fikacji polimerami, w szczego6lnosci w badaniu TSRST.
W przypadku badania wytacznie samego asfaltu w tescie
BBR wplyw modyfikacji czgsciej okazuje si¢ korzystny
1 objawia si¢ mniejszg sztywnoscig lepiszcza. Generalnie
modyfikacja polimerem pozwala na zastosowanie bar-
dziej migkkiego asfaltu bazowego (przy jednoczesnym
spetnieniu wymagan odporno$ci na deformacje trwate)
iz tym nalezy wiaza¢ pozytywny wplyw asfaltow modyfi-
kowanych na odpornos¢ mieszanek na niskie temperatury.

est increase in stiffness is observed between +25°C and
-25°C [29]. Isacsson and Zeng point out that the origin of
the bitumen binder and the composition, expressed among
other things by the percentage of asphaltenes and resins
in the bitumen, affect its low-temperature performance
[30]. In general, research results indicate that the use of
higher penetration bitumen (softer binder) translates into
better behaviour of asphalt mixtures at low temperatures
[20, 31-35].

For many years, improvements in the performance of as-
phalt mixtures have been achieved by modifying the bitu-
men with polymers. This has contributed, among others,
to improved resistance to permanent deformation and re-
sistance to fatigue [36, 37]. Modification of bitumen with
polymers began on a larger scale in the 1970s [38]. Modi-
fication is used to improve the functional characteristics of
bitumens and asphalt mixtures, including low-temperature
performance. Research indicates that polymer modifica-
tion has beneficial effects at low temperatures [26, 39-47].
On the other hand, some studies comparing mixtures
with road bitumen before modification and bitumen after
modification indicate that the low-temperature properties
mainly depend on the parameters of the bitumen before
modification, and that modification alone does not neces-
sarily bring significant benefits [48-50]. Table 1 summa-
rises the results obtained from the TSRST (7Thermal Stress
Restrained Specimen Test) in various research works, de-
pending on the type and amount of modifier and the type
of bitumen before modification. Analysis of the results
obtained indicates an ambiguous effect of polymer modi-
fication, particularly in the TSRST. When testing the bitu-
men alone in the BBR test, the effect of the modification
is more often shown to be beneficial and manifests itself
with lower binder stiffness. In general, polymer modifica-
tion allows the use of a softer base bitumen (while meet-
ing the requirements for resistance to permanent deforma-
tion) and the positive effect of modified bitumens on the
low-temperature resistance of mixtures should be linked
to this.

Previous studies [51] have shown a strong correlation be-
tween low-temperature cracking and a specific colloidal
index for unmodified bitumens. These relationships, as
well as the relationship between penetration and fracture
temperature, are shown in Figs 1 and 2, respectively. The
observed regularities are due to the fact that for unmodi-
fied bitumen binders there is a strong correlation between
penetration and colloidal index.
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Wezesniejsze badania [51] wykazaty silng korelacje
miedzy pekaniem w niskiej temperaturze a okreslonym
wskaznikiem koloidalnym dla asfaltow niemodyfikowa-
nych. Relacje te, jak rowniez zalezno$ci miedzy penetra-
cjg a temperaturg pekania, przedstawiono odpowiednio
na Rys. 1 oraz Rys. 2. Zaobserwowane prawidtowosci
wynikaja z faktu, ze dla niemodyfikowanych lepiszczy
asfaltowych istnieje silna korelacja migdzy penetra-
cja a wskaznikiem koloidalnym. W niniejszym artyku-
le przedstawiono wyniki badan odpornosci na spekania
niskotemperaturowe mieszanek mineralno-asfaltowych
na bazie asfaltéw modyfikowanych polimerami. Zbadano
rowniez zalezno$ci pomigdzy odpornoscig niskotempera-
turowg MMA a wskaznikiem koloidalnym zastosowane-
go polimeroasfaltu.
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Fig. 1. Relationship between colloidal index and cracking
temperature for unmodified bitumens, based on [51]
Rys. 1. Zalezno$¢ pomiedzy wskaznikiem koloidalnym

a temperaturg pekniecia dla asfaltéw drogowych,

na podstawie [51]

Wyniki badan wykonanych na potrzeby tego artykutu
zestawiono 1 porownano z wynikami przedstawionymi
we wczesniejszej publikacji autorow [51] (dla asfaltow
niemodyfikowanych). Na tej podstawie oceniono wptyw
zastosowania asfaltu modyfikowanego na odpornos¢
mieszanki mineralno-asfaltowej na powstawanie spekan
indukowanych termicznie. Jednocze$nie parametry mie-

This paper presents the results of a study of the low-tem-
perature cracking resistance of asphalt mixtures based on
polymer-modified bitumens. The relationship between the
low-temperature resistance of the MMA and the colloidal
index of the polymer modified bitumen used was also in-
vestigated.

The results of the tests carried out for the purposes of this
paper were compared and contrasted with those present-
ed in a previous publication by the authors [51] (for un-
modified bitumens). On this basis, the effect of the use of
modified bitumen on the resistance of the asphalt mixture
to thermally induced cracking was assessed. At the same
time, mixture parameters such as grain size distribution,
void content or binder content were the same for modified
and unmodified bitumens.
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Fig. 2. Relationship between penetration and cracking
temperature for unmodified bitumens, based on [51]
Rys. 2. Zaleznos$¢ pomiedzy penetracjg a temperaturg
pekniecia dla asfaltow drogowych, na podstawie [51]

2. MATERIALS AND TEST METHODS
2.1. MATERIALS

In order to verify the method proposed in [48] for evalu-
ating the properties of low-temperature asphalt mixtures
based on the colloidal index of the binder, six types of
bitumen were used to produce these mixtures. The bind-
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szanki takie jak uziarnienie, zawartos¢ wolnych prze-
strzeni czy zawarto$¢ lepiszcza byly takie same dla asfal-
tow modyfikowanych i niemodyfikowanych.

2. MATERIALY | METODY BADAN
2.1. MATERIALY

Aby zweryfikowaé zaproponowang w pracy [48] meto-
de oceny wlasciwosci niskotemperaturowych mieszanek
mineralno-asfaltowych na podstawie wskaznika koloidal-
nego lepiszcza, do produkcji tych mieszanek uzyto szes-
ciu rodzajow asfaltow. Lepiszcza zostalty zmodyfikowane
przemystowo, pochodzily z jednej z rafinerii i charakte-
ryzowaly si¢ zblizonym terminem produkcji. Tabl. 2 za-
wiera podstawowe parametry uzytych asfaltow, takie jak
penetracja w temperaturze 25°C i temperatura mi¢knienia
oznaczona metodag pier§cienia i kuli.

Table 2. List of tested bitumens
Tablica 2. Lepiszcza asfaltowe poddane badaniom

ers were industrially modified, sourced from one of the
refineries and had a similar production date. Table 2 in-
cludes the basic parameters of the bitumen used, such as
penetration at 25°C and softening temperature determined
by the ring and ball method.

The mixture type chosen for the study was ACI1 bind-
er course asphalt mixture according to WT-2:2014 [52].
The chosen mixture type allowed, among others, a direct
comparison to be made with unmodified bitumen mix-
tures that have been the subject of previous studies. In
addition, the samples tested differed in terms of the type
of bitumen. The grain size curve of the aggregate in the
specified mixtures is shown in Fig. 3. The mineral mix-
ture was granodiorite aggregate. The binder content of the
asphalt mixture was 4.8% and the design void content was
3.5%.The mixtures were prepared in a laboratory mixer.

Binder type Parameter Test method Unit Before RTFOT" After RTFOT"
Rodzaj lepiszcza Parametr Metoda badania Jednostka Przed RTFOT Po RTFOT
Penetration at 25°C
Penetracja w 25°C 0.1 mm 33 2
10/40-65 fron -
Softening point °C 78.6 84
Temperatura migknienia
Penetration at 25°C
Penetracja w 25°C 0.1 mm 38 27
25/55-60 - -
Softening point °C 66.6 735
Temperatura migknienia
Penetration at 25°C
Penetracja w 25°C 0.1 mm 37 42
45/80-65 Softeni -
oftening point °C 68.8 75.5
Temperatura migknienia | EN 1426:2015-08
i 0 EN 1427:2015-08
Penetrat19n at 250 C 0.1 mm 50 36
Penetracja w 25°C
25/55-80 Softeni -
oftening point °C 87.2 92.5
Temperatura migknienia
Penetration at 25°C
Penetracja w 25°C 0.1 mm >4 39
45/80-80 Softeni -
oftening point °C 92.2 94.0
Temperatura migknienia
Penetration at 25°C
Penetracja w 25°C 0.1 mm 70 48
65/105-80 - -
Softening }:.)omt. . oC 292 9
Temperatura migknienia
" RTFOT — Rolling Thin Film Oven Test / Metoda cienkiej wirowanej warstwy asfaltu przy badaniu odpornoéci na starzenie
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Wybranym do badan rodzajem mieszanki byta mieszan-
ka mineralno-asfaltowa warstwy wigzacej ACl11 wg
WT-2:2014 [52]. Wybrany typ mieszanki pozwalal mig-
dzy innymi na dokonanie bezposredniego poréwnania
z mieszankami z asfaltem niemodyfikowanym, ktore byty
przedmiotem wczesniejszych badan. Dodatkowo badane
probki réznity sie pod wzgledem rodzaju asfaltu. Krzy-
wa uziarnienia kruszywa w okre§lonych mieszankach jest
przedstawiona na Rys. 3. Mieszanke mineralng stanowito
kruszywo granodiorytowe. Zawarto$¢ lepiszcza w mie-
szance mineralno-asfaltowej wynosita 4,8%, a projekto-
wana zawarto$¢ wolnych przestrzeni 3,5%. Mieszanki
zostatly przygotowane w mieszalniku laboratoryjnym. Po
wymieszaniu, probki umieszczano w temperaturze 155°C
na 3 godziny i zaggszczono zgodnie z normg EN 12697-33
za pomocg zageszczarki walcowej. Okres kondycjono-
wania byt podyktowany checig zasymulowania starzenia
technologicznego (transportu mieszanki). Z przygotowa-
nych ptyt o wymiarach 30,5 cm X% 30,5 cm % 7 cm wycig-
to probki analityczne o wymiarach 4 cm X 4 cm x 20 cm.
Wszystkie probki analityczne sprawdzono pod katem za-
warto$ciwolnychprzestrzenizgodnieznormg EN 12697-8,
a takze wykonano pomiary szerokosci (3 pomiary), gru-
bosci (3 pomiary) i dlugosci (2 pomiary), ktoére uwzgled-
niono w badaniu TSRST.

2.2. METODY BADAWCZE

2.2.1. Oznaczenie skladu grupowego asfaltéow
(SARA)

Do oznaczenia sktadu grupowego badanych asfaltow
wykorzystano metod¢ chromatografii cienkowarstwowej
TLC (thin layer chromatography) z detektorem ptomie-
niowo-jonizacyjnym FID (metoda TLC/FID). Do roz-
dziatu lepiszczy na poszczegélne frakcje zastosowano
nastepujacy zestaw rozpuszczalnikow (eluentow) [53]:

* heptan C_.H
s toluen C_H, + heptan C_H , (80% : 20%),
* dichlorometan CH,CI, + metanol CH,OH, (95% : 5%).

Rozpuszczalnikistosowanow, kierunku” rosnace;j sity elu-
cyjnej. Pomigdzy kolejnymi stopniami elucji chromarody
umieszczano na 2 minuty w suszarce rozgrzanej do tempe-
ratury 60°C + 2°C, a nastegpnie wktadano je do eksykatora,
az do wystygnigcia. Po zakonczeniu elucji ramke z chro-
marodami umieszczano w aparacie IATROSCAN MK-6,
gdzie nastgpowato wypalenie substancji organicznych
w plomieniu wodoru, a powstale w ten sposob jony

Passing / Przechodzi przez sito [%)]

After mixing, the samples were placed at 155°C for
3 hours and compacted according to EN 12697-33 us-
ing a roller compactor. The conditioning period was
dictated by the desire to simulate process ageing (trans-
port of the mixture). Analytical samples measuring
4 cm x 4 cm x 20 cm were cut from the prepared plates
measuring 30.5 cm x 30.5 cm x 7 cm. All analytical sam-
ples were checked for void content in accordance with
EN 12697-8 and measurements of width (3 measure-
ments), thickness (3 measurements) and length (2 meas-
urements) were taken and included in the TSRST.
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Fig. 3. Gradation curve of the aggregate for AC11 mixtures
used in this study

Rys. 3. Krzywa uziarnienia mieszanki AC11 do warstwy
wigzacej uzytej do badan

2.2. RESEARCH METHODS

2.2.1. Determination of the group composition
of bitumen (SARA)

Thin layer chromatography (TLC) with an FID flame ion-
isation detector (TLC/FID method) was used to determine
the group composition of the bitumens tested. The fol-
lowing set of solvents (eluents) was used to separate the
binders into the different fractions [53]:

* heptane C H,,
* toluene C_H, + heptane C_H, , (80% : 20%),
* dichloromethane CH,Cl, + methanol CH,0H, (95% : 5%).

Solvents were applied in the “direction” of increasing elu-
tion force. Between elution steps, the chromarods were
placed in a dryer heated to 60°C £ 2°C for 2 minutes and
then placed in a desiccator until cooled. After elution, the
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generowaly sygnat proporcjonalny do ilosci wypalonej
substancji, ktory byl zbierany przez elektrode kolekto-
rowa i zapisywany jako zmiana sygnalu detektora FID
w funkcji czasu w postaci chromatogramu [53]. Analiza
ilosciowa badanych asfaltéw polega na zliczeniu pél po-
wierzchni poszczegdlnych pasm chromatogramu, odpo-
wiadajacych odpowiednim frakcjom asfaltu. Wynikiem
badan jest procentowa zawarto$¢ poszczegdlnych grup
frakcyjnych.

Na podstawie oznaczonych sktadow grupowych badanych
asfaltow obliczono wskaznik stabilno$ci koloidalnej CI:

0 0/ S
Cl = % aromatyczne + % Zywice (1)

% asfalteny + % nasycone

Wskaznik ten, obok lepkosci wyrazonej jako penetracja
w 25°C, postuzyt do wyznaczenia zalezno$ci pomiedzy
parametrami asfaltu uzytego do produkcji MMA oraz wy-
nikow uzyskanych w badaniu TSRST.

2.2.2. Badanie naprezen termicznych w prébce
usztywnionej (TSRST)

Badanie polega na stopniowym ochtadzaniu probki
z predkoscia 10°C/h, z jednoczesnym zablokowaniem
mozliwo$ci odksztatcania si¢ probki wskutek skurczu
(odksztalcenia roéwne 0). Wynikiem badania jest wzrost
warto$ci naprezen w czasie, minimalna temperatura oraz
naprezenie przy zniszczeniu. Test rozpoczyna si¢ w tem-
peraturze +20°C. Podczas testu rejestrowana jest tempe-
ratura probki (na podstawie wskazan 3 czujnikow tempe-
ratury) oraz napr¢zenie generowane podczas chlodzenia
probki. Probki klejono do elementéw montazowych dwu-
sktadnikowym klejem epoksydowym 1 pozostawiano
na 24 godziny w celu utwardzenia. Nastgpnie probke
umieszczano w ukladzie testowym i kondycjonowano
przez 2 godziny w temperaturze 20°C. Relatywnie krot-
ki czas kondycjonowania byl uzasadniony mala rdznica
miedzy temperaturg kondycjonowania a temperaturg oto-
czenia w laboratorium. Gestosci kazdej probki okreslono
zgodnie z normg EN 12697-5, wraz z zawarto$cig wol-
nych przestrzeni.

3. WYNIKI BADAN

Wyniki oznaczania sktadu grupowego analizowanych
asfaltow, przed i po starzeniu metodg RTFOT, przedsta-
wiono na Rys. 41 5. We wszystkich testowanych probkach
zaobserwowano znaczgce zmiany w zawartosci aromatow

chromarod frame was placed in the IATROSCAN MK-6,
where the organic substances were burned in a hydrogen
flame and the resulting ions generated a signal propor-
tional to the amount burned, which was collected by the
collector electrode and recorded as the change in signal
of the FID detector as a function of time in the form of
a chromatogram [53]. The quantitative analysis of the bi-
tumens tested consists of counting the areas of the indi-
vidual bands of the chromatogram, corresponding to the
respective bitumen fractions. The result of the study is the
percentage of each fractional group.

Based on the determined group compositions of the bi-
tumens tested, the colloidal stability index CI was calcu-

lated:
% aromatic + % resin

(1)

% asphaltens + % saturated

This index, alongside viscosity expressed as penetration
at 25°C, was used to determine the relationship between
the parameters of the bitumen used to produce the MMA
and the results obtained in the TSRST.

2.2.2. Thermal Stress Restrained Specimen Test
(TSRST)

The test consists of gradually cooling the sample at a rate
of 10°C/h, while blocking the possibility of deformation
due to shrinkage (deformation equal to 0). The result of
the test is the increase in stress values over time, the mini-
mum temperature and the stress at damage. The test starts
at +20°C. During the test, the temperature of the specimen
(based on the readings of the 3 temperature sensors) and
the stress generated during the cooling of the specimen
are recorded. The specimens were glued to the mounting
components with a two-component epoxy adhesive and
left to cure for 24 hours. The sample was then placed in
the test system and conditioned for 2 hours at 20°C. The
relatively short conditioning time was justified by the
small difference between the conditioning temperature
and the ambient temperature in the laboratory. The den-
sities of each sample were determined in accordance with
EN 12697-5, together with the void content.

3. TEST RESULTS

The results of the determination of the group composition
of the bitumens analysed, before and after ageing using
the RTFOT method, are shown in Figs 4 and 5. Significant
changes in aroma and resin content were observed in all
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i zywic. Procentowa zawarto$¢ zwigzkow aromatycznych
zmniejsza si¢, a procentowa zawarto$¢ zywic wzrasta, co
jest zgodne z prawidtowo$ciami opisanymi w literatu-
rze przedmiotu. Na Rys. 6 przedstawiono zaleznos$¢ po-
migdzy indeksem koloidalnym a penetracja dla asfaltow
drogowych [51] i modyfikowanych po starzeniu metoda
RTFOT. Wyniki wskazuja na silng zalezno$¢ liniowa mig-
dzy dwoma testowanymi cechami (Wspotczynnik deter-
minacji w tym przypadku wynosi R* = 0,71). Wskazuje to
na znaczacy wplyw sktadu chemicznego asfaltu na jego
penetracjg.

samples tested. The percentage of aromatic compounds
decreases and the percentage of resins increases, which
is in line with the regularities described in the literature.
Fig. 6 shows the relationship between colloidal index and
penetration for road bitumens [51] and modified bitumens
after RTFOT ageing. The results indicate a strong linear
relationship between the two characteristics tested (Co-
efficient of Determination in this case is R* = 0.71). This
indicates that the chemical composition of the bitumen
has a significant effect on its penetration.

1009527 [ [ 547 [ [ 527 [ 499 || 502 | [ 488 1%/ 1007
S H06 2 ¥
= 80 T = 80
i 4455 3 2
£ : 47.02 | | 5069 | | 5310 | | 50.66 | | 5435 [19° 5 &
0 9
8 T 8 60+
€ 04N £
®© @© @
2 ¥ 2
© ©
N 03> N
z T3 T 407
S 3 S 31.28 W 2855 26.45
2 02£ g
Q. [ Q.
€ T £ 204
S 012 3
] 20.94 |l 20.69 | 22.32
0 _
10/40-65 25/55-65 45/80-65 25/55-80 45/80-80 65/105-80 10/40-65 25/55-65 45/80-65 25/55-80 45/80-80 65/105-80
Bitumen / Asfalt Bitumen / Asfalt
Saturates Aromatics Resins Asphaltenes Saturates Aromatics Resins Asphaltenes
- Nasycone = Aromatyczne . Zywice - Asfalteny = Nasycone L Aromatyczne . Zywice - Asfalteny
Fig. 4. Group composition and colloidal index values Fig. 5. Group composition and colloidal index values of
of the modified bitumens before RTFOT the modified bitumens after RTFOT
Rys. 4. Sktad grupowy i wskaznik koloidalny asfaltéw Rys. 5. Sktad grupowy i wskaznik koloidalny asfaltéw
modyfikowanych przed starzeniem RTFOT modyfikowanych po starzeniu RTFOT
0.450 A -
® modified bitumen / asfalt modyfikowany
0.425 + ] = unmodified bitumen / asfalt niemodyfikowany

04004 *

0.375 CI=-0.0034PEN +0.483

R?=0.71
0.350 -

0.325 A

0.300

0.275

Colloidal index / Wskaznik koloidalny C/ [-]

0.250

T T T

20 30 40 50 60 70
Penetration at 25°C / Penetracja w 25°C PEN [0.1 mm]

Fig. 6. Relationship between bitumen penetration and colloidal
index (results for unmodified bitumen come from [51])
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Wyniki badania TSRST przedstawiono w Tabl. 3. Uzyska-
ne wyniki cechuja si¢ wysoka powtarzalnoscia, co potwier-
dzajg mate odchylenia standardowe. Warto$ci naprezen o,
w momencie pekniecia wynosily od 4,5 MPa do 5,6 MPa;
roznice te nalezy uzna¢ za niewielkie. Jednakze warto-
$ci naprezen uzyskane w mieszankach z wykorzystaniem
asfaltow modyfikowanych sa znacznie wyzsze niz war-
tosci uzyskane dla mieszanek mineralno-asfaltowych
w pracy [51]. Dla asfaltoéw drogowych zakres uzyskanych
naprezen wynosit od 3,1 MPa do 4,4 MPa. Prawdopo-
dobne jest, ze uzycie asfaltu modyfikowanego zwigksza
wytrzymalos¢ na rozciaganie w niskich temperaturach.
Uzyskane wyniki pekania w niskich temperaturach sa po-
dobne, niezaleznie od zastosowanego lepiszcza asfalto-
wego. Temperatura peknigcia 7, osiggnigta w badaniach,
wynoszaca okolo -32°C, wskazuje na dobra odpornos¢
na pgkanie w niskich temperaturach. Na Rys. 7 przed-
stawiono korelacj¢ wskaznika koloidalnego CI i tempe-
ratury pekania 7| asfaltow modyfikowanych po RTFOT.
Na wykresie przedstawiono rowniez zalezno$¢ pomiedzy
indeksem koloidalnym CI a temperaturg p¢kania w bada-
niu TSRST dla asfaltow niemodyfikowanych (czerwona
linia na wykresie).

The TSRST results are shown in Table 3. The results ob-
tained are characterized by a high repeatability, as evi-
denced by the low standard deviations. Stress values o,
at fracture ranged from 4.5 MPa to 5.6 MPa; these dif-
ferences should be considered small. However, the stress
values obtained in the mixtures using modified bitumens
are much higher than the values obtained for asphalt mix-
tures in the work [51]. For road bitumens, the range of
stresses obtained was from 3.1 MPa to 4.4 MPa. It is like-
ly that the use of modified bitumen increases the tensile
strength at low temperatures. The low-temperature crack-
ing results obtained are similar, regardless of the bitumen
binder used. The fracture temperature 7, achieved in the
tests, which was around -32°C, indicates good low-tem-
perature fracture resistance. Fig. 7 shows the correlation
of the C7 colloidal index and fracture temperature of bi-
tumens modified after RTFOT. The graph also shows the
relationship between CI colloidal index and fracture tem-
perature 7, in the TSRST for unmodified bitumens (red
line in the graph).

Table 3. TSRST test results
Tablica 3. Wyniki badania TSRST

Binder type Parameter Unit Mean Standard deviation
Rodzaj lepiszcza Parametr Jednostka Srednia Odchylenie standardowe

T °C -32.8 0.60
10/40-65 L

o, MPa 5.0 0.30

T ° -31. 1.28
25/55-60 : ¢ !

G, MPa 4.5 0.24

T °C -33.5 1.70
45/80-65 L

o, MPa 5.1 0.28

T. °C -32.5 0.84
25/55-80 L

G, MPa 5.4 0.45

T °C -333 1.50
45/80-80 s

o, MPa 5.5 0.72

T °C -33.7 0.34
65/105-80 s

o, MPa 5.6 0.53

Na podstawie otrzymanych wynikow badan mozna
stwierdzi¢, ze zastosowanie asfaltu modyfikowanego
istotnie obniza temperatur¢ pekania mieszanki mineralno-
-asfaltowej. Roznica migdzy asfaltami modyfikowanymi
a niemodyfikowanymi wynosi 3,2°C dla bardziej migk-
kich lepiszczy (niski wskaznik koloidalny) i do 8,2°C
dla twardszych lepiszczy (wyzszy wskaznik koloidal-
ny). Uzycie asfaltu modyfikowanego znacznie poprawia

Based on the results obtained, it can be concluded that
the use of modified bitumen significantly reduces the frac-
ture temperature of the asphalt mixture. The difference
between modified and unmodified bitumens is 3.2°C for
softer binders (low colloidal index) and up to 8.2°C for
harder binders (higher colloidal index). The use of mod-
ified bitumen significantly improves the resistance of the
asphalt mixture to cracking at low temperatures. Thus,
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odporno$¢ mieszanki mineralno-asfaltowej na pekanie
w niskich temperaturach. Tym samym asfalt modyfiko-
wany powinien by¢ stosowany w miejscach, gdzie peka-
nie w niskich temperaturach jest przyczyna uszkodzen
nawierzchni. Dzieki asfaltom o nizszej penetracji (twar-
dsze lepiszcze) mozna osiggnaé wystarczajaca odpornosé
na trwate odksztatcenia, przy jednoczesnym utrzymaniu
wysokiej odpornosci na pekanie w niskich temperaturach.
Roéznica w obrebie grupy wszystkich modyfikowanych
asfaltow wynosi tylko 2°C (najwigksza roznica migdzy
warto$ciami $rednimi). Ta warto$¢ jest mniejsza niz po-
wtarzalno$¢ metody. W przeprowadzonych badaniach
nie zaobserwowano roznicy mie¢dzy asfaltem modyfiko-
wanym (PMB) a asfaltem modyfikowanym polimerem
0 wysokiej zawartosci polimeru (HiMA). Powinno to by¢
przedmiotem dalszych badan, aczkolwiek nie prowadzi
to do wniosku o braku zasadno$ci stosowania asfaltow
wysokomodyfikowanych. Zdaniem autorow w przypad-
ku asfaltow wysokomodyfikowanych glownag zaletg jest
poprawa odpornosci na zmegczenie i odpornosci na defor-
macje trwate przy jednoczesnym zachowaniu bardzo wy-
sokiej odpornosci na spekania niskotemperaturowe w po-
rownaniu do asfaltow $redniomodyfikowanych.

W przypadku asfaltow modyfikowanych (PMB i HIMA)
wskaznik koloidalny lepiszcza nie koreluje z temperatura
pekania mieszanki asfaltowej. Dlatego nalezy stwierdzic,
7e metoda oceny odpornosci asfaltu na pekanie w niskich
temperaturach za pomocg wskaznika koloidalnego, ktora
dawala satysfakcjonujace rezultaty dla asfaltow niemody-
fikowanych, nie jest odpowiednia w przypadku asfaltow
modyfikowanych.

Silna korelacja migdzy penetracja a wskaznikiem koloi-
dalnym (Rys. 6) nie przeklada si¢ na rownie silng zalez-
no$¢ migdzy wskaznikiem koloidalnym a temperaturag pe-
kania mieszanki asfaltowej (Rys. 7), co wskazuje na inne
zachowanie mieszanki z modyfikowanym lepiszczem.
W zwigzku z tym nalezy uznac, ze ocena lepiszcza mody-
fikowanego pod katem jego odpornosci na pekanie w ni-
skich temperaturach przy uzyciu wskaznika koloidalnego
jest nieodpowiednia (w przeciwienstwie do przypadku
asfaltow niemodyfikowanych). Wynika to z faktu, ze
wskaznik koloidalny jest obliczany na podstawie wyni-
kéw badania oznaczania sktadu grupowego, ktore umoz-
liwia rozdzielenie asfaltu na cztery podstawowe grupy:
zwigzki aromatyczne, zwigzki nasycone, zywice oraz
asfalteny. Podczas procesu modyfikacji asfaltu fancuchy

modified bitumen should be used in areas where low-tem-
perature cracking is a cause of pavement damage. With
lower penetration bitumens (harder binder), sufficient
resistance to permanent deformation can be achieved,
while maintaining high resistance to cracking at low tem-
peratures. The difference within the group of all modified
bitumens is only 2°C (the largest difference between the
average values). This value is less than the repeatabili-
ty of the method. In the tests carried out, no difference
was observed between modified bitumen (PMB) and high
polymer modified bitumen (HiMA). This should be the
subject of further research, although it does not lead to
the conclusion that there is no validity in using highly
modified bitumen. According to the authors, in the case
of high-modified bitumen, the main advantage is the im-
provement in fatigue resistance and resistance to perma-
nent deformation while maintaining very high resistance
to low-temperature cracking compared to medium-modi-
fied bitumen.

For modified bitumen (PMB and HiMA), the colloidal
index of the binder does not correlate with the cracking
temperature of the bitumen mixture. Therefore, it must be
concluded that the method of assessing the low-temper-
ature cracking resistance of bitumen using the colloidal
index, which gave satisfactory results for unmodified bi-
tumen, is not suitable for modified bitumen.

The strong correlation between penetration and colloidal
index (Fig. 6) does not translate into an equally strong
correlation between colloidal index and cracking temper-
ature of the bitumen mix (Fig. 7), indicating a different
behaviour of the mix with the modified binder. Therefore,
it should be considered inappropriate to assess a modified
binder for its resistance to cracking at low temperatures
using a colloidal index (in contrast to the case of unmod-
ified bitumens). This is due to the fact that the colloidal
index is calculated from the results of the group compo-
sition determination test, which allows the bitumen to be
separated into four basic groups: aromatic compounds,
saturated compounds, resins and asphaltenes. During the
bitumen modification process, the polymer chains are
“saturated” with oil fractions mainly from the group of
saturated compounds and resins. When using the same
test methodology for the determination of group com-
position for modified bitumen, the polymer is somehow
“hidden” in the aforementioned two fractions. The ap-
plication of the colloidal index method for assessing the
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polimerowe ,,nasycane” sg frakcjami olejowymi gtéwnie
z grupy zwiazkow nasyconych oraz zywic. Gdy stosuje
te samg metodyke badania oznaczania sktadu grupowe-
go dla asfaltow modyfikowanych, polimer jest niejako
,Hukryty” w wyzej wymienionych dwoch frakcjach. Za-
stosowanie metody wskaznika koloidalnego do oceny
odpornosci niskotemperaturowej asfaltow wymagatoby
opracowania nowej metodyki badawczej oznaczania skta-
du grupowego, tak aby mozliwy byl rozdziat materiatu
na frakcje asfaltowe oraz modyfikator. Rowniez ocena
asfaltu oparta wylacznie na penetracji (mickki/twardy
asfalt) jest niewystarczajaca w kontekscie wilasciwosci
niskotemperaturowych.

Fig. 7. Failure temperature T, depending on colloidal
index CI (only after RTFOT results); red line based on [51]
Rys. 7. Zaleznos¢ temperatury peknigcia T, od wskaznika
koloidalnego C/ (wyniki po RTFOT); czerwona linia

na podstawie [51]

4. WNIOSKI

W artykule przeprowadzono weryfikacje metody oceny
odpornosci asfaltu na pekanie w niskich temperaturach
za pomocg wskaznika koloidalnego. Zbadano mozliwo$¢
zastosowania tej metody dla asfaltow modyfikowanych.
Sformutowano nastepujace wnioski:

1. Na podstawie przeprowadzonych badan i analiz nale-
zy stwierdzi¢, ze metoda wskaznika koloidalnego nie
jest odpowiednia dla asfaltéw modyfikowanych, tym
samym istnieje potrzeba poszukiwania innych metod
oceny odpornosci asfaltow na powstawanie spgkan ni-
skotemperaturowych.

2. Zastosowanie asfaltu modyfikowanego znacznie popra-
wito odporno$¢ mieszanki mineralno-asfaltowej na pe-
kanie w niskich temperaturach w stosunku do miesza-
nek zawierajacych asfalt drogowy.

3. Nie odnotowano istotnych réznic w temperaturze pe-
kania pomiedzy asfaltami srednio- i wysokomodyfiko-
wanymi; uzyskane réznice nalezy uzna¢ za statystycz-
nie nieistotne.

4. W badaniach zaobserwowano silng korelacje miedzy
penetracjg lepiszcza asfaltowego a wskaznikiem kolo-
idalnym.

Failure temperature T,[°C]

low-temperature resistance of bitumens would require the
development of a new test methodology for the determi-
nation of group composition, so that it would be possible
to separate the material into bitumen fractions and modi-
fier. Also an assessment of bitumen based solely on pene-
tration (soft/hard bitumen) is insufficient in the context of
low-temperature properties.

-20 -
__ unmodified bitumen after RTFOT
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4. CONCLUSIONS

This paper verifies a method for assessing the low-tem-
perature cracking resistance of bitumen using a colloidal
index. The applicability of this method for modified bitu-
mens was investigated. The following conclusions were
drawn:

1. Based on the research and analysis carried out, it must
be concluded that the colloidal index method is not
suitable for modified bitumens, thus there is a need to
look for other methods to assess the resistance of bitu-
mens to low-temperature cracking.

2. The use of modified bitumen significantly improved
the low-temperature cracking resistance of the bitumen
mixture compared to mixtures containing road bitu-
men.

3. There were no significant differences in fracture tem-
perature between medium- and high-modified bitu-
mens; the differences obtained should be considered
statistically insignificant.

4. The study observed a strong correlation between bitu-
men binder penetration and colloidal index.
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. Istnieje potrzeba kontynuowania badan zaréwno w za-

kresie innych metod oceny asfaltéw na spekania nisko-
temperaturowe, jak i badan obejmujacych mieszanki
o0 innej zawartos$ci lepiszcza, np. do warstw Scieralnych.
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