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Sammendrag

Norsk Asfaltforenings faggruppe NAMet
Bindemidler arrangerte vinteren 2017
en ringanalyse pa polymermodifisert
bitumen (PMB). Hensikten var a bidra til
bedre utferelse og kontroll med
aktuelle prgvingsmetoder. To PMB-
prever med mykningspunkt under og
over 80 °C inngikk. Opptil 18
laboratorier deltok pa ordinare
metoder, mens farre deltok pa mer
avanserte metoder. Statistisk
behandling fant avvik som ble forkastet
i beregningene. Penetrasjon,
mykningspunkt, lagringsstabilitet og
elastisk tilbakegang hadde akseptabel
reproduserbarhet. Utfgrelsen av
kohesjon (kraftduktilitet) og dynamisk
skjaerreometer (G* og MSCRT) trenger a
forbedres. Reproduserbarheten var den
samme for mykningspunkt malt i
glycerol og i vann. Oppfalging av

kohesjons-testen beskrives i vedlegget.
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Summary

The Norwegian Asphalt Assocation’s
subgroup for methodology of binder
testing, NAMet Binders, arranged a
round robin test on polymer modified
bitumen (PMB) in 2017. Two PMB
samples were distributed, with
softening points below and above 80 °
C, respectively. Up to 18 laboratories
participated on the more common test
methods. The statistical analysis gave
estimate of the reproducibility. The
reproducibility of penetration,
softening point, storage stability and
elastic recovery was acceptable.
Cohesion (by force ductility) and
Dynamic Shear Rheometer testing (G*
and MSCRT) had unsatisfactory
reproducibility. The reproducibility of
softening point in glycerol was the
same as in water. A follow-up of the
cohesion test is described in the ap-
pendix.
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1 Bakgrunn

NAMet, Norsk Asfaltforenings Metodegruppe ble etablert i 2016 og skal arbeide for a sikre
lik og palitelig analysering av asfaltmasse, asfaltdekke og ravarer til asfaltproduksjon i det
norske asfaltmiljpet, giennom erfaringsutveksling og ringanalyser.

Faggruppen skal fglge med pa standardiseringsarbeidet og arbeide for at prgvingsmetoder
utfgres pa en god mate, samt for tilfredsstillende kontroll og kalibrering av laboratorieutstyr.
Arbeidsgruppen for Bindemidler har fglgende medlemmer:

Anne Lise Vaa (Lemmink&inen)

Torunn Norvik (Veidekke Industri)

Jon Borge Finset (Nynas Bitumen)

Wenche Hovin og Torbjgrn Jgrgensen (Statens vegvesen).

NAMet-Bindemidler arrangerte vinteren 2016-2017 en ringanalyse pa polymermodifisert
bitumen (PMB). Hensikten med ringanalysen var a bidra til bedre utfgrelse og kontroll med
de ulike prgvingsmetodene. Det ble sendt ut invitasjon til norske samt noen svenske og
finske bindemiddellaboratorier.

Deltakerne mottok fglgebrev og rapporteringsskjema (digitalt) som ble sendt ut samtidig
med to PMB-prgver, én med mykningspunkt under 80 °C og én over 80 °C. Det var ingen
deltakeravgift pa ringanalysen. Resultatbehandling og rapportering ble utfgrt av Wenche
Hovin og Torbjgrn Jgrgensen.



2 Deltagende laboratorier

Totalt 18 laboratorier deltok, 12 fra Norge, 5 fra Sverige og 1 fra Finland.

Feiring Bruk, Kontrollab Finstadjordet (NO)

Veiteknisk Institutt (NO)

Veidekke Kompetansesenter, Trondheim (NO)
Veidekke Industri, Kontrollab Moss (NO)

Veidekke Industri, Kontrollab Hamar (NO)

Statens vegvesen, Sentrallaboratoriet Trondheim (NO)
Petrotest (NO)

Norges Tekniske og Naturvitenskapelige Universitet, NTNU, Trondheim (NO)
Nordasfalt, Vikan (NO)

NCC Roads, Sentrallaboratorium (NO)

Lemminkainen, Sentrallab (NO)

Lemminkainen, Kontrollab Gredker (NO)

VTI, Vagmateriallaboratoriet (SE)

Svevia, Lab Jonkoping (SE)

Nynas, Nynashamn QC Lab (SE)

Nynas, Kontrollab Géteborg (SE)

NCC Industry, Vaglab Upplands Vasby (SE)
Lemminkainen Infra Oy, Sentrallab (FI)

| rapporten for ringanalysen er bade prgver og laboratorier anonymisert. Laboratoriene
kunne selv velge hvilke analyser de ville delta pa. Ogsa mindre kontrollaboratorier fikk
muligheten til 3 delta. Fglgelig ble det ulike antall analysemetoder pr. laboratorium, og ulike
antall resultater pr. prgvingsmetode.



3 Testmetoder og statistikk

Laboratoriene skulle utfgre én prgving for hver metode etter gjeldende utgave av
teststandarden. Dette betyr at det kun er reproduserbarhet og ikke repeterbarhet som er
undersgkt i denne ringanalysen. For analysene utfgrt pa dynamisk skjeerreometer, ble
resultatene beregnet fra 3 malinger.

Felgende metoder inngar i denne ringanalysen.

Testing av fersk prove

EN 1426:2015 Penetrasjon @ 25°C

EN 1427:2015 Mykningspunkt

EN 13398:2010 Elastisk tilbakegang @ 10°C

EN 13589:2008 Kohesjon @ 10°C

EN 14770:2012 G* 0g 6§ @ 60°C, f=1,59 Hz og y=1%
EN 16659:2015 MSCRT @ 60°C

Testing av topp og bunn av lagret prgve. Tubetest jf. NS-EN 13399:2010

EN 1427:2015 Mykningspunkt, differanse i mykningspunkt
EN 14770:2012 G* og 6 @ 60°C, f=1,59 Hz og y=1%
EN 16659:2015 MSCRT @ 60°C

Testing av korttidsaldret prgve. RTFOT jfr. NS-EN 12607-1:2014

EN 12607-1: 2014 Endring i masse

EN 1427:2015 Mykningspunkt, endring i mykningspunkt
EN 1426:2015 Penetrasjon, bevaring av penetrasjon

EN 14770:2012 G* og 6 @ 60°C, f=1,59 Hz og y=1%

EN 16659:2015 MSCRT @ 60°C

Statistisk vurdering av resultatene

Resultatene i ringanalysen ble sammenlignet med reproduserbarheten (R) til
prgvingsstandardene. Standarden ISO 5725-2 beskriver metoder for bestemmelse av
repeterbarhet og reproduserbarhet til prgvingsmetoder. Statistisk testing og beregning av
standardavvik og reproduserbarhet er hentet derfra. Siden det i denne ringanalysen
rapporteres ett resultat pr. prgve, faller vurdering av repeterbarhet ut.

Prgvingsmetodenes reproduserbarhet er basert pa ringanalyser med flere typer bindemidler,
der ogsa repeterbarheten (r) bestemmes. Det kreves minst to prgvinger for a8 bestemme
repeterbarheten.

Resultatene fra denne ringanalysen gir ikke helt like estimater for metodenes
reproduserbarhet, siden repeterbarheten ikke bestemmes.

Ved bestemmelse av prgvingsmetodens reproduserbarhet er innenfor-lab variansen (s/?) et
ngdvendig ledd i utregningene. Formelen nedenfor viser at reproduserbarhetsvariansen (sz?)
er summen av innenfor-lab variansen (s/?) og mellom-lab variansen (s;?):

SRZ=52+5,2



Den beregnede variansen for laboratorienes rapporterte verdier (ss°) er ogsa forskjellig fra
mellom-lab variansen (s;?). Ringanalysens reproduserbarhet, angitt som R’, vil derfor bli noe
lavere enn prgvingsmetodens «ekte» reproduserbarhet, R.

Behandling av unormale og feilaktige prgvingsresultater

ISO 5725-2 angir regler og metoder for testing og behandling av feilaktige og unormale
resultater.

Opplagt feilaktige data bgr undersgkes, rettes opp eller avvises. Laboratoriet skal fa
anledning til a rette opp opplagte feil (f.eks. regnefeil), og korrigert verdi blir med i
datagrunnlaget. | denne ringanalysen ble det funnet slike typer feil, som ble rettet.

Standarden angir statistiske metoder for a identifisere resultater som ligger utenfor
previngsmetodens variasjonsomrade. Resultat som ved statistisk testing ligger signifikant
utenfor (1 % kriterium), benevnes forkastet verdi, «outlier», og tas ut av datagrunnlaget fgr
beregningen av middelverdi og usikkerhet. Forkastede verdier skal merkes spesielt i
resultattabellene.

Resultat som ligger i utkanten av akseptabel variasjon (5 % kriterium), benevnes tvilsom
verdi, «straggler», men beholdes i beregningen av middelverdi og usikkerhet. Tvilsomme
verdier skal ogsa merkes spesielt i resultattabellene.

De deltakende laboratorier bgr undersgke arsaker til unormale eller avvikende resultater,
bade forkastede og tvilsomme verdier. Laboratorier med unormale eller avvikende resultat
vil fa tilbakemelding om dette sammen med rapporten.

Siden ringanalysen ikke behandler repeterbarhet, utfgres ikke statistisk testing av innenfor-
lab spredning. Unormal spredning i resultatene mellom laboratorier ble vurdert med to
metoder: Mandels h-test og Grubbs test (enkel og dobbel).

Testene har kriterier for 1 % og 5 % signifikansniva for det aktuelle antall laboratorier som
inngar. Hvis verdien for Mandels h-test eller Grubbs enkel test er hgyere enn kriteriets 1 %-
verdi, bedgmmes resultatet som statistisk forkastet, og tas ut av beregningene. Hvis
testverdien ligger mellom 1 % og 5 % kriteriene, bedgmmes resultatet som statistisk
tvilsomt, men beholdes i beregningene.

Mandels h-test

Ser pa differansen mellom laboratoriets resultat og ringanalysens middelverdi delt pa
standardavviket for den aktuelle prgven.

absoluttverdi (enkeltresultat — middelverdi)

h =

standardavvik

Grubbs enkel test

Ser pa om den hgyeste eller den laveste rapporterte verdien ligger utenfor akseptabelt
variasjonsomrade. Utregnede Grubbs-verdier (G, og G:) vurderes mot tabellverdiene i
standarden.

__ (hgyeste verdi — middelverdi) __ (middelverdi — laveste verdi)

G Gy =

p standardavvik standardavvik



Grubbs dobbel test

Ser pa om de to hgyeste eller de to laveste verdiene ligger utenfor akseptabelt
variasjonsomrade.

varians uten to hgyeste verdier varians uten to laveste verdier

G =

varians med alle verdier varians med alle verdier

G =

Hvis testverdien er lavere enn 1 % kriteriets verdi, bedgmmes resultatet som statistisk
forkastet, og tas ut av beregningene. Hvis testverdien ligger mellom 1 %- og 5 %-kriteriene,
bedgmmes resultatet som statistisk tvilsomt, men beholdes i beregningene.

4 Resultater

Testresultatene er gitt i tallverdier i Tabell 1 og Tabell 2 for henholdsvis PMB 1 og PMB 2.
Verdier som ble forkastet som fglge av kriteriene for Mandels h-verdi, Grubbs enkel eller
Grubbs dobbel er markert med gul bakgrunn og rg¢d understreket skrift. Verdier som er
tvilsomme, men akseptable, er markert med lysere gul bakgrunn og svart uthevet skrift.

Det ble umiddelbart observert, fgr den statistisk analysen, at mykningspunktsresultatene fra
lab 12 og lab 17 13 betydelig lavere enn de andre resultatene.

En gjennomgang av innsendt dokumentasjon avdekket at lab 12 hadde preparert prgvene
ved 150 °C. Standarden for prgvepreparering, EN 12594, sier at pmb skal smeltes ved 180°C
dersom ikke annet er spesifisert av produsenten. Det er kjent fra tidligere undersgkelser at
for lav temperatur ved prgvepreparering av PMB, kan gi utslag pa malt mykningspunkt. Lab
12, som deltok med penetrasjon og mykningspunkt pa fersk prgve, ble derfor bedt om a
teste prgvene pa nytt, og da med prgvepreparering ved 180 °C.

Lab 17 hadde ikke benyttet lavere smeltetemperatur, men fylte prgven over fra en kopp til
en annen f@r stgping av mykningspunktprgven. Lab 17 ble derfor bedt om a kjgre
mykningspunkt pa nytt, med direkte stgping ved 180 grader.

For de analysene som ble utfgrt pa nytt, inngar de f@rste malingene kun i de grafiske
figurene, og er markert som x for lav temp ved st@gping. Retestingen gav verdier som
stemmer bedre overens med resultatene fra de andre laboratoriene. De fgrste malingene
inngar ikke i tabellene og heller ikke i de statistiske analysene, kun i de grafiske
framstillingene.

Statistisk beregnede verdier er gitt i tabell 3 og 4. Forklaringer til de grafiske framstillingene
er gitti Figur 1.

Grafisk framstilling av testresultatene sammenholdt med statistisk beregnet
reproduserbarhet, R’, og reproduserbarhet gitt i den aktuelle teststandarden, R, er gitt i
Figur 2 - Figur 41.



Tabell 1 Resultater for PMB 1. Verdier som er forkastet er markert med gul bakgrunn og réd understreket skrift. Tvilsomme, men aksepterte verdier, er
markert med lysere gul bakgrunn og svart skrift.

Laboratorium nr # 3 10 16 8 18 9 5 13 17 b 4 1 15 2 12 14 7 11
Fenetrasjon @ 25°C 16 78,6 77,7 78,0 | 79,0 76,5 77,3 | 72,3 | 75,3 76,9 | 78,1 694 | 77,0 79,3 77,0 76,8 79,0
Mykningspunkt 18 83,9 85,3 84,0 | 83,9 85,4 a5,0 84,9 84,8 85,5 87,9 84,5 82,3 26,0 83,5 85,4 85,0 | 89.0 | 86,3
Elastisk tilbakegang @ 10°C 8 89,5 | 86,9 | 89,7 | 89,0 | 88,7 | 88,7 | 93.0 | 88,0

Kohesjon @ 10°C 1,71 | 1,85 | 1,00 1,87 | 1,70 | 1,27
G* @ 60°C 4,99 | 4,36 | 4,75 | 6,03
5@ 60°C 62,7 | 63,4 | 60,9 | 60,3

6
4
4

INrg 1pa @ 60°C 3 0,044 | 0,038 | 0,018
3
3
3

Fersk prave

R % g.1kpa @ 60°C 95,6 | 96,8 | 96,2
INr3 zeps @ 60°C 0,031 | 0,043 | 0,032
R %3 2kpa & 60°C 96,9 | 96,3 | 96,2

Mykningspunk, topp 12 82,4 ] 84,5 | 83,7 | 83,5 84,5 | 85,4 | 84,5 | 85,3 | 86,5 | B6,2 | BO,B [ B5,4
Mykningspunk, bunn 12 84,2 | 84,7 | 83,8 | 83,5 84,0 86,4 84,8 | B4,8 | 87,3 | 855 81,5 85,5
Lagringsstabilitet 12 -1,8 [ -0,2 | -0,1 0 0,5 -0,9 | -0,3 0,5 -0,8 0,7 | -0,7 | -0,05
G* @ 60°C, topp 4 4,87 | 4,51 5,01 4,71

b @ 60°C, topp

G* @ 60°C, bunn

b @ 60°C, bunn
Inrp e @ 60°C, topp
R %g.1kpa @ 60°C, topp
INr3 2p; @ 60°C, topp
R %3 aps @ 60°C, topp
Inrg,1kpa @ 60°C, bunn
R %0, 1kpa @ 60°C, bunn
Inrs sxpa @ 60°C, bunn
R %3 21pa @ 60°C, bunn

58,6 | 60,2 | 59,8 | 57,7
4,84 | 4,47 | 5,05 | 4,13
58,7 | 60,0 | 60,2 | 57,6
0,033 [ 0,031 | 0,038
96,2 | 97,0 | 95,3
0,028 | 0,030 0,028
96,9 | 97,2 | 96,4
0,020 0,031 ] 0,037
98,2 | 97,1 | 95,9
0,031 | 0,030 0,026
96,7 | 97,2 | 97,0

Etter lagringsforsek, tubetest

SN LRGSR S E PR RPN B NSRS N | [E0 [V PR EFEY EFUR RN ETVR ETEY POy Y

Endring i masse 0,025 0,044 | 0,01 0,01 -0,01| 0,05 0,044
£ |Mal Mykningspunkt 67,8 64,5 | 71,2 | 70,9 63,9 | 79,3 64,5
;r—: Endring i mykningspunkt -16 -19,5]|-12,7| -14,5 =21 -5,5 -20,6
o Malt penetrasjon 60,9 63,2 59,0 | 61,7 56,3 67,7 62,7
£ |Bevaring av penetrasjon 77,5 81,0 | 74,7 | 80,6 77,9 | 89,8 79,3
e!:?‘ G* @ 60°C 7,55 6,96 | 8,54
= b @ 60°C 63,1 63,0 | 62,5
E [INrg e @ 60°C 0,309 0,509
+ R %01 @ 60°C 62 45
= [Inrs spa @ 60°C 0,359 0,672

R %3 21pa @ 60°C 58 33




Tabell 2 Resultater for PMB 2. Verdier som er forkastet er markert med qul bakgrunn og réd understreket skrift. Tvilsomme, men aksepterte verdier, er

markert med lysere gul bakgrunn og svart skrift.

Laboratorium nr # 3 10 16 8 18 g9 5 13 17 6 4 1 15 2 12 14 Fi 11
Penetrasjon @& 25°C 14 81,9 82,3 | 79,3 | 80,0 | 80,7 | B0,0 | 74.0 81,2 | 830 | 76,8 | 77,7 | 81,0 | 81,0 | 81,4
Mykningspunkt 17 75,8 739 | 733 | 749 | 754 | 76,3 | 7901 | 775 | 75,8 | 73,2 | 74,5 | 7565 747 | 743 | 72,4 75,7 | 75,5
Elastisk tilbakegang @ 10°C 8 79,2 | 785 | 830 | 795 | 79,0 | 785 | 79,2 | B1.5
% Kohesjon @ 10°C 6 249 | 2,92 1,7 3,05 | 2,68 | 1,90
a C* @ 60°C 4 3,39 2,90 | 3,00 4,13
= 5 @ 60°C 4 64,8 65,4 | 67,5 | B4,5
E Inrg 1. @ B0°C 3 0,083 | 0,049| 0,154
R g 14pa @ 60°C 3 95 97 92
Inry 55, @ 60°C 3 0,083 | 0,047 | 0,081
R %3 202 @ B0°C 3 94 5 97,0 | 94,7
Mykningspunk, topp 12 69,9 726 | 73,2 70 72,8 | 76,8 746 | 71,2 | 71,2 | 67,8 | 70,7 | 73,3
Mykningspunk, bunn 12 70,0 730 | 729 71 720 | 7T 747 | 71,5 | 70,6 | 66,6 | 70,7 | 72,7
o Lagringsstabilitet 12 -0,05 -0,4 04 |-1,00] 0,8 -0,3 -0,1 -0,3 0,6 1,2 0,0 0,6
% C* @ 60°C, topp 4 3,27 2,80 | 2,80 | 4,10
< & @ 60°C, topp 4 65,0 64,8 | 65,7 | 63,2
_:. G* @ 60°C, bunn 4 3,23 2,78 | 2,73 | 3,99
E] 5 @ 60°C, bunn 4 65,1 648 | 65,2 | 62,8
E Inrg ke @ 60°C, topp 3 0,127 | 0,094 | 0,172
% R %1402 @ 60°C, topp 3 92.4 95,0 | 90,0
= Inrg 2xe. @ 60°C, topp 3 0,112 | 0,068 | 0,077
2 |R%;3 2. @ 60°C, topp 3 931 | 96,1 | 95,
E nry e, @ 60°C, bunn 3 0,122 | 0,063| 0,170
. R %4 1452 @ 60°C, bunn 3 92,9 95,2 | 90,0
Inry opp, @ 60°C, bunn 3 0,104 | 0,066 | 0,076
R%; 25, @ 60°C, bunn 3 93,7 96,2 95,2
Endring i masse 5 -0,001 0,045 | 0,00 | -0,04 -0,01
'5 Malt mykningspunk 5 721 753 | 739 | 739 74,8
E Endring i mykningspunk 5 -3,7 2,00 | -1,1 -1.5 -4.3
o Malt penetrasjon ved 25° 5 55 53 55 55 49
£ Bevaring av penetrasjon 5 67.6 67,0 | 68,8 67.8 66,7
3 [ @soc 3 5,79 481 | 6,38
TE 5@ 60°C 3 64,8 65,3 | 63,9
_;.:.' Inrg 1kes @ B0°C 2 0,113 0,186
5 R % 142 @ 60°C 2 88,1 83,2
&  Prryoe @ 60°C 2 0,102 0,098
R%3 210, @ 60T 2 89,4 90,8




Tabell 3 Statistisk behandling av resultater for PMB 1

d Ri Beregnings-
PME 1 Metode rj;fﬁ:t Middel E:j\::za;d ngm:'!yse"s Sta"d;rde"s grunnlag i
2 ] L standard
Penetrasjon @ 25 °C 14 77.6 1,13 3,2 4,7 0,06
Mykningspunkt i glycerol 17 84,9 1,25 3,5 5,5
4 Elastisk tilbakegang 10 *C 7 88,6 0,96 2,7 6,2 0,07
E Kohesjon @ 10°C 5] 1,6 0,37 1,0 0,52 0,33
'.E G* @60 *C 4 5,0 0,71 2,0 0,50 0,10
o b @& 60°C 4 61,8 1,44 4,0 3,1 0,05
Inrz zpps @ 60 *C 3 0,035 0,007 0,02 0,02 0,43
R %3 2ppa @ 60 °C 3 96,5 0,26 1,0 12 0,12
Mykningspkt, topp 12 84,4 1,6 4,5 5,5
. Mykningspkt, bunn 12 84,6 1,5 4.2 5,5
TE Lagringsstabilitet 12 -0,25 0,70 2,0
£ G* @ 60 °C, topp 4 4,8 0,2 0,60 0,48 0,10
"g 3 6 @ 60°C, topp 4 59,1 1,1 3,2 3,0 0,05
c % G* @ 60 °C. bunn 4 4,62 0,41 11 0,46 0,10
%:‘é & @ 60 °C. bunn 4 59,1 1,2 3,4 3,0 0,05
- Inrz zps @ 60 °C, topp 3 0,029 0,001 0,004 0,012 0,43
2 R %3 2krs @ 60 *C, tOpp 3 96,8 0,38 1,06 12 0,12
= Inrz sk & 60 °C, bunn 3 0,029 0,003 0,007 0,012 0,43
R %3 2pps @ 60 °C, bunn 3 97,0 0,29 0,81 12 0,12
. Endring i masse 7 0,024 0,023 0,07 0,20
E‘ Mykningspkt, glycerol 5 70,7 5,49 15,4 5,5
i Endring i mykningspkt, glycerol 5 -13,7 5,21 14,6 4,0
3= Malt penetrasjon 7 61,6 3,55 9,9 3,7 0,06
"—E E Bevaring av penetrasjon 3] 78,5 2,34 0,5 10
E E G* @ 60 *C 3 7.7 0,80 2,2 0,77 0,10
f o @ 60°C 3 62,9 0,23 0,9 3,1 0,05
g nrz zpps @ 60 °C 2 0,52 0,22 0,6 0,22 0,43
w R %z zkpa @ 60 °C 2 45,9 18 49 5,5 0,12




Tabell 4 Statistisk behandling av resultater for PMB 2

_|mi Beregnings-
PMB 2 Metode reA:l;[latIEIlt Middel S;i:_:::(arj nga?{a!ysens Stand;rdens grunnlag i
r -2 2 standard
Penetrasjon & 25°C 13 80,5 1,75 4,9 4,8 0,08
Mykningspunkt i vann 16 74,9 1,31 3,7 3,5
g Elastisk tilbakegang 10 °C 3] 79,0 0,42 1,2 5,5 0,07
E Kohesjon @ 10 °*C 3] 2,5 0,55 1,5 0,81 0,33
ﬁ G @ a0°C 4 3,36 0,56 1,6 0,34 0,10
E b @ 60°C 4 65,5 1,36 3,8 3,3 0,05
Inrz apps @ 60 °C 3 0,07 0,020 0,06 0,03 0,43
R %3 212 @ 60 °C 3 95,4 1,36 3,8 11 0,12
Mykningspkt, topp 12 72,0 2,39 6,7 3,5
. Mykningspkt, bunn 12 71.9 2,59 7.2 3,5
T: Lagringsstabilitet 12 0,30 0,61 1,7
£ G* @ 60 °C. topp 4 3,2 0,61 1,7 0,32 0,10
el & @ 60°C. topp 4 64,7 1,06 3,0 3,2 0,05
2% | G @60°C, bumn ] 3,18 0,58 1,6 0,32 0,10
QE 5 @ 60 °C, bunn 4 64,5 1,122 3,1 3,2 0,05
- Inrz 2172 @ 60 °C, topp 3 0,09 0,02 0,07 0,037 0,43
2 R %3 21ps @ 60 °C, topp 3 94,8 1,50 4,2 11 0,12
- Inrz zypa & 60 °C, bunn E] 0,08 0,020 0,055 0,035 0,43
R %z 2kps @ 60 *C, bunn 3 95,0 1,26 3,5 11 0,12
o Endring i masse 5 -0,0003 0,030 0,08 0,20
£ Mykningspkt, vann 5 74,0 1.2 3,4 3,5
= Endring i mykningspkt, vann 5 -1.7 2,5 7,0 2,0
T — | Malt penetrasjon 5 53,5 2,5 6,9 3,2 0,06
g E Bevaring av penetrasjon 5 67,6 0,80 2,2 10
tk [ cresoc 3 5,7 0,79 2,2 0,57 0,10
f b@e0C 3 64,7 0,71 2,0 3,2 0,05
g Inrz zyps @ 60 °C 2 0,10 0,003 0,01 0,04 0,43
W R %3 212 @ 60 °C 2 90,1 0,98 2,8 11 0,12
e Aksepterte verdier - === Middelverdi
o Forkastet etter Mandels - ==« Middelverdi etter forkasting
O Tvilsom etter Mandels - ===+ R'iringtesten
¢ Forkastet etter Grubbs -===* Riteststandarden
¢ Tvilsom etter Grubbs x Lav temp ved stoping

Figur 1. Fglgende merking gjelder for alle figurene. Med aksepterte verdier menes mdlte verdier som verken er
forkastet eller vurdert som tvilsom.
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Figur 2 16 laboratorier deltok med penetrasjon pG PMB 1. Resultatet fra lab 4 ble forkastet etter Mandels h-verdi,
og etter Grubbs dobbel ble ogsa lab 5 forkastet. Begge disse laboratoriene benyttet manuell plassering av ndlen.
Lab 12 hadde smeltet praven ved 150°C, og ble derfor bedt om d gj@re testen pd nytt, med prgvepreparering ved
180°C (se ytterligere forklaring pd side 5). Begge resultatene er tatt med i figuren, men det farste er ikke tatt med i
Tabell 1 og heller ikke i den statistiske behandlingen av resultatene.
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Figur 3 14 laboratorier deltok med penetrasjon pd PMB 2. Resultatet fra lab 5 ble forkastet som falge av Mandels
h-verdi. Etter Grubbs dobbel ble resultatet fra lab 5 og 4 vurdert som tvilsomme. Som allerede nevnt i Figur 2
benyttet begge disse laboratoriene manuell plassering av ndlen. Lab 12 hadde smeltet prgven ved 150°C, og ble
derfor bedt om a gjgre testen pd nytt, med pravepreparering ved 180°C (se ytterligere forklaring pd side 5).
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Figur 4 8 laboratorier deltok med elastisk tilbakegang pd PMB 1. Resultatet fra lab 13 ble forkastet etter Mandels
h-verdi.
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Figur 5 8 laboratorier deltok med elastisk tilbakegang pd PMB 2. Resultatene fra lab 8 og 17 ble forkastet etter
Grubbs dobbel. (Lab 17 ble ikke bedt om d kjgre elastisk tilbakegang pé nytt.)
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Figur 6 6 laboratorier deltok med kohesjon pG PMB 1. Ingen verdier ble forkastet som fglge av den statistiske

analysen, men spredningen i resultatene er mistenkelig stor. Standardavviket for ringanalysen er betydelig stgrre
enn standardavviket som er oppgitt i standarden.
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Lab nr

Figur 7 6 laboratorier deltok med kohesjon pd PMB 2. Ingen verdier ble forkastet som fglge av den statistiske

analysen, men spredningen i resultatene er mistenkelig stor. Standardavviket for ringanalysen er betydelig stgrre
enn standardavviket som er oppagitt i standarden.

2,2

2,0

1,8 10 \o.x“ 9

RZ = 0,9647
8 L !

Kohesjon, pmb 1

1.5 1.7 1,9 2,1 2,3 2,5 2,7 2,9 3,1 3,3

Kohesjon, pmb 2

Figur 8 Grafisk framstilling av kohesjonsverdiene for den ene prgven mot den andre for hvert av laboratoriene. Det
er god korrelasjon mellom verdiene, noe som tyder pd at det er en systematisk feil som forarsaker den ddrlige

reproduserbarheten for denne testmetoden. Videre oppfalging av denne metoden burde derfor kunne gi svar pa
hva som er darsaken.
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Figur 9 18 laboratorier deltok med mykningspunkt pa fersk prave av PMB 1. Resultatet fra lab 7 ble forkastet etter
Mandels h-verdi. En giennomgang av utfgrelsen ved lab 7 viste at testprgven ikke ble temperert riktig for selve
analysen ble startet. Resultatene etter lav temperatur ved st@ping ved lab 12 og 17 er vist grafisk i denne figuren,
men inngdr verken i tabell 1 eller i den statistiske analysen.

PMB 2

o 80
Cs 78 ----.----------u---------------------------------.--------------l
g . 1
Z 7% @ ® °® PY ® °
2 hececccccecccccccccccccana- i s g x----
T 74 [ o ° ¥ i

° °
£ » ® :
g .-----------------------------------------‘------------------i---'
2 70 X
£ :
S 68 g
>
2 66

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Lab nr

Figur 10 17 laboratorier deltok med mykningspunkt pd fersk prgve av PMB 2. (Lab 14 mangler.) Resultatet fra lab
5 ble forkastet. Ved lab 7 ble heller ikke PMB 2 (som PMB 1) riktig temperert for selve mykningspunktsanalysen ble
startet. Men for denne pr@gven avviker ikke resultatet fra lab 7 fra gjennomsnittet. Resultatene etter lav temperatur
ved st@ping ved lab 12 og 17 er vist grafisk i denne figuren, men inngdr verken i tabell 1 eller i den statistiske
analysen. At reproduserbarheten i ringanalysen er ddrligere enn reproduserbarheten gitt i standarden viser at det
er grunn til G se naermere pa utfgrelse for denne testmetoden.
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Figur 11 Det var bare 4 laboratorier som deltok i mdling av kompleksmodul og fasevinkel ved bruk av reometer.
Spredningen mellom laboratoriene er urovekkende stor i forhold til reproduserbarheten som er oppagitt i
teststandarden. Det bgr derfor sees neermere paG utfgrelse av denne typen analyser.
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Figur 12 Se kommentar i Figur 11.
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Figur 13 Se kommentar i Figur 11.
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Figur 14 Se kommentar i Figur 11.
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Uopprettet deformasjon

Jnr3,2kPa @ 60°C

PMB 1
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Lab nr.

Figur 15 Det var bare 3 laboratorier som deltok med MSCRT. Standardavviket ble stort, og det er god grunn til G se
naermere pd hvordan testen utfgres.

Uopprettet deformasjon

Inr3,2kPa @ 60°C
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Figur 16 Se kommentar til Figur 15.
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PMB 1 lagret tube, topp
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Figur 17 12 laboratorier deltok med mykningspunkt pd lagret prgve. Ingen av resultatene ble forkastet.
Reproduserbarheten fra teststandarden gjelder for mykningspunkt, og tar ikke hgyde for reproduserbarheten til
lagringsmetoden, da den ikke er oppgitt i standarden.
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Figur 19 12 laboratorier deltok med lagringsstabilitet pd PMB 1. Ingen resultater ble forkastet, og
reproduserbarheten er god.
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PMB 2 lagret tube, topp
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Figur 20 Se kommentaren i Figur 17.
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Figur 22 12 laboratorier deltok med lagringsstabilitet pd PMB 2. Ingen resultater ble forkastet, og
reproduserbarheten er god.
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Figur 23 Det var bare 4 laboratorier som deltok i madling av kompleksmodul og fasevinkel pa lagret prave. Som for
fersk prgve er spredningen mellom laboratoriene er urovekkende stor i forhold til reproduserbarheten som er

oppgitt i teststandarden.
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Figur 25 Se kommentar i Figur 23.

Kompleksmodul,
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Figur 26 Se kommentar i Figur 23
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Figur 27 Se kommentar i Figur 23.
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PMB 1 lagret topp
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Figur 31 Bare 3 laboratorier deltok med MSCRT pa lagrede praver. Reproduserbarheten er bedre for PMB 1 enn
den er for PMB 2.
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Figur 32 Se kommentar i Figur 31.
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Figur 33 Se kommentar i Figur 31.
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Figur 34 Se kommentar i Figur 31.
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Endring i masse
etter RTFOT

Figur 35 7 laboratorier deltok med endring i masse etter RTFOT pG PMB 1. Ingen av resultatene ble forkastet, og
reproduserbarheten i ringanalysen er veldig god.
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Figur 36 For PMB 2 deltok bare 5 laboratorier, ingen resultater ble forkastet og reproduserbarheten i ringanalysen
var god ogsad for PMB 2.
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Figur 37 7 laboratorier deltok med penetrasjon etter RTFOT pd PMB 1. Resultatet fra lab 13 ble forkastet etter
Mandels h-verdi. Penetrasjon pa fersk prave fra lab 5 ble forkastet, fordi malt verdi var signifikant lavere enn de
andre verdiene. Lab 5 skiller seg ikke ut ved bevart penetrasjon etter RTFOT, som falge av at begge verdiene er
tilsvarende lave. Dette resultatet ma likevel vurderes med tanke pa avviket pa penetrasjon pa fersk prave.
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Figur 38 | motsetning til for PMB 1 deltok bare 5 laboratorier med bevaring av penetrasjon etter RTFOT pd PMB 2.
Ingen resultater ble forkastet og reproduserbarheten i ringanalysen er god.
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PMB 1 etter RTFOT
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Figur 39 7 laboratorier deltok med mykningspunkt etter RTFOT, men pd grunn av variasjon i utfgrelse er det ikke
vurdert om verdiene er akseptable, tvilsomme eller om de skal forkastes. Se kommentar i Figur 40. Dersom
mykningspunktet ligger rundt 80°C vil mykningspunktet ligge omtrent 4°C hgyere ndr det er mdlt i glycerol kontra i
vann. Lab 3, 8, 13 og 16 har analysert mykningspunkt for PMB 1 etter RTFOT i glycerol (gr@nn sirkel). Lab 5 og 18
har testet i vann (grann prikk). Det er imidlertid ingen konsistent sammenheng mellom malt mykningspunkt og
hvilken vaeske som er benyttet i badet. Dette tyder pd at RTFOT-metoden gir stor spredning i resultatene.
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Figur 40 7 laboratorier deltok med mykningspunkt etter RTFOT, men pda grunn av variasjon i utfgrelse er det ikke
vurdert om verdiene er akseptable, tvilsomme eller om de skal forkastes. Problemet er at fersk prgve hadde
mykningspunkt over 80°C, og ble derfor analysert i glycerol, mens etter RTFOT IG mykningspunktet under 80°C, og
skulle derfor, i henhold til teststandarden, vaert analysert i vann. Rundt 80°C vil mykningspunktet ligge omtrent 4°C
hgyere nar det er mdlt i glycerol kontra i vann. Dette vil ha betydning ved beregning av endring i mykningspunkt fra
fersk til RTFOT-herdet prgve. Lab 3, 8,13 og 16 har analysert mykningspunkt for PMB 1 etter RTFOT i glycerol (grgnn
sirkel). Lab 5 og 18 har testet i vann (gr@nn prikk). Lab 13 skiller seg uansett fra resten. Dette gjelder ogsa for
bevaring av penetrasjon etter RTFOT, hvilket tyder pd at RTFOT-metoden avviker for lab 13. Lab 13 deltok ikke med
PMB 2 etter RTFOT.
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PMB 2 etter RTFOT
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Figur 41 5 laboratorier deltok med mykningspunkt etter RTFOT pG PMB 2. Alle madlingene, bade pd
fersk prgve og etter RTFOT, er utfgrt i vann.
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Figur 42 5 laboratorier deltok med mykningspunkt etter RTFOT pa PMB 2. Reproduserbarheten er
darlig.
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5 Oppsummering og videre arbeid

Nyttige observasjoner og erfaringer fra ringanalysen

Det er sveert viktig a ha riktig temperatur under prgvepreparering av PMB!

Under forberedelsene ble kvaliteten pa penetrasjonsnalene diskutert: er spissen hel eller
skadet; er staloverflaten ujevn; spissdiameter pa nalen, skal den vaere avskaret eller
avrundet?

Forskjellen ved maling av mykningspunkt med vann eller glycerol: gir MP i glycerol 4,0 °C
hgyere verdi enn malt i vann? Kan denne forskjellen benyttes som korreksjonsfaktor, slik at
fersk prgve som er malt med mykningspunkt over 80°C i glycerol, kan sammenlignes med
prgve som er malt under 80°C i vann etter RTFOT?

Statistisk oppsummering

For a fa god og troverdig statistikk ma det vaere med et minste antall resultater. Hvis man
har fa deltakende laboratorier kan man f.eks. gke antall prgver. | tillegg vil repetisjoner av
previnger (minst to prgvinger pr. prgve) vise om laboratoriet har normal/unormal spredning
i sine resultater.

Tabell 5 viser laboratorier med forkastede eller tvilsomme verdier etter statistisk testing med
Mandels-h, Grubbs enkel og Grubbs dobbel. | ringanalyser med mange deltakende
laboratorier er det normalt & pavise forkastede/tvilsomme resultater.

Tabell 5 Oversikt laboratorier med forkastede eller tvilsomme resultater

Begge praver pmb 1 pmb 2
i Forkastede | Tvilsomme | Forkastede | Tvilsomme | Forkastede | Tvilsomme
Laboratorium i i i ) i )
verdier verdier verdier verdier verdier verdier

1 2 2

2

3 2 1 1

4 1 2 1 2

5 3 1 2z

) 1 1

7 1 1

) 1 1 1 1

9 2 2

10

11

12

13 2 2

14

15

16 1 1

17 1 1

18
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| denne ringanalysen vurderes metoder med minimum atte resultater a ha akseptabel
statistikk. Metoder med 5-7 resultater har usikker statistikk, og 2-4 resultater har lite
troverdig statistikk. For de siste viser ringanalysen i hvilken grad laboratoriene far samme
resultat, som er en nyttig gvelse nar nye prgvingsmetoder tas i bruk.

Tabell 6 viser hvilke prgvingsmetoder som har god, tvilsom eller darlig reproduserbarhet R’ i
ringanalysen, sammenlignet med standardens oppgitte verdier R.

For metoder det er svak statistikk for (mindre enn 5 resultater), benyttes gra skrift. Ved
sammenligning av R’ og R, benyttes fglgende kriterier i tabellen:

R’ <R: God reproduserbarhet (grgnn bakgrunn)
R’/R>1,00g<1,5: Tvilsom reproduserbarhet (lys gul bakgrunn)
R/R>1,5: Darlig reproduserbarhet (rosa bakgrunn)

Det var flere metoder med god reproduserbarhet for PMB 1 enn for PMB 2. Metodene med
best reproduserbarhet var penetrasjon, mykningspunkt og elastisk tilbakegang. For disse
metodene ble det forkastet verdier fgr nytt gijennomsnitt og ny reproduserbarhet ble
beregnet.

Vurderingene i Tabell 6 kan gi inntrykk av at reproduserbarheten fra ringanalysen er bedre
for mykningspunkt malt i glycerol enn i vann. Men ser vi pa tallverdiene, ser vi at R’ egentlig
ligger pa samme niva (3,5 °C for PMB 1 i glycerol og 3,7 °C for PMB 2 i vann). Dette har
sammenheng med at reproduserbarheten i testmetoden er betydelig st@rre for
mykningspunkt over 80 °C malt i glycerol (R = 5,5 °C) kontra mykningspunkt for PMB i vann
(R=3,5 °C). Det kan ogsa veere forskjellig reproduserbarhet for de to PMB-ene.

RTFOT-standarden angir «veiledende» reproduserbarhet for PMB-egenskaper inntil mer
sikre verdier foreligger.

| det videre arbeid (se vedlegg) vil NAMet invitere til diskusjon om mulige tiltak for a
forbedre utfgrelse av prgvingsmetodene. Det kan ogsa veere interessant a se pa om de PMB-
typene vi benytter er vanskelige a teste, f.eks. pga. hgy modifiseringsgrad. Behovet for
informasjon, radgivning og faglig samarbeid synes absolutt a veere til stede.
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Tabell 6 Vurdering av ringanalysens R’ mot metodenes reproduserbarhet R. Resultater med svak statistikk pd, er vist med gra skrift.

PME 1 PME 2
Metode Rlngana!ysens Standardens Vurdering | Kommentar Rlngana!ysens Standardens Vurdering |Kommentar
R, R R, R
Penetrasjon & 25 °C 3,2 4,7 God 4,9 4.8 Tvilsom
Mykningspunkt 3,5 5,5 God i glycerol 3,7 3,5 Tvilsom i vann
2 Elastisk tilbakegang 10 *C 2,7 6,2 God 1,2 5,5 God
E Kohesjon @ 10°C 1,0 0,5 Darlig 1.5 0,8 Darlig
ﬁ G¥ @ 60 *C 2,0 0,50 Darlig Fa lab 1,6 0,3 Darlig Fa lab
o 5@ 60°C 4,0 3,1 Tvilsom Fa lab 1,8 3,3 Tvilsom Fa lab
Inrs zxps @ 60 *C 0,019 0,015 Tvilsom Fi lab 0,06 0,03 Darlig Fa lab
R %3 2kpa @ B0 °C 1,0 12 God Fa lab 3,8 11 God Fa lab
Mykningspkt, topp 4,5 5,5 God i glycerol 6,7 3,5 Darlig i vann
. Mykningspkt, bunn 4,2 5,5 God i glycerol 7.2 3,5 Darlig i vann
T: Lagringsstabilitet 2,0 1,7
g G* @ 60 °C, topp 0.6 0,5 Tvilsom Falab 1.7 0,3 Darlig Fa lab
E E & @ 60°C, topp 3.2 3,0 Tvilsom Fi lab 3.0 3,2 God Fa lab
c 4 G* @ 60 °C, bunn 1.1 0,5 Darlig Falab 1,6 0,3 Darlig Fa lab
E\"‘é & @ 60 °C, bunn 34 3,0 Tvilsom Fa lab 3.1 3,2 God Fa lab
- Inrs zpa @ 60 °C, topp 0,004 0,012 God Fi lab 0,07 0,04 Darlig Fa lab
2 R %z oyrs @ 60 °C, topp 1,1 12 God Fi lab 4,2 11 God Fa lab
- Inrs zxpa @ 60 °C, bunn 0,01 0,01 God Fa lab 0,05 0,04 Tvilsom Fa lab
R %z zkpa @ 60 °C, bunn 0,8 12 God Fa lab 3,5 11 God Fa lab
0 Endring i masse 0,07 0,2 God 0,08 0,2 God
E Mykningspkt 15 5,5 Darlig i glycerol 3,4 3,5 God i vann
ﬁ Endring i mykningspkt 15 4,0 Darlig 7,0 2,0 Darlig
3= Malt penetrasjon 9,09 3,7 Daérlig 5,9 3,2 Daérlig
,'—f E Bevaring av penetrasjon 6,5 10 God 2,2 10 God
E E G¥ @ 60 *C 2,2 0,8 Darlig Fa lab 2,2 0,6 Darlig Fa lab
f 5@ 60 °C 0,9 3,1 God Fa lab 2,0 3,2 God Fa lab
E Inrz zppa @ 60 °C 0,6 0,22 Cod Fi lab 0,01 0,04 Cod Fi lab
= R %3 2kpa @ 60 °C 49 3.5 Darlig Fa lab 2,8 11 God Fa lab
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Vedlegg: Oppfolging av prgvingsmetoder
EN 13589 - Kohesjon malt ved kraftduktilitet

I. Aspekter ved utfgrelsen som kan ha betydning for resultatet

| ringanalysen var spredningen i resultatene for kohesjon urovekkende stor. For PMB 1 var
det s3 mye som 100 % forskjell fra laveste (1,00 J/cm?) til hgyeste (1,97 J/cm?) verdi.

Etter at resultatene ble rapportert tilbake til de deltagende laboratoriene, gnsket to av seks
laboratorier a fa sine kohesjonsresultater strgket fra ringanalysen. Disse to hadde fatt de
laveste resultatene, og ett av disse hadde avdekket avvik i temperatur.

Alle resultatene er med i rapporten. Ingen resultater ble slettet, uavhengig av mulig avvik. At
slike feil avdekkes, var litt av poenget og gevinsten med ringanalysen. Selv om laboratoriet
med avvikende testtemperatur tas ut av resultatene, er stor spredningen fortsatt stor.

Figur V1 viser kohesjon for PMB 1 mot PMB 2. Her er alle resultatene som inngikk i
ringanalysen med, og i tillegg har vi fatt med tall fra lab 18, som leverte resultater etter at
den fgrste rapporten var sendt ut. God linezer korrelasjon (R?) viser at forskjellene mellom
laboratoriene er systematiske. Det er en dobling i kohesjon fra den laveste til den hgyeste
verdien. Tar vi vekk de to nederste resultatene, blir forskjellen mellom hgyeste og laveste
verdi likevel over 20 %.

2,3

2,1
+ 3,05; 1,97
1,9 e
1,7 249171 ot g 2,92; 1,85
........ 2,68; 1,70
15 e
........ —o— 352,141
1,3 1,90; 1,27 i ..........

Kohesjon, pmb 1

11 e

2 _
E 1,7; 1,00 R?=0,9075
0,9

0,7

0,5
1,5 2 2,5 3 3,5
Kohesjon, pmb 2

Figur V1 Kohesjon for PMB 1 mot kohesjon for PMB 2, med standardavvik for parallellene inntegnet
som feilfelt.

| hap om a finne arsaken(e) til den store spredningen i resultatene, gnsker NAMet-
Bindemidler 3 se naermere pa utfgrelse av denne testmetoden. Det ble derfor sendt ut en
spgrreundersgkelse til de seks laboratoriene som deltok i ringanalysen. Hensikten var a
innhente informasjon om antatt kritiske punkter i metodebeskrivelsen. Tre av de seks
laboratoriene svarte pa spgrsmalene.
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Senere ble 10 laboratorier invitert til en workshop i februar 2018 ved Statens vegvesens
Sentrallaboratorium i Trondheim. Kun tre laboratorier meldte seg pa denne workshopen, og
av disse 3 var det bare en person som hadde erfaring med testmetoden. Workshopen ble
derfor avlyst. Dette er veldig beklagelig. Fra 2019 vil det vaere krav til kohesjon for PMB i
Statens vegvesens kontrakter. Det burde derfor vaere stor interesse for a oppna bedre
reproduserbarhet til denne testmetoden hos bindemiddelprodusentene.

NAMet-Bindemidler har ikke gitt opp arbeidet med a forbedre reproduserbarheten. For det
fgrste blir det her redegjort parametere vi mener kan ha betydning for resultatet. Videre
vurderer vi @ sende ut en ny invitasjon til en workshop. Og dessuten: Vi planlegger en ny
ringanalyse pa kohesjon, hvor det vil fglge med en detaljert beskrivelse av hvordan arbeidet
skal utfgres.

Il. Resultat av spgrreundersgkelsen og undersgkelser som er gjort

De tre laboratoriene som besvarte spgrreundersgkelsen har alle utstyr fra Infratest.
Bruksanvisningen sier ingen ting om at instrumentet ma slas pa en viss tid fgr testen skal
utfgres.

For a se pa effekten av a sla pa maleinstrumentet en viss tid fgr maling, ble det gjennomfgrt
en undersgkelse i duktilitetsbadet ved Vegvesenets laboratoriet i Trondheim. Temperaturen
i vannbadet ble stabilisert ved 11 °C (3 timer) fgr maleutstyret ble slatt pa. Det var ikke
montert prgver. Maleutstyret ble slatt pa, og kraften avlest etter 1, 5, 10, 15, 30 og 60
minutter ved 11 °C. Deretter ble temperaturen endret til 26 °C. Etter 2 timer ved 26 °C var
temperaturen stabil, og kraften ble avlest. Avleste verdier er vist i figur V2.

0,2
* Sensor 1 (10°C)
0 — 8
-0.2 Sensor 2 (10°C)
= -0,4
E -0.6 —a—5Sensor 3 (10°C)
1]
- -0,8
= : ¢ Sensor1 (26°C)
-1,2 ¢ Sensor 2 (26°C)
e A 5 3 (26°C
0 0 20 30 40 so 60 180 ¢ Sensor3(26°C)
Minutter

Figur V2 Kraft som funksjon av tid etter at madleutstyret er slgtt pa. Temperaturen er stabil ved 10°C
ndr apparatet slds, altsa ved tiden lik 0 minutter.

Malte verdier endret seg i stgrrelsesorden 1 N i Igpet av de fgrste minuttene etter at
instrumentet ble slatt pa. En endring i temperaturen i vannbadet fra 10 °C til 26 °C utgjgr
mindre enn 10 % av dette. Med sensor 2 som eksempel vil det a starte forsgket rett etter at
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instrumentet er slatt pa, kunne innebzaere en endring pa 1 N i Igpet av de 9 minuttene
forsgket tar.

For @ beregne hva dette i verste fall kan utgjgre pa resultatet for kohesjon, kan vi beregne
integralet av arbeidet over omradet 200-400 mm.

Dvs. kohesjonsenergi = AW/A = (Fx s) /A= (1IN x 0,2 m) /1 cm?=0,2 J/cm?, som vil utgjgre 10
% av malt verdi for en preve med kohesjon pa 2 J/cm?. | realiteten vil effekten vaere mindre
enn halvparten av dette.

Konklusjon 1: Maleinstrumentet bgr slds pa minst 30 minutter fgr malingen skal
gjennomfgres.

Teststandardens krav til temperatur i vannbadet er £0,5 °C. Dette betyr at temperaturen i
vannbadet kan variere fra 9,5 til 10,5 °C. Dette er et romslig temperaturomrade med tanke
pa temperaturkrav i andre bindemiddeltester, og hvor mye bindemidlers egenskaper endres
som funksjon av temperatur. Det ble derfor gjennomfgrt en undersgkelse ved Veidekke
Kompetansesenters laboratorium i Trondheim. Med samme prgve, operategr, utfgrelse og
utstyr ble testen utfgrt ved 9,3 °C, 10,0 °C og 10,7 °C. Resultatene, som er vist i figur V3, viser
at en temperaturforskjell pa 1,0 °C kan utgjgre sa mye som 29 % pa malt kohesjon.

Konklusjon 2: Teststandardens romslige krav til temperaturngyaktighet bgr skjerpes. En
temperaturforskjell pa £ 0,5°C far betydelig effekt pa sluttresultatet.

Dette kan i teorien forklare den store spredningen i resultatene i ringanalysen i figur V3.

® malte verdier X estimerte verdier

3,3

3,0 .. 2,87
~ K
€ 27 el
S § ______ 2,22
= 24 e
g 21 -4
S =-0,6526x + 9,0661
7 1,8 y - ’ ’

1,5

9,0 9,5 10,0 10,5 11,0

Testtemperatur [°C[

Figur V3 Kohesjon mdlt ved 3 ulike temperaturer, hvor alle andre parametere er identiske. Kohesjonen
er 29 % hgyere ved 9,5 °C enn ved 10,5 °C.

Erfaringsmessig kan for lav temperatur under stgpingen av testprgver forarsake avvik i
resultatene. Dette gir seg tydeligst utslag pa mykningspunkt, som blir lavere enn ellers. Ingen
av laboratoriene som deltok med kohesjon i ringanalysen hadde slike avvik.

Konklusjon 3: Det er ikke grunnlag for a si at avvikene i kohesjon kan skyldes for lav
smeltetemperatur under prgveprepareringen.
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De tre laboratoriene som besvarte spgrreundersgkelsen har benyttet tre forskjellige
slippmidler: Silikon, vakuum grease og glycerol med talkum. Det kunne gjerne utfgres forsgk
ved ett og samme laboratorium med ulike typer slippmiddel, for & se om slippmiddelet har
betydning for resultatet.

Dersom ett slippmiddel tar mer plass i formen, sa vil testprgven i praksis bli mindre.

En visuell vurdering indikerer at glycerol med talkum er sa lettflytende at det kan flytte seg
under vekten av formen, og oppta mer plass inne i formen der hvor prgven skal stgpes.
St@rrelsen pa prgven har direkte innvirkning pa resultatet (= AW/A). Dersom smgringen av
sidekantene og bunnen bygger sa mye som 1 mm mer, sa utgjgr dette 19 % pa beregnet
kohesjon.

Det er ikke angitt ngyaktig nar prgven skal trimmes. Jo tidligere den trimmes, jo hgyere
restvarme kan den ha ved trimmingen, og videre avkjgling etter trimming kan medfgre
krymping av prgven. Ulik grad av krymping av prgven kan forekomme som fglge av den
oppvarmingen prgvene utsettes for under trimmingen. Prgvestgrrelsen har som allerede
nevnt direkte effekt pa testresultatet.

Konklusjon 4: Det er viktig at prgvestgrrelsen er riktig (1 cm?). Dette pavirkes av krymping
etter trimming og av det volumet slippmiddelet tar opp inne i formen.

| gjeldende utgave av teststandarden (2008) er tidsperspektivet fra stgping til testing veldig
romslig i forhold til andre bindemiddelmetoder. Prgvene kan sta alt fra 1 time og ut dagen i
romtemperatur, f@r resten av prosedyren gjennomfgres. Dette blir strammet inn i neste
utgave, som sier at testen ma vaere utfgrt innen 4 timer. Dettet betyr at tiden i rom-
temperatur begrenses til 1,0-2,5 time. Det er neaerliggende a tro at bade polymernettverket
kan bli sterkere og at den steriske herdningen i bitumenet gker jo lengre prgvene far sta for
de testes.

Konklusjon 5: | en eventuell ny ringanalyse er det interessant a inkludere en undersgkelse
av hvor mye en tidsforlengelse fra 1 til 3 timer ved romtemperatur har a si for resultatet.

Prgvene skal avformes etter & ha statt 90 + 10 minutter til temperering i vannbadet (her ved
10 °C). Hvordan dette utfgres i praksis kan ha avgjgrende betydning for sluttresultatet. At
noen tar formen opp fra vannbadet, for avforming i romtemperatur, rett fgr testen, kan
medfg@re en viss oppvarming. A ta pa prevene med varme fingre kan ogsa ha effekt. Det
foreslas derfor at pr@vene skal avformes og monteres i badet etter 1 time i vannbadet. Da
far vi 30 minutter temperering etter at de er avformet.

Konklusjon 6: Hvordan prgvene handteres ved avformingen kan ha betydning for
resultatet.

Det er kun ett laboratorium som oppgir at de har gjennomfgrt kontroll av kraftsensorene i
Igpet av det siste aret. Det er kjent at kraftsensorene ikke er kalibrert pa flere av apparatene
siden de ble levert.

Konklusjon 7: Manglende kalibrering av kraftsensorene vil kunne gi systematisk feil som vi
ser i NAMets ringanalyse.
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