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Reoloska svojstva bitumena s procesnim uljem kao aditivom

Smanjenje prirodnih, ogranicenih resursa u svijetu potice ponovnu uporabu otpadih
materijala kao i ostataka industrijske prozvodnje. Upotreba ostataka destilacije sirove
nafte kao dodatka bitumenu nije samo izvor jeftinog aditiva, nego ona znaci da otpadni
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Rheological characteristics of bitumens prepared with process oil

Depletion of natural and finite resources has necessitated the worldwide reuse of waste
and residue materials from industrial production. Not only does the utilization of crude oil
residue with bitumen allow supply of additives at a very low cost, but it also permits the
use of waste and residue materials as rejuvenator in nature. The objective of the study
is to evaluate conventional and rheological characteristics of original bitumen samples
obtained from two different refineries involving different contents (1 %, 2 % and 3 %) of
process ail (PO). The results show that PO can be used as an effective and environmentally
friendly solution instead of commercially available expensive additives that are used in
modification process.
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Rheologische Eigenschaften von Bitumen mit Prozessal als Additiv

Die Reduzierung der natirlichen, begrenzten Ressourcen auf der Welt fordert die
Wiederverwendung von Abfallstoffen sowie von Riickstanden der industriellen Produktion.
Die Verwendung von Roholdestillationsriickstanden als Bitumenzusatz ist nicht nur die Quelle
eines billigen Zusatzstoffes, sondern bedeutet auch, dass Abfallmaterial als natlrliches
Antriebselement wirken kann. Die Arbeit bewertet die Standard- und rheologischen
Eigenschaften von Bitumenproben aus zwei Raffinerien mit einem unterschiedlichen Anteil
(1%, 2 %und 3 %) an Prozessdl. Die Ergebnisse haben gezeigt, dass Prozessdl als wirksame
und umweltvertragliche Wahl gegentiber kommerziell teuren Additiven verwendet werden
kann, die wahrend des Modifizierungsprozesses verwendet werden.
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1. Uvod

Sirova nafta je sloZzena smjesa ugljikovodika koja se u prirodi
pojavljuje u sedimentnim stijenama kao tekucina smede do crne
boje. Laka frakcija sirove nafte sadrzi plinove i ugljikovodike niske
specifitne tezine, a teska frakcija sadrzi Sirok raspon naftenskih
i aromatskih ugljikovodika [1]. Pri niskim temperaturama, teske
frakcije se u obliku tekuce uljne mase taloze u stijenkama cijevi
odnosno opreme za obradu. Postupak talozenja ima znacajnu
ekonomsku vrijednost za naftnu industriju
PotroSnja prirodnih resursa jedan je od najvecih problema ovog
stolje¢a. Ogranicene zalihe sirove nafte utjeCu na povecanje
cijene brojnih proizvoda. Cijena bitumena, koji se dobiva iz ostatka
destilacije nafte, izravno ovisi o cijeni sirove nafte [3]. Razvoj
novih dodataka bitumenu iznimno je vazan zbog brzih promjena
cijene bitumena kao i ograni¢ene uporabe prirodnih resursa
Ostatak nastaje nakon postupaka hidrokrekiranja, toplinskog
krekiranja i kataliticke konverzije [5]. Bitumen je naziv za viskozni
naftni destilat koji ostaje nakon atmosferske destilacije sirove
nafte. Bitumen sluzi za povezivanje zrna agregata u asfaltnim
mjeSavinama, koje su u literaturi jo5 poznate kao bitumenska
mjesavina, asfaltni beton ili bitumenski beton
Bitumen, koji sadrzi zasitene ugljikovodike, aromatske
ugljikovodike, smole i asfaltene, jest koloidni sustav u kojem
su asfalteni dispergirani u matrici maltena [3]. Kemijski sastav
bitumenaizravno ovisi o izvoru i vrsti sirove nafte, kao i o procesu
proizvodnje. Stoga su i svojstva bitumena izravno povezana s
uvjetima njegove proizvodnje. Jedna od najSire primjenjivanih
opcih metoda za prevladavanje ovog goruceg problema jest
fizicka ili kemijska modifikacija bitumena razli¢itim aditivima
. Povecanjem obujma prometa i osovinskih opterecenja,
kao i zahtjeva za unapredenjem sigurnosti putovanja, sve se
viSe trazila izgradnja izdrzljivih asfaltnih kolnika [9]. Parametri
udobnosti i trajnosti koje asfaltni kolnici mogu priziti tijekom
uporabe ovise izmedu ostalog i 0 svojstvima bitumena koji se
koristi u asfaltnim mjesavinama
Primjenom aditiva u bitumenu poboljSavaju se svojstva krutosti
asfaltnih mjeSavina pri visokim temperaturama, otpornost
na pojavu pukotina pri niskim temperaturama kao i otpornost
na djelovanje vode . To je potaknulo znanstvenike i
inzenjere da istraze ucinkovite i ekoloski prihvatljive aditive za
modifikaciju bitumena, primjenom kojih bi se poboljsala svojstva
bitumena
Mnogi gospodarski sektori troSe velike koli¢ine motornog
ulja, koje je poznato i pod imenom procesno ulje ili ulje za
podmazivanje Zbog slicnosti molekularnih struktura
bitumena i motornog ulja, istrazivana je mogucnost njegove
primjene kao dodatka bitumenu. Upotreba motornog ulja ima
brojne prednosti kao Sto su uSteda novca i prirodnih resursa,
oCuvanje prirode, kao i smanjenje oneciscenja okolisa
Procesno ulje definirano je kao specijalno motorno ulje koje se
koristi u Sirokom rasponu kemijskih i tehnickih industrija bilo kao
sirovinska komponenta ili kao pomocno sredstvo u proizvodnji
. Procesno ulje se takoder moZe koristiti kao dodatak

bitumenu, ali su kolicine dodanog procesnog ulja, kojima se
mogu osigurati zahtijevana svojstva asfaltnih mjesavina,
opcenito male. S druge strane, procesno ulje, koje bi se koristilo
kao djelomi¢na zamjena bitumena imalo bi vec¢u komercijalnu
vrijednost za asfaltnu industriju
U SAD-u i Kanadi se procesno ulje upotrebljava kao dodatak
bitumenu zbog niske cijene i dostupnosti . Neki autori
naglasavaju prednosti upotrebe procesnih ulja, strojnih ulja i
motornih ulja kao dodataka ili modifikatora . Uporebljavaju
se za smanjenje vrijednosti tocke razmeksanja i viskoznosti,
kao i za povecanje vrijednosti penetracije. Medutim, njihova
upotreba nema uvijek pozitivan ucinak duktilnosti ili otpornosti
na trajne deformacije . S obzirom na primjenu komercijalnih
polimera koji povecavaju otpornost asfaltnih mjeSavina na
zamor, ublazavaju pojavu temperaturnih pukotina i pojavu
udarnih rupa, modifikacija bitumena s proizvodima od procesnog
ulja moze biti obecavajuce, ekoloski prihvatljivo i ekonomi¢no
rjesenje
Posljednjih godina proveden je veti broj istraZivanja bitumena
modificiranog s motornim uljem, procesnim uljem i raznim
otpadnim uljima. Leiisur.(2017.) utvrdili su da upotreba mazivog
ulia moze omeksati bitumen snizenjem tocke razmeksanja
i povecanjem vrijednosti penetracije U istrazivanju
Fernandesa i sur. (2018.) postignute su visoke vrijednosti
svojstava bitumena pri visokoj temperaturi i niske vrijednosti
za nepovratnu popustljivost pri puzanju koristenjem velikih
koli¢ina otpadnih materijala [17]. Liu i sur. (2018.) utvrdili su da
uporaba otpadnog procesnog ulja smanjuje otpornost na pojavu
kolotraga, ali povecava otpornost asfaltnih kolnika na zamor
. Qurashi i Swamy (2018.) pripremili su nekoliko asfaltnih
mjeSavina s razli¢itim postotkom procesnog ulja. Zakljucili su
da procesno ulje moze djelovati kao poticatelj, a istovremeno
pridonosi elasti¢nosti i fleksibilnosti bitumena . Shafiq i
sur. (2018.) izvijestili su da nizak udio procesnog ulja uzrokuje
znatno smanjenje koeficijenta plinopropusnosti i poroznosti
svih ispitanih mjeSavina
Glavni je cilj ovog rada procijeniti ucinke razlicitih udjela (1 %,
2 % i 3 %) procesnog ulja (PU) u uzorcima bitumena dobivenog
iz dvije razlicite rafinerije. S obzirom na preporucene doze i
nacin dodavanja iz prethodnih istrazivanja, odabrano je da se
bitumenu doda procesno ulje su masenom udjeluod 1%,2 %i3 %
. Laboratorijska ispitivanja koja ukljucuju: standardna
ispitivanja bitumena, ispitivanje rotacijske viskoznosti (eng.
rotational viscosity - RV), ocjenjivanje svojstava superpave (eng.
superpave performance grading - PG), ispitivanje reometrom s
dinamickim smicanjem (eng. dynamic shear rheometer - DSR),
ispitivanje nulte smicne viskoznosti (eng. zero shear viscosity -
ZSV) i ispitivanje oporavka nakon puzanja uslijed viSestrukog
naprezanja (eng. multiple stress creep recovery - MSCR) -
primjenjena su za istrazivanje reoloskih svojstava uzoraka
bitumena s razli¢itim udjelima PU. Netretirani uzorci i uzorci
izloZeni starenju bili su podvrgnuti oscilacijskom smicanju na
frekvenciji od 1,59 Hz pri razli¢itim temperaturama, pocevsi od
52 °C za uzorke koji nisu podvrgnuti starenju i 64 °C za uzorke
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koji su bili podvrgnuti starenju, uz povecanje temperature u
inkrementima od 6 °C kako bi se odredila gornja temperaturna
granica koja se primjenjuje pri klasifikaciji ponasanja (PG) prema
superpave sustavu. Provedena su i ispitivanja nulte smicne
viskoznosti (ZSV) i oporavka nakon puzanja uslijed viSestrukog
naprezanja (MSCRT). Osim toga, provedena su i oscilacijska
ispitivanja kako bi se procijenili parametri kolotraga na niskim
(0,01 Hz) i visokim (10 Hz) frekvencijama na pet razlicitih
temperatura pomocu reometra s dinamickim smicanjem
(DSR). Nadalje, cilj je pronaci alternativni i ekoloski prihvatljiv
modifikator bitumena koji bi zamjenio dodatke na osnovi
polimera, a koji moze ispuniti sve zahtijeve glede modifikacije
bitumena. Provedenim ispitivanjima trebalo je utvrditi moze |i
se PU upotrebljavati kao alternativa komercijalno dostupnim
aditivima za modifikaciju bitumena.

2. Materijali i priprema uzoraka

U ovom su istrazivanju dva uzorka bitumena iz razlicitih rafinerija
odabrana kao izvorni bitumeni. Izvorni bitumeni (eng. Original
Bitumen - OB) koji se u Turskoj uobicajeno koriste za izgradnju
savitljivih kolnika dobiveni su od Turkish Petroleum Refineries
Corporation (TUPRAS®). Sluzbena oznaka za oba izvorna uzorka
bitumena je "TUPRAS® Bitiim 50/70" Uzorci bitumena oznaceni
su kao OB-1i0B-2.0B-1 je proizveden od sirove nafte izizvorista
uisto¢nom dijelu Turske, a OB-2 je proizveden iz mjeSavine sirove
nafte iz razli€itih izvoriSta u zemljama Bliskog istoka.

Dodatak koristen u ovom istrazivanju je procesno ulje (PU),
dobiveno kao nusproizvod tijekom destilacije sirove nafte.
Procesno ulje, komercijalni proizvod ¢iji je dobavlja¢ TUPRAS®,
nasiroko se koristi u kemijskoj i tehnickoj industriji, bilo kao
siroving, bilo kao komponenta materijala ili kao pomocno
sredstvo pri proizvodnji kocione tekucine, boje, maziva, premaza,
plastike otporne na hladnocu, lijekova, najlona itd. Glavni cilj
ovog istrazivanja jest procijeniti u¢inke 1 %, 2 % i 3 % dodanog
procesnog ulja u dvije razliite vrste uzoraka izvornog bitumena.
Glavna tehnicka svojstva procesnog ulja prikazana su u tablici 1.
Uzorci bitumena u osnovi su pripremljeni prema Turskim
specifikacijama za izgradnju autocesta. Za odredivanje proizvodne
temperature i vremena mijesanja bitumena koji sadrze razlicite

Tablica 1. Tehnicka svojstva procesnog ulja

udjele PU koriSten je rotacijski viskozimetar. Odgovarajuca
je kolicina uzoraka izvornog bitumena (250 g) u gradirangj
posudi od 250 ml zagrijana u peéi do 120 °C, a zatim stavljena
u laboratorijsku mijeSalicu (800 okr./min). Razlicite kolic¢ine
PU postupno su dodavane izvornom bitumenu, a mijeSanje je
zapocelo na 140 °C. Temperatura je odrzavana konstantnom, a
viskoznost je odredivana pomocu rotacijskog viskozimetra svakih
pet minuta. Viskoznosti su procijenjene za pet razlicitih razdoblja
mijeSanja (5, 10, 15, 20 i 25 minuta), ali za navedene uvjete
mjeSanja nije postignuta konstantna vrijednost viskoznosti.
Zbog toga je isti postupak ponovljen na novim uzorcima pri
konstantnoj vrijednosti proizvodne temperature od 150 °C. Pri
temperaturi od 150 °C vrijednosti viskoznosti uzorka poprimile
su konstantnu vrijednost nakon 20 minuta mijeSanja. Konacno
je utvrdeno da optimalne vrijednosti proizvodne temperature i
vrijeme dodavanja PU u izvorne uzorke bitumena iznose 150 °Ci
20 minuta. Opisi oznaka uzoraka prikazani su u tablici 2.

Tablica 2. Opisi oznaka uzoraka

Kratice
0B-1
0B-1+1%PO
0B-1+2%PO
0B-1+3%PO
0B-2
0B-2+1%PO
0B-2+2%PO
0B-2+3%PO

Terminologija

Izvorni bitumen-1

Izvorni bitumen-1 + 1 % procesno ulje

Izvorni bitumen-1 + 2 % procesno ulje

Izvorni bitumen-1 + 3 % procesno ulje

Izvorni bitumen-2

Izvorni bitumen-2 + 1 % procesno ulje

Izvorni bitumen-2 + 2 % procesno ulje

Izvorni bitumen-2 + 3 % procesno ulje

3. Eksperimentalne metode
3.1. Standardna ispitivanja bitumena

Dva razlicita izvorna uzorka bitumena i uzorci bitumena
koji sadrze 1 %, 2 % i 3 % procesnog ulja (PU) prvotno su
bila podvrgnuta ispitivanju penetracije, tocke razmeksanja,
otvrdnjavanja u tankom filmu s vertikalnom vrtnjom (RTFOT),
te ispitivanju penetracije i tocke razmeksavanja nakon RTFOT

ispitivanja (ASTM D5-06, ASTM D36-06,

ASTM D2872-12)[23, 24, 25]. Osjetljivost

uzoraka bitumena na temperaturu
Svojstva Specifikacija Rezultati T S N
ocijenjena je indeksom penetracije (PI) na
Gustoéa na 15,6 °C [kg/m’] ASTM D1298 - ASTM D4052 8494 - 1013,7 osnovi rezultata dobivenih ispitivanjem
. penetracije i tocke razmeksanja.
Viskoznost na 100 °C [cst] ASTM D445 13,5
Sumpor [mas. %] ASTM D129 05 3.2. Ispitivanja rotacijske
Anilinska tocka [°C] ASTM D611 35 viskoznosti
Boja [% 10 razrijedenal] ASTM D1500 4,5
Plamite [°C] ASTM D92 240 Mjerenje viskoznosti provedeno je
Vioda [mas. %] ASTM D95 01 rotacijskim viskozimetrom u skladu s
= : normom ASTM D4402-06 [26]. Ovim
Temperatura stinjavanja [°C] ASTM D97- ASTM D5950 12 ispitivanjem  odredena  su  svojstva
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fluidnosti u odnosu na obradivost bitumenskih mjeSavina.
Rotacijska se viskoznost odreduje mjerenjem zakretnog
momenta potrebnog za odrzavanje konstantne brzine rotiranja
cilindritcnog vretena uronjenog u bitumen, pri konstantnoj
temperaturi .
U ovom istrazivanju provedena su ispitivanja rotacijske
viskoznosti uzoraka bitumena u temperaturnom podrucju od
135 °C i 165 °C. Koristen je Brookfieldov viskozimetar DV-
Il Pro EXTRA pri konstantnoj brzini vrtnje od 20 okr./min i pri
zakretnom momentu od 45 %. Temperature koje odgovaraju
viskoznostima bitumena 170 + 20 mPa's i 280 + 30 mPas
odabrane su kao temperature mijeSanja odnosno zbijanja

3.3. Reoloska ispitivanja

Ovaj dio istrazivanja obuhvaca postupke reoloskih ispitivanja na
izvornim uzorcima bitumena dobivenih iz dvije razli¢ite rafinerije s
razli¢itim udjelima (1%, 2 % i 3 %) PU. Reoloska ispitivanja provedena
su u tri grupe: ispitivanje reometrom s dinamickim smicanjem
(DSR), ispitivanje nulte smicne viskoznosti (ZSV), ispitivanje
oporavka nakon puzanja uslijed viSestrukog naprezanja (MSCRT).
Ispitivanja svojstava provedena su na osam razlicitih uzoraka
bitumena pomocu DSR-a kako bi se procijenila gornja
temperaturna granica. lzvorni uzorci bitumena i uzorci koji
sadrze razlicite udjele PU izloZeni su smicanju u DSR-a pri
frekvenciji od 10 rad/s (1,59 Hz). Temperaturni ciklusi su
postavljeni tako da pocetna temperatura iznosi 52 °C za uzorke
koji nisu bili izloZzeni starenju, odnosno 64 °C za uzorke na
kojima je simulirano starenje RTFOT metodom, uz povecanj
temperature u inkrementima od 6 °C.

Unatoc cinjenici da superpave specifikacije provode ispitivanja
na jednoj frekvenciji, ispitivanje se moze ponoviti za odredeni
raspon frekvencije. Takav nacin ispitivanja naziva se “Ispitivanje
promjenom frekvencije” (frequency sweep test). Ispitivanjem
promjenom frekvencije dobiveni su sljedeci parametri:
kompleksni posmicni modul, viskozni modul (modul gubitka),
modul elasti¢nosti (modul akumulacije) i fazni kut

Rad reometra s dinamickim smicanjem tijekom ispitivanja
promjenom frekvencije je prilicno jednostavan. Oscilirajuca
ploca se pomice iz srediSnjeg poloZaja u krajnje lijevi i nakon
toga u krajnje desni polozaj te se vraca u sredisnji polozaj. To
kretanje cini jedan oscilacijski ciklus i ponavlja se odredeni broj
ciklusa. Broj oscilacijskih ciklusa u jednoj sekundi Cini frekvenciju
opterecenja . U ovom su istrazivanju posmicna naprezanja
primijenjena na uzorku na razli€itim frekvencijama (10 Hz i 0,01
Hz) u rasponu temperatura od 40 °C do 80 °C (s povecanjem
po 10 °C). Parametar otpornosti na pojavu kolotraga (G*/sin3)
dobiven je kao rezultat ispitivanja. Rezultati ispitivanja pokazuju
promjenu parametara kolotraga pri razlicitim frekvencijama i na
razlicitim temperaturama.

Nulta smicna viskoznost (ZSV) definira se kao vrijednost
viskoznosti pri brzini smicanja koja se priblizava nuli. Ovaj
parametar se moze koristiti kao mjera otpornosti bitumena na
pojavu kolotraga, buduéi da neki istrazivaci navode da parametar

G*/sind nije dobar pokazatelj otpornosti na pojavu kolotraga

.U ZSV ispitivanju koristeni su uzorci kratko izlozeni starenju
u skladu sa CEN/TS 15325 . Nulta smi¢na viskoznost
uzoraka predvidena je ispitivanjem puzanja pri temperaturi od
60 °C. Ispitivanje puzanja provedeno je upotrebom paralelnih
plo¢a promjera 25 mm na medusobnom razmaku od 1 mm.
Tijekom ispitivanja uzoraka bitumena razina je naprezanja
iznosila 10 Pa, a ispitivanje puzanja trajalo je 30 minuta.
Tijekom revizije postupaka ispitivanja bitumena uvedeno
je ispitivanje oporavka nakon puzanja uslijed viSestrukog
naprezanja (MSCRT) . MSCRT ispitivanje je provedeno u
skladu s ASTM D7405-08 upotrebom reometra s dinamickim
smicanjem pri dvije razine naprezanja 0,1 i 3,2 kPa, na uzorku
promjera 25 mm, koji je prethodno bi podvrgnut starenju RTFOT
metodom, uz razmak izmedu plocica od 1 mm i pri temperaturi
od 60 °C . Na svakoj razini naprezanja primijenjeno je 10
ciklusa, a svaki ciklus se sastojao od jedne sekunde puzanja i
devet sekundi vremena oporavka. Na kraju ispitivanja odreden
je udio povratnih i nepovratnih komponenti puzanja.

4, Rezultati i rasprava
4.1. Rezultati standardnog ispitivanja bitumena

Nakon pripreme uzoraka bitumena provedena su standardna
ispitivanja bitumena na svakom od uzoraka koji su prikazani u
tablici 3.

Standardna svojstva bitumena pripremljenog s razlicitim
udjelom procesnog ulja prikazana su u tablici 3. 1z tablice se vidi
da se povecanjem udjela PU povecava vrijednost penetracija
i smanjuje vrijednost tocke razmeksanja. Konzistencija
uzoraka bitumena odredena je testom penetracije. Vrijednost
penetracije obrnuto je proporcionalna viskoznosti te se
s porastom vrijednosti penetracije bitumen razmeksava.
Usporedbom vrijednosti penetracije izvornih uzoraka bitumena
i uzoraka bitumena koji sadrze tri razli¢ita udjela PU, uoceno je
da se konzistencija smanjuje s povecanjem udjela PU. Bitumeni
proizvedeni od sirove nafte iz razlicitih izvorista (OB-2) pokazuju
razlicite razine osjetljivosti na temperaturu.

Najjednostavnija metoda za mjerenje osjetljivosti na
temperaturu je ispitivanje tocke razmeksanja. Kako je prikazano
u tablici 3, kada se uzmu u obzir vrijednosti tocke razmeksanja
nakon procesa starenja tada se koliCina isparljivih tvari u
strukturama uzoraka bitumena tijekom starenja smanjila, a
povecala se kolitina asfaltena. U skladu s tim, zbog povecanja
brzine kristalizacije, uzorci bitumena postali su tvrdi, a vrijednosti
tocke razmeksanja povecane su u odnosu na vrijednosti prije
procesa starenja.

Temperaturna osjetljivost uzoraka bitumena izrazena je
indeksom penetracije (Pl), a za njegov izracun primijenjeni su
rezultati dobiveni ispitivanjem penetracije i tocke razmeksanja.
Temperaturna osjetljivost definira se kao brzina kojom se
mijenja konzistencija bitumena s promjenom temperature.
Povecanje indeksa penetracije pokazuje da je osjetljivost
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uzoraka bitumena na temperaturu znatno smanjena. Rezultati
eksperimentalnog istraZivanja pokazali su da uzorci OB-1 i
OB-1 koji sadrze tri razli¢ita udjela PU imaju nisku temperaturnu
osjetljivost i otporniji su na stvaranje kolotraga u usporedbi s
0B-2 i OB-2 s tri razli¢ita udjela PU. Izmedu uzoraka OB-2 i
OB-2 koji sadrze razli¢ite udjele PU vidljivo je da uzorci koji
sadrze PU pokazuju nizu osjetljivost na temperaturu u odnosi
na izvorni bitumen OB-2.

Svi uzorci bitumena koji sadrze razli¢ite udjele PU navedene u
tablici 3 imaju nize vrijednosti viskoznosti na 135 °Ci 165 °Cu
usporedbi s izvornim uzorcima bitumena. Koristenje PU aditiva
u izvornim uzorcima bitumena pokazuje pozitivhe ucinke na
smanjenje vrijednosti viskoznosti pri 135 °Ci 165 °C za sve tri
koncentracije PU. Ako usporedimo uzorke bitumena koji sadrze
PU, najniza vrijednost viskoznosti postignuta je za OB-2 + 3 %
PU. Prema tome, rezultati standardnih ispitivanja bitumena

Tablica 3. Standardna svojstva uzoraka bitumena

pokazuju da se dodavanjem PU u OB-2 bitumen povecava
otpornost na pojavu trajnih deformacija.

4.2, Rezultati ispitivanja rotacijskim viskozimetrom

Vrijednosti viskoznosti uzoraka bitumena s procesnim uljem
dobivene ispitivanjem rotacijskim viskozimetrom takoder su
prikazane u tablici 3. Koeficijent varijacije (koji se izra¢unava
kao omjer standardne devijacije prema srednjoj vrijednosti)
povezan s ispitivanjima bitumena, kao Sto je Brookfieldova
viskoznost na 135 °Ci 165 °C, varira izmedu 0,15 % i 0,52 %
Sto upucuje na prihvatljivu ujednacenost. Kao sto je vidljivo iz
tablice 3, primjena dodatka PU u izvornim uzorcima bitumena
rezultira smanjenjem viskoznosti na 135 °Ci 165 °C za sve
koncentracije PU. Najniza vrijednost viskoznosti na 135 °C
i 165 °C postignuta je za OB-2 s 3 % PU. Dobiveni rezultati

0
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Slika 1. Rasponi mijesanja i zbijanja OB-1 i za OB-1 koji sadrzi PU aditiv

0B-1 0B-1 0B-1 0B-2 0B-2 0B-2
Ispitivanje Specifikacija | OB-1 + + + 0B-2 + + +
1%PO | 2%PO | 3%PO 1%PO | 2%PO | 3%PO
Penetracija (25°C; 100 g; 5s), 0,1 mm ASTM D5-06 50 56 72 75 48 68 76 88
Tocka razmeksavanja [°(C] A356T_’\g6D 54 52 48,4 47 49,7 51 46,8 44,6
Indeks penetracije [PI] -0,25 -0,45 -0,73 -1,02 -1,37 -1,02 -1,04 -1,30
. ASTM D
Viskoznost na 135°C [Pa:s] L402-06 0,613 0,425 0,388 0,363 0,463 0,413 0,350 0,325
. ASTM D
Viskoznost na 165°C [Pas] 0,150 0,135 0,113 0,113 0,125 0,113 0,113 0,100
4402-06
Ispitivanje otpornosti na otvrdnjavanje djelovanjem topline i zraka (RTFOT), prema ASTM D 2872-12
Promjena mase nakon RTFOT [%] 0,07 0,15 0,15 0,16 0,07 0,16 0,16 0,17
Zadrzana penetracija nakon RTFOT 62 58,93 75 69,33 58 82,4 85,53 72,27
Povecana tocka razmeksanja nakon RTFOT 8,8 7.9 6,6 6,3 4,7 4,8 5 3,7
1000
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Slika 2. Rasponi mijesanja i zbijanja OB-2 i OB-2 koji sadrzi PU aditiv
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Tablica 4. Temperature mijesanja i zbijanja
Bitumen vdioPUTH 0 1 2 3
Temperature mijesanja [°(] 160-165 155-163 152-157 152-157
Temperature zbijanja [°C] o8 150-154 143-147 140-145 139-145
Temperature mijesanja [°C] 156-161 153-157 151-156 148-154
Temperature zbijanja [°C] o8 144-149 142-146 137-143 135-141

pokazuju da primjena PU u bitumenu povecava obradivost te
omogucava smanjenje temperatura mijesanja i zbijanja.
Temperature mjeSanja i zbijanja asfaltnih mjeSavina
odredene su na osnovi vrijednosti viskoznosti prema metodi
Asphalt Institute. Vrijednosti viskoznosti za svaki uzorak
na 135 °Ci 165 °C ucrtane su na grafikon koji prikazuje
logaritamsku ovisnost viskoznosti o temperaturi. Za sve
uzorke, temperature mijesanja i zbijanja prikazane su na slici
1inaslici 2. Vrijednosti viskoznosti od 0,17 + 0,02 Pa:s i 0,28
+ 0,03 Pa's postavljene su kao prihvatljivi rasponi viskoznosti
prilikom mijeSanja odnosno zbijanja uzoraka. Rasponi
temperatura mijeSanja i zbijanja za sve uzorke, ukljucujuci
izvorne uzorke bitumena i uzorke bitumena koji sadrze
razli¢ite udjele PU aditiva, prikazani su u tablici 4.

Kao Sto se moze vidjeti u tablici 4., upotreba PU aditiva u dva
tipaizvornih uzoraka bitumena zasigurno smanjuje temperature
mijeSanja i zbijanja mjesavina. Ocigledno je da dodavanje 1 %, 2
% i 3 % PU aditiva snizava temperaturu mijeSanja za 4 °C, 7 °C
odnosno 8 °C, a temperaturu zbijanjaza5°C,8°Ci 10 °C.

4.3. Rezultati reoloskih ispitivanja
4.3.1. Ocjena svojstava superpave

Ispitivanje u svrhu ocjenjivanja svojstava superpave
provedeno je na osam razli€itih uzoraka bitumena pomocu
reometra s dinamickim smicanjem (DSR) za procjenu
gornje temperaturne granice. Koeficijent varijacije (koji se
izracunava kao omjer standardne devijacije prema srednjoj
vrijednosti) u odnosu na reoloska ispitivanja bitumena
varira izmedu 0,78 % i 2,12 %, Sto upucuje na prihvatljivu
ujednacenost. Odstupanja pokazuju da se odredeni rezultati
reoloskih ispitivanja razlikuju u prihvatljivim rasponima.
U specifikaciji sustava ocjenjivanja svojstava superpave,
G*/sind mora biti najmanje 1 kPa za uzorak bitumena koji
nije bio izloZzen starenju i 2,2 kPa za uzorke na kojima je
simulirano starenje RTFO metodom [16, 19, 28]. Klasa
ponasanja (eng. Performance grade - PG) uzoraka bitumena s
obzirom na ponasanje pri visokim temperaturama prikazana
je u tablici 5.

Iz tablice 5. se vidi da dodatak od 2 % i 3 % PU uzorku bitumena
0B-1 povecava gornju temperaturnu granicu od 70 °Cdo 76 °C.

ViSa vrijednost gornje temperaturne granice pokazatelj je vece
otpornosti na pojavu kolotraga [15, 16]. Medutim, dodavanje
1% i 2 % PU uzorku bitumena OB-2 nema nikakav utjecaj na
vrijednosti gornje temperaturne granice. Buduci da za uzorke
0B-2 + 3 % PU koji nisu bili izlozeni starenju i uzorke izlozene
starenju RTFOT metodom nije dobivena ista vrijednost gornje
temperaturne granice, radi sigurnosti odabrana je referentna
kao niza vrijednost gornje temperaturne granice (52 °C). Ovi
rezultati su posljedica ¢injenice da OB-2 + 3 % PU uzorak uslijed
izloZenosti procesu starenja vise otvrdnjava i oksidira u odnosu
na ostale uzorke bitumena.

4.3.2. Ispitivanje promjenom frekvencije

Uzorci bitumena ispitivani su u reometru s dinamickim
smicanjem kako bi se procijenio parametar kolotraga (G*/
sind) na pet razli¢itih temperatura u rasponu od 40 °C do 80
°C s porastom od po 10 °C pri niskim i visokim frekvencijama.
Vrijednosti parametra G*/sind na frekvencijama od 0,01 Hz i 10
Hz prikazani su na slikama 3. i 4.

Kao Sto se vidi na tim slikama, vrijednosti parametra G*/sing, za
sve uzorke bitumena, rastu s padom temperature i na niskim i
na visokim frekvencijama. Visoka vrijednost parametra G*/sind
pokazuje vecu otpornost na pojavu kolotraga. S druge strane,
vrijednosti parametra G*/sind rastu s povecanjem frekvencije za
sve uzorke bitumena zbog njihovog reoloskog ponasanja. Uzorci
bitumena pokazuju elasti¢no ponasanje pod kracim vremenom
opterecenja (visoka frekvencija).

Na slikama se takoder uocava da uzorci OB-1iOB-1 s razlicitim
udjelom PU imaju vete vrijednosti parametra G*/sind u
usporedbi s uzorcima OB-2 i OB-2 s udjelimaPU od 1%, 2 %i3
%, i to na svim temperaturama i na obje frekvencije. Na uzorcima
koji sadrze izvorni bitumen OB-1 i razlicite udjele PU (1%, 2%i 3
%), vrijednosti parametra G*/sind rastu s povec¢anjem udjela PU
na svim temperaturama i na obje frekvencije.

Sto se tice uzoraka koji sadrze izvorni bitumen OB-2 i razli¢ite
udjele PU (1 %, 2 % i 3 %), vrijednost parametra G*/sind raste
s dodatkom 1 % PU u usporedbi s OB-2 uzorkom na svim
temperaturama i na obje frekvencije. To podrazumijeva da
jedan posto upotrijebljenog procesnog ulja u OB-2 uzorku
povecava opornost izvornog bitumena na pojavu kolotraga.
Medutim, isto ne vrijedi za upotrebu 2 % i 3 % PU dodatka
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Tablica 5. Ocjena svojstava uzoraka bitumena pri visokim temperaturama

Ispitivanje reometrom
s dinamickim smicanjem - DSR
Uzorak bitumena Temperatura [°(] G*/sind [Pa] Klasa ponasanja
Original* Uzorci izlozeni starenju RTFO metodom**
52 1.25E+04
58 5918
0B-1 64 2820 5816 PG70
70 1384 2868
76 702 1462
52 1.18E+04
58 5553
0B-1+1%PO 64 2629 6433 PG70
70 1295 3218
76 666.6 1674
52 1.14E+04
58 6385
64 3551 1.02E+04
0B-1+2%PO PG76
70 2245 5022
76 1025 2471
82 623.8 1272
52 9494
58 5687
64 444 9785
0B-1+3 %P0 PG76
70 2160 4807
76 1006 2355
82 978.6 1186
52 8047
58 3493
0B-2 PG 64
64 1592 3356
70 779 1493
52 5760
58 2498
0B-2+1%PO PG 64
64 1124 2202
70 529.2 1021
52 7306
58 3148
0B-2+2 %P0 PG 64
64 1379 2293
70 634.8 1063
52 4162
58 3641 4466
0B-2+3 %P0 PG 58
64 1891 2003
70 877.7
* - Uzorci koji nisu bili izlozeni starenju
** - Uzorci koji su bili izloZeni starenju RTFO metodom (otvrdnjavanje u tankom filmu s vertikalnom vrtnjom)
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u OB-2 uzorcima bitumena. Upotrebom procesnog ulja u
udjelu vecem od 1 % u uzorku OB-2 bitumena smanjuje se
vrijednost parametra G*/sind na svim temperaturama i na obje
frekvencije.
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Slika 4. G*sind vrijednosti uzoraka pri 10 Hz

Prema tome, na temelju oscilacijskog ispitivanja jasno je da
je upotreba dodatka PU u uzorku bitumena OB-1 rezultirala
poboljSanom otpornoSéu na pojavu kolotraga. Osim toga,
dodavanje PU uzorku bitumena OB-1 ima veci ucinak u smislu
otpornosti na kolotrage u usporedbi s dodavanjem PU uzorku
0B-2.

4.3.3. Ispitivanje nulte smicne viskoznosti

Vrijednosti nulte smicne viskoznosti (ZSV) za sve uzorke
bitumena procijenjene su primjenom reometra s dinamickim
smicanjem na 60°C u modu puzanja. Rezultati ZSV ispitivanja za
sve uzorke bitumena prikazani su na slici 5.

Kao Sto je prije navedeno, vrijednost nulte smicne viskoznosti
moze se koristiti kao indikator otpornosti bitumena na
pojavu kolotraga. Na slici 5. vidi se da uzorak OB-2 ima nizu
vrijednost ZSV u usporedbi s uzorkom OB-1, a razlog moze
biti Cinjenica da je bitumen OB-2 proizveden od sirove nafte
dobivene mijeSanjem iz razlicitih izvorista. Uzorak OB-1 i
uzorci OB-1 koji su sadrzavali tri razli¢ita udjela PU imali su

visu vrijednost ZSV u usporedbi s OB-2 i OB-2 uzorke s 1 %,
2 % i 3 % PU. Vrijednosti ZSV rastu s povecanjem udjela PU u
uzorcima bitumena OB-1. Najvisa vrijednost ZSV dobivena
je pri koncentraciji PU od 3 % u uzorku bitumena OB-1. 1
% i 2 % PU u OB-2 daju vece vrijednosti ZSV u usporedbi s
uzorcima bitumena OB-2. Medutim, dodavanje 3 % PU u OB-2
uzorak smanjuje vrijednosti ZSV. Prema tome, koristenje 3
% PU u uzorcima OB-2 bitumena negativno utjece u pogledu
otpornosti na pojavu kolotraga.

Viskoznost bez smicanja [Pa-s]

A\

0E-1  O8-HTIPD DE- W00 (- 3P0 B2

O 2+ TP0 DE-2470P0 (5-2+3F0

Slika 5. Vrijednosti nulte smicne viskoznosti (ZSV) za izvorne uzorke
bitumena i uzorke koji sadrze udio PU

4.3.4, Ispitivanje oporavka nakon puzanja uslijed
viSestrukog naprezanja

Ispitivanje oporavka nakon puzanja uslijed viSestrukog
naprezanja (MSCRT) provedeno je pomocu reometra s
dinamickim smicanjem u modu puzanja na osam razli¢itih
uzoraka bitumena. Vrijednosti postotka oporavka, popustljivost
pri puzanju, razlika u popustljivosti pri puzanju izmedu 100 Pa i
3200 Pa te osjetljivosti na naprezanje prikazane su u tablici 6.
Iz tablice 6. se vidi da su za sve uzorke bitumena vrijednosti
postotka oporavka (eng. recovery values - R) pri 3200 Pa manje
od vrijednosti postotka oporavka pri 100 Pa. NiZi postotak
upucuju na to da se uzorci na kraju ciklusa mogu u manjoj mjeri
vratiti u prvotno stanje. S druge strane, vece vrijednosti oporavka
pokazuju da se uzorci mogu oduprijeti stvaranju kolotraga.
Upotreba PU dodatka u uzorku OB-1 bitumena rezultira ve¢im
postotkom oporavka u usporedbi s OB-2 i OB-2, koji sadrze
razli¢ite udjele PU. Povecanjem koncentracije PU u uzorku OB-1,
postotak oporavka povecava se pri obje razmatrane vrijednosti
naprezanja, 100 Pa i 3200 Pa. To znaci da je upotreba PU kao
dodatka u uzorku bitumena OB-1 povoljna u smislu otpornosti
materijala na pojavu trajnih deformacija kao Sto su kolotrazi.
Medutim, dodavanje vise od 1 % PU u uzorak bitumena 0B-2
smanjuje postotak oporavka. Sli¢na ocjena moze se takoder dati
i za vrijednosti popustljivosti pri puzanju (Jnr). Vece vrijednosti
Jnr odreduju vecu osjetljivost kolnika na pojavu kolotraga. Za
uzorke bitumena OB-1 i svim koncentracijama PU, vrijednosti
Jnr opadaju s povecanjem udjela procesnog ulja pri uvjetima
naprezanja od 100 Pa i 3200 Pa.
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Tablica 6. Rezultati MSCRT ispitivanja za uzorke bitumena provedenih na razli¢itim razinama naprezanja u modu puzanja

Bitumen R pri 100 Pa R pri 3200 Pa Jnr pri 100 Pa Jnr pri 3200 Pa Inr-diff Osjetljivost na
[%] [%] [1/kPa] [1/kPa] [%] naprezanje
0B-1 35,030 29,862 0,211 0,231 9,522 0,095
0B-1+1%PO 36,744 31,109 0,210 0,230 10,382 0,103
0B-1+2%P0 45,367 41,452 0,179 0,210 17,460 0,175
0B-1+3%P0O 58,544 54,874 0,138 0,166 21,062 0,211
0B-2 5,148 2,688 1,305 1,404 7,596 0,076
0B-2+1%PO 8,662 6,520 0,943 1,094 15,960 0,160
0B-2+2%PO 4,457 0,953 2,105 2,290 8,577 0,088
0B-2 +3%PO 3,821 0,660 3,027 3,340 10,201 0,102
Tablica 7. MSCRT klasifikacija ispitanih uzoraka bitumena

Bitumen Ocjena superpave (PG) svojstava Jnr pri 3200 Pa [1/kPa] Ocjena PG Plus

0B-1 PG 70 0,231 PG 64E

0B-1+1%P0 PG 70 0,230 PG 64E

0B-1+2%PO PG 76 0,210 PG 64E

0B-1+3%PO PG 76 0,166 PG 64E

0B-2 PG 64 1,404 PG 64H

0B-2 +1%P0O PG 64 1,094 PG 64H

0B-2 +2%PO PG 64 2,290 PG 64S

0B-2 +3%PO PG 58 3,340 PG 64S

Postotne razlike u popustljivosti pri puzanju (Jnr-diff) i
osjetljivosti na naprezanja uzoraka takoder su navedene
u tablici 6. Buduci da je postotna razlika mjera osjetljivosti
uzorka na povecanje razine naprezanja, nize vrijednosti su
povezane s manje osjetljivim materijalom. Jnr-diff i osjetljivost
na naprezanje su niske za uzorke OB-2 bitumena, Sto pokazuje
da se uzorak moZze smatrati manje osjetljivim na naprezanje od
3200 Pa u odnosu na ostale ispitane uzorke.

Jnr vrijednosti pri 100 Pa i 3200 Pa mogu se koristiti za
odredivanje klase ponasanja (PG) uzoraka bitumena. Osim
klasifikacije svojstava superpave, Inr vrijednost pri 3200 Pa
moze se primijeniti i za klasifikaciju bitumena u skladu s cetiri
prometna uvjeta, koji ukljucuju sljedece oznake:, S (standardni:
< 4,0 kPa™" i standardno prometno opterecenje), H (teski: < 2,0
kPa' ili sporo kretanje u prometu), VV (vrlo teski: < 1,0 kPa™’
ili staticko prometno opterecenje) i E (izrazito teski: < 0,5 kPa-
' ESALs i staticko prometno opterecenje) [32]. Navedena
klasifikacija prema MSCRT (S, H, V i E) uzoraka bitumena s
obzirom na temperaturu od 64 °C prikazana je u tablici 7.

Iz tablice 7. se vidi da OB-1 i uzorci koji sadrze 1%, 2 % i3 % PU
pripadaju skupini E. Slovo E MSCRT klasifikacije podrazumijeva
da OB-1 i uzorci koji sadrze 1 %, 2 % i 3 % dodatka PU mogu
izdrzati deformacije ¢ak i u uvjetima izrazito teSkog prometnog
opterecenja. Medutim, uzorci OB-2 bitumena koji sadrze vise
od 1 % dodatka PU pripadaju skupini S. Klasifikacija prema
MSCRT-u je joS jednom pokazaladasuOB-2+2%PUiOB-2 +3

kolotraga. Kad se svi rezultati ispitivanja vrednuju zajedno,
otito je da kemijski sastav PU utjece na rezultate. Osim toga,
koristenje visokih udjela PU nije imalo pozitivan utjecaj na
svojstva uzorka bitumena proizvedenog iz sirove nafte dobivene
mjeSanjem iz razlic¢itih izvorista u zemljama Bliskog istoka.

5. Zakljucak

Jedno od najvetih problema ovog stoljeca jest pitanje potrosnje
prirodnih resursa. Naglo smanjenje zaliha nafte rezultira
poskupljenjem kako proizvodnih postupaka tako i samih
proizvoda. Posljedicarastacjene bitumenaiogranicenih prirodnih
resursa intenzivirala je potragu za novim modifikatorima.
Unatoc Cinjenici da je u literaturi procijenjeno da se procesno ulje
moze koristiti kao alternativni dodatak u bitumenu, potrebna su
detaljna istraZivanja s obzirom na kemijska i reoloska svojstva
zbog raznolikosti izvoriSta i tehnika prerade bitumena. U radu
prikazano istrazivanje bavi se ispitivanjem reoloskih svojstava
uzoraka bitumena s razli¢itim udjelima procesnog ulja. Izvorni
uzorci bitumena koji se primjenjuju u ovom istrazivanju u velikoj
se mjeri upotrebljavaju u Turskoj pri izgradnji savitljivih kolnickih
konstrukcija.

Standardna ispitivanja bitumena pokazala su da se konzistencija
bitumena smanjuje ako se koristi procesno ulje. Uzorci bitumena
0OB-2 koji sadrze tri razlicita udjela procesnog ulja manje su
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osjetljivi na promjene temperature i otporniji su na pojavu
kolotraga u usporedbi s uzorkom OB-1 i uzorcima OB-1 koji
sadrze tri razli¢ita udjela procesnog ulja. Upotreba procesnog
ulja u bitumenu OB-2 povecava otpornost na pojavu kolotraga s
obzirom na rezultate standardnih ispitivanja bitumena.
Asfaltna industrija, razvojem razli¢itih metoda i dodataka,
pridonjela je znacajnom smanjenju vrijednosti temperature na
kojima se upotrebljavaju asfaltne mjesavine. Upotreba dodatka
procesnog ulja u dva tipa izvornih uzoraka bitumena smanjuje
temperature mijeSanja i zbijanja asfaltnih mjesavina. Dakle,
dodavanje procesnog ulja bitumenu povecava s obradivost i
pridnosi relativnom snizenju temperatura mijesanja i zbijanja.
Ispitivanjem pri razlicitim frekvencijama, kod uzorka OB-1 i
svim udjelima procesnog ulja, vrijednosti parametra G*/sind
rastu s povecanjem udjela PU na svim temperaturama i na obje
frekvencije. Medutim, utvrdeno je da je upotreba PU u udjelu
vecem od 1 % u uzorku bitumena OB-2 rezultirala smanjenjem
vrijednosti parametra G*/sind na svim temperaturama i na obje
frekvencije.

S obzirom na vrijednosti nulte smicne viskoznosti, najvece
vrijednosti su postignute pri koncentraciji procesnog ulja od 3
% u uzorku OB-1 bitumena. Medutim, dodavanje 3 % procesnog
ulja u uzorak OB-2 rezultiralo je smanjenjem vrijednosti nulte
smicne viskoznosti. Prema tome, upotreba 3 % procesnog ulja
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