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Reologia tieteenalana

 Reologia (péw (rhed) = virtaus + -logy = oppi jostakin) on aineiden
muodonmuutosta ja virtausta tutkiva tieteenala (Bingham 1929)

 Yleensa suurimman mielenkiinnon kohteena ovat materiaalit, joiden
virtauskayttaytyminen on kompleksista. Talloin materiaalin
kayttaytymista e1 pystytd endd kuvaamaan yksinkertaisin™
menetelmin

« Polymeerit/polymeeriliuokset, maalit/pinnoitteet, elintarvikkeet,
kosmetiikka, biomateriaalit, bitumit jne.

« Reometria = materiaalin reologisten ominaisuuksien maarittamiseen
kaytetyt kokeelliset menetelmét (mittaustekniikkatiede)
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Reologia tieteenalana

* Reologia on hyvin monialainen tiede (materiaalitiede, kemia,
fysiikka, matematiikka, mekaniikka, signaalinkésittely,
saatoteoria...)

« Sama patee bitumitutkimuksessa: reologia yhdistaa bitumin
nanorakenteen (kemian) sekd mekaanisen kayttaytymisen toisiinsa

« Esteend yksiselitteisten teorioiden luomiselle on ollut bitumin nano-
ja mikrorakenteiden huono tuntemus

— molekyyleista tunnetaan vain noin 3 prosenttia ja mikrorakenteesta on
olemassa useita ristiriitaisia teorioita

Reologia on kuitenkin aarimmaisen tehokas tyokalu esim. bitumin
Ikdantymisen ja modifioinnin tutkimiseen
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Dynaamiset leikkausreometrit

« Usein naista mittauslaitteista kaytetaan englanninkielista
nimitysta DSR (Dynamic Shear Rheometer)

* Pientad materiaalinaytetta (yleensa n. 0,05 — 0,5 g) leikataan

vaakasuunnassa |
Applied strcss‘

— joko oskilloiva tai S
Moving plate 2 Constant plate

yksisuuntainen rotaatioliike PR
. ) sphalt cement — A A
— my0s pystysuuntainen N— ‘*\/
puristaminen/venyttdminen :
mahdollista | -

« DSR-laitteita on olemassa kahta eri tyyppia:

— jannitysohjatut reometrit
— muodonmuutosohjatut reometrit
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Erilaisia mittausgeometrioita

— =N F
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A‘ B é| D

A: levy-levy-geometria (parallel plate / plate-plate)
B: kartio-levy-geometria (cone and plate)

C: sylinterigeometria (concentric cylinders)

D: vaantosauvageometria (torsion bar)
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Tutkimusryhmamme kaytossa olevat
DSR-laitteet

* Reologica StressTech « Anton Paar MCR 302

* jannitysohjattu  jannitysohjattu (toimii myads

« sihkdlammitteinen alalevy ja muodonmuutosohjatusti)
konvektioilmauuni « Peltier-alalevy ja -huppu

v )
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Minkalaisia mittauksia DSR:lla voidaan
tehda?

« Rotaatiomittaukset
— rotaatioviskositeetti
« Oskilloivat mittaukset
— muodonmuutospyyhkaéisyt
— taajuuspyyhkaisyt
— lampotilapyyhkaisyt

. "] - - - .
‘]ann |tysre|aksaat|0m|ttau kset Mo, L., Huurman, M., Wu, S., & Molenaar, A. A. A. (2009). Ravelling
investigation of porous asphalt concrete based on fatigue characteristics of

° V| rumam |ttau kset bitumen—stone adhesion and mortar. Materials & Design, 30(1), 170-179.

+ Naytteen venyttdminen ja puristaminen
+ Muut erikoisvarusteita vaativat mittaukset
« NAita mittaustyyppeja voi myds yhdistelld ja suorittaa perakkéain
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Minkalaista dataa mittauksista saadaan?

Kaytanndssa mittausten avulla saadaan maaritettya materiaalin
(esim. bitumin) viskoelastiset ominaisuudet

— Nykyaan mittausohjelmat laskevat kayttajalle automaattisesti
tyypillisimmat materiaalivakiot

 Oskilloivat mittaukset: momentti ja kiertokulma ajan funktiona => G* ja ¢
=G, G”,n*, tan o ...

 Rotaatiomittaukset: momentti ja kiertokulma ajan funktiona =>tjay=>n

» Normaalisti tulosten analysointi tehd&an kayttden hyvaksi nditd arvoja

— Mittauksen raakadata on joskus saatavilla ja joskus el (riippuen
laitevalmistajasta)

» Raakadata hyddyllista edistyneemmassa materiaalikarakterisoinnissa
(esim. mitattaessa jannityksen suhteen epalineaarisella alueella) ja
mittausvirheiden tunnistamisessa
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Esimerkkeja tulosten esittamistavoista
(taajuuspyyhkaisymittaukset)
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Dynaamisen leikkausreometrin kaytto

 Laadunvalvonta

— Laadunvalvontatydssa riittdd usein valmiiden mittausohjelmapohjien
kayttd ja mittausdatan kasittely esim. Microsoft Excelilla® tai laitteen
ohjaussovelluksen omilla ty6kaluilla

— El yleensa tehdé kovin montaa erilaista mittausta, ja
mittausparametrejakin muutetaan vain tarvittaessa

— Ei vaadi valttdmaétta suurta teoreettista asiantuntemusta ja kokemusta

— Kayttgjan tulee kuitenkin ymmartaa, mita on kaytannossa tekemassa.
Lisaksi kayttajan tulee tuntea laitteen tekniset rajoitukset.

— Laitteiden kayttoon saa yleensa suhteellisen hyvaa neuvontaa ja
opastusta laitevalmistajan puolesta
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Dynaamisen leikkausreometrin kaytto

* Tieteellinen tutkimus

— Kalliimmissa DSR-laitteissa teoreettinen mittaustarkkuus on nykyaan
huikeaa luokkaa, jolloin erilaiset kokeelliset virheet kdytannossa
maéaarittavat mittausten tarkkuuden

— Voidaan tehdé hyvin erityyppisia mittauksia (esim. simuloivia
mittauksia)

— Vaatii kayttajaltd vankan teoreettisen pohjan viskoelastisuusteoriasta,
omasta sovellusalasta ja yleisestda materiaalitieteesta

— Laitteesta saatavan hyddyn maksimoimiseksi tutkimusryhmalta
vaaditaan monialaista teoreettista osaamista ja teknista kaytannon
kokemusta. Talloin myos taloudelliset ja henkilostopanostukset ovat
merkittavia.
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Datan analysointl

 Laitevalmistajien omat ohjelmistot
— Esim. Anton Paarin RheoPlus®
— Dataa voidaan kasitella suoraan siind muodossa, missa se on mittauksen
jaljilta
« Erilliset viskoelastista analyysia varten kehitetyt ohjelmistot
— Esim. IRIS Rheo-Hub (HH Winter, M Mours) ja RheoPower (T Borg)

— Vaatii usein datatiedoston muokkaamisen ohjelmiston vaatimaan muotoon.
Tolisaalta joissakin ohjelmistoissa voidaan kayttaa hyvaksi kayttajan
méaarittamié datamalleja, joissa data muunnetaan automaattisesti analyysin
vaatimaan muotoon

 Tieteellisen tutkimuksen kannalta erilliset ohjelmistot ovat usein

parempia (laskualgoritmien julkisuus), laadunvalvonnassa
analyysityokaluilla ei ole niin suurta merkitysta
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Bitumiset sideaineet reologian
sovellusalana

« DSR-laitteiden kayttd bitumitutkimuksissa yleistyi voimakkaasti
SHRP-tutkimusohjelman ja Superpave-spesifikaatioiden myaota
1990-luvun alussa

« Monet bitumien Superpave-spesifikaatiot pohjautuvat
yksinkertaisiin, teoreettisesti johdettuihin reologisiin parametreihin
=> Performance Grading (PG) —jarjestelma

* Naiden standardimenetelmien kehittamisen yhteydessa myos DSR-
laitteiden kayttd bitumin tieteellisessa tutkimuksessa sai lisdvauhtia

* Reologia on ollut merkittavassa osassa kolloidisten mallien ja DPF-
mallin kehittdmisessa / kokeellisessa todentamisessa

Insindoritieteiden
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Reologia bitumistandardeissa

« USA:

— Standardit DSR:n oikeaoppisesta kayttamisesta:

« AASHTO T 315-12: Standard Method of Test for Determining the
Rheological Properties of Asphalt Binder Using a Dynamic Shear
Rheometer (DSR)

« ASTM D7175 — 08: Standard Test Method for Determining the
Rheological Properties of Asphalt Binder Using a Dynamic Shear
Rheometer

 ASTM D7552 — 09: Standard Test Method for Determining the Complex
Shear Modulus (G*) Of Bituminous Mixtures Using Dynamic Shear
Rheometer
— Sisadltavat suosituksia ja maarayksia mm. mittausnaytteiden
valmistamisesta ja mittausten oikeaoppisesta tekemisesta (esim.
lineaarisuuden varmistaminen)

Insindoritieteiden
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Reologia bitumistandardeissa

. PG-jirjestelmi (AASHTO M320-10/ASTM D6373 - 07e1):

— PG-luokan maarittdminen (G*/sind ja G*sind):

 AASHTO R29-08: Grading or Verifying the Performance Grade (PG) of
an Asphalt Binder

« ASTM D7643 - 10: Standard Practice for Determining the Continuous

Grading Temperatures and Continuous Grades for PG Graded Asphalt
Binders

— Multiple Stress Creep Recovery (MSCR) -testi:

« AASHTO TP 70-12: Standard Method of Test for Multiple Stress Creep

Recovery (MSCR) Test of Asphalt Binder Using a Dynamic Shear
Rheometer (DSR)

 ASTM D7405 - 10a: Standard Test Method for Multiple Stress Creep and
Recovery (MSCR) of Asphalt Binder Using a Dynamic Shear Rheometer
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Reologia bitumistandardeissa

* Eurooppa:

— EN 14770:2012: Bitumen and bituminous binders - Determination of

complex shear modulus and phase angle - Dynamic Shear Rheometer
(DSR)

— Bitumen and bituminous binders - Multiple Stress Creep and Recovery
Test (MSCRT) (valmisteilla, 6/2015)

— Liséksi 2 teknista spesifikaatiota:

« CEN/TS 15324:2008: Bitumen and bituminous binders - Determination of
equiviscous temperature based on Low Shear Viscosity using a Dynamic
Shear Rheometer in low frequency oscillation mode

« CENJ/TS 15325:2008: Bitumen and bituminous binders - Determination of
Zero-Shear Viscosity (ZSV) using a Shear Stress Rheometer in creep

mode
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Multiple Stress Creep Recovery (MSCR) -
testl

« Superpave -spesifikaatioissa bitumisen sideaineen deformaatioherkkyytta kuvataan
G*/sind -parametrin avulla

« Taman parametrin on kuitenkin jalkeenpain havaittu olevan sopimaton erityisesti
polymeerimodifioitujen bitumien urautumisominaisuuksien kuvaamiseen, silla se
ei ota huomioon niiden elastomeerista kykya palautua rasituksen jalkeen. Lisaksi
monet tutkimukset ehdottavat, ettd paallysteen urautuminen on kytkdksissa
sideaineen epélineaariseen kayttaytymiseen.

« Esimerkiksi lepotilaviskositeettia (ZSV) ja Shenoyn parametria (1_'6—') on

- - ' . - an 6 sin 6
sittemmin kaytetty urautumisen ennustamiseen t

« MSCR —testi on simuloiva testi, jossa kdytetadn my0s suurempia, epalineaarisella
alueella olevia jannitystasoja

=> nédin em. ongelmakohdat on pyritty ottamaan huomioon testia suunniteltaessa
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MSCR-testin suorittaminen (AASHTO/ASTM)
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Delgadillo, R., Bahia, H. U., & Lakes, R. (2012).
Anonlinear constitutive relationship for asphalt binders.
Materials and structures, 45(3), 457-473.

Soenen, H., Blomberg T., Pellinen, T., & Laukkanen O. V. (2013)
The Multiple Stress Creep Recovery Test:

A Detailed Analysis of Repeatability and Reproducibility.

Road Materials and Pavement Design, Supp 1 (EATA 2013).
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MSCR-parametrien |
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Soenen, H., Blomberg T., Pellinen, T., & Laukkanen O. V. (2013)
The Multiple Stress Creep Recovery Test:

A Detailed Analysis of Repeatability and Reproducibility.

Road Materials and Pavement Design, Supp 1 (EATA 2013).
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Esimerkki MSCR-testin mallintamisesta

Wasage, T. L. J., Stastna, J., & Zanzotto, L. (2011). Rheological analysis of multi-stress creep recovery (MSCR) test.
International Journal of Pavement Engineering, 12(6), 561-568.

Thus, we may start with |J'|\'i.l;n1elu.l;lic

constitutive equation (Ferry 1980)
: pdoit)
Vacell) = r Hit — )i — 1'1Tdr'. (4

From Equation (2}, it follows that

] i} 10wt 1)
% =y 2* Y [B{t' —(n— )b}
d =il e=10m+1
—8{it' —(n— Db —a}]. (5

where & 15 the delta Tunction,
Thus,

0 10 we+1)

Taxl) =¥ 2 Y [Hit—(n— Dbt — (n—1)b}

m=0 =00s+1
—Hjt—(n—Db—al}ft—n— Db—a}].  (6)

When one constructs J, according 1o the shove-descr bed
procedure, it is possible to study the function, Jae. (Itis a
function of tme amd stress.)

From Equation (6).

110

Joe =Y [Hit — (n — V)b — (n — 1)}

w=1

—H{it—(n— Db —alfft—(n— 1 —al]. (7

Assuming the form (\'i scoelastic compliance as

(Wasage et al. 207, StasTha et all 2007):

Jit ) =Ty + ot + —. (8)

Hl=

where J; is the glassy complisnce, Jp is the delayed
compliance and f represents the stress-dependent
viscosity function,

Thus, we assume that the stress dependence is
concentrated only in the viscosily term, 97 In owr
experiment, the stress was doubled after every 10 cycles;
thus, the stress was basically an increasing function of time,

In the next step, we have assumed the following form
of o

T

"7=W:"- ]

where ny. f, g and u are parameters, which together with
the parameters ;. Jp and creep function, f(r), have 1o be
determined by fitting the experimental data w0 the
socumulated compliance model.

Due to the form of J.., Equation (7), and the very
small value of the glussy compliance, J; would not
significantly change the total value of J. and cannot be
determined from the fit 1o ... (It can. however, be

detemmined, for example, from the fit o the first cycle.)
What is left, according to our hypothesis, is the parameter
Ju und the creep function, ¢fir); and, these have o be

determined by g fr procedure,
Basically i @ viscoelasticity (Gross 1953, Ferry

1980):
i) = [um[l - c‘-'-"-‘}d.-x.

where LIA) is the continuous retardation spectum.
We have peneralised Egquation (100 by assuming a
complete stretch of time (Polacco et all 2008), ie.

(10

Wir) = rum{l — ela/A¥ }d.-\. (11}
Ja
whene the retandation spectrum is given as
A — i A =) 5
L) = prrgTg (e (12)
Then,
=1 _m" fm‘]"]h’,..:,_.-mczv"fa'ﬂ‘:l.

(13)

wheme K4 . is the Macdonald function. For details, refer
Stastna et al (2007) and Polacco et al. 2008).

For the descrption of our multi-stress repeated creep
and recovery, we use the following form of compliance
function:

2, F 1 _
_%K!-cn‘m(?\jrmr)
I 1 |_fr;.n-1c»?-",1“.

Ta
Equation (14) is able to describe the MSCR test in both
conventional and modified binders, Figures 10 and 11

Jireln)=J5+Jo |1

(14)

Figure 10,
Equation (147, T

Accumulated creep compliance of asphalt C. Fit i
40°C.

* Bitumin kayttaytymisen mallintaminen MSCR-testiss4 ei ole kuitenkaan aivan yksinkertaista
* Y14 olevilla yhtélGill4 ei pystyta mallintamaan bitumin epalineaarista kayttaytymista

» My0Os muita viskoelastisia materiaalimalleja (esim. Burgersin malli) ja viskoelastis-
matemaattisia teorioita (esim. Boltzmannin superpositioperiaate) on kaytetty MSCR-testista
saatavan datan mallintamiseen
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Kansainvalinen MSCR-testin

evaluointitutkimus/vertaillukokeet

* Nynas & Aalto

* Round robin —tutkimus kesalla 2011
— Projektipaallikkd: Timo Blomberg (Nynas)
— Mukana olleet labrat: Nynas (BE, SE, UK), Neste Oil (Porvoo) ja Aalto
Tietekniikka

— Tulosten analysointi: Hilde Soenen (Nynas), Terhi Pellinen, Olli-Ville
Laukkanen (Aalto)

 Laboratorioiden mittaustulosten vélilla paikoitellen merkittaviakin
eroja
— Syyn& mm. erot ndytteenvalmistustekniikoiden ja mittalaitteiden valilla

 Jatkotutkimukset kaynnissa

— Mittausparametrien optimointi seka vertailu muiden sideaineen
urautumisparametrien ja pyoraurituskokeen tulosten kanssa
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Kiitos mielenkiinnostanne!
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