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Mal

e A evaluere ATR-FTIR and 1H NMR-spektroskopi for karakterisering
av bitumen under ulike betingelser:
1. Ulike aldringsgrader
2. Ulike typer rejuvenatorer
3. Ulike konsentrasjoner av rejuvenatorer




Motivasjon

Baerekraft Gkonomi
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Mer rejuvenator - Mer resirkulering av Mindre fersk bitumen - Lavere
gammel asfalt 2 Mindre bruk av produksjonskonstnader
ufornybare ressurser

Overordnet mal:
* Redusere miljgbelastningen fra asfaltproduksjon
* Fremme gjenbruk av gammel asfalt
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Provematrise
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ATR-FTIR

* Utsetter pragven for IR
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THNMR

* Undersgker hvilke miljger Normalized NMR spectra
hydrogenene i prgven befinner 2.5 =5
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Statistisk analyse

Normalized FTIR spectra Normalized NMR spectra
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Forbehandling av data

* Dataene ble normalisert og baselinekorrigert
* AsLS, asPLS og polynomisk baselinekorrigering ble undersakt
* Gjennomsnittlig standardavvik ble beregnet for FTIR-dataene

* Forbehandling er avgjgrende for statistisk analyse for &
fierne ugnsket variasjon og gke paliteligheten til
hovedkomponentene i PCA
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Forbehandling av data

* Kontrollpraver (Test 1 og Test 2)
* Test 1: Forberedt hos Statens Vegvesen, 9.9 wt%
* Test 2: Forberedt hos Ugelstad Lab, 1.4 wt%

* Reproduserbarhet og ulike metoder for dataforbehandling ble
undersgkt
* AsLS, asPLS og polynomisk baselinekorrigering

- Polynomisk korrigering ble forkastet

—>asPLS sa ut til 8 overtilpasse prover med lave
rejuvenatorkonsentrasjoner

—>AsLS med et begrenset spektralomrade ga de beste resultatene
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Forbehandling av data FTIR

AsLS Baseline Correction Test 1
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Resultater-FTIR PCA

PCA Score Plot

0.6
@“ @ Talloil
aljb @® Anova
fﬁa @® Sylvaroad
; © Fresh
0.4 b y e @ RTFOT aged
.:: ;;S‘ ® PAV aged
& B d A Owt%
’0‘(} 2_2b d 0,
’25 03!: g}a ® 5wt%
0.2 - b 3 ¢ 10 wt%
= ; ® ‘33,5 .3b.§s 6# m 15wt%
3 ¢
: J 33 ¢
-~ 2b
5 A
& 0.0 % e t
2Ba @a
3bb b P 3
b .362b
3a a
s & R T
-0.2 - 36 a g
¥
2a ozh 3b b b i
A, ahazb Qz h a i:a [j’
a 2,
£ > | o8h ¢
& ]
-0.4
—0.5 0.0 0.5 1.0 15

PC1 (75.7%)




Resultater - FTIR PCA

PCA Score Plot
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Resultater-FTIR PCA

PC2 (13.1%)
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Resultater-FTIR PCA

PC2 (13.1%)

PCA Score Plot
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Resultater - FTIR PCA

PCA Score Plot
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Resultater - FTIR Loading Plots

PCA Loadings FTIR
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Resultater - NMR PCA (asPLS)

PC2 (19.7%)
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Resultater - NMR PCA asPLS

PC3 (13.5%)
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Resultater - NMR PCA asPLS

PC3 (13.5%)
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Resultater - NMR Loading Plots (asPLS)

PCA Loading Plots (NMR)

Normalized NMR spectra PC1 (61.4%) PC2 (19.7%)
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Konklusjon

» ATR-FTIR: Viser stort potensial for karakterisering av bitumen basert pa
rejuvenatortype, -konsentrasjon og til en viss grad aldringsgrad, ved bruk av
AsLS som metode for baselinekorrigering.

* 1H NMR: Viser potensial for & skille mellom ulike rejuvenatortyper, men
ytterligere undersgkelser av metoder for baselinekorrigering kan veere

.
ngdvendig.
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Anvendelser i praksis og fremtidig arbeid

* Videreutvikle metodene for dataforbehandling
* Bl.a. Fgrste- og andrederiverte av spekterene

 Kombinere spektroskopiske data med reologiske resultater for a
identifisere gnskede materialegenskaper og vurdere hvilken
analyseteknikk som egner seg best

* Sammenligne resultatene med bitumenprgver hentet fra faktiske
veier

* Utvikle en karakteriseringsmodell




Tusen takk!




Aldring av bitumen

* Aging introduces oxidative groups in bitumen
* Rejuvenators are added to preserve desired properties

* The chemical composition of bitumen governs the structural and mechanical
properties, such as strength, stiffness, and colloidal structure

* The characterization of bitumen is important to assess its properties due to
its complex nature




Data pretreatment study FTIR

* Control samples (Test 1 and Test 2)
* Test 1: Prepared at Statens Vegvesen, 9.9 wt%
* Test 2: Prepared at Ugelstad Lab, 1.4 wt%

* Tested reproducibility and data pretreatment methods
* AslLS, asPLS and polynomial baseline correction

Full spectral range < 2000 cm™!
Method Test 1 Test 2 Test 1 Test 2

Raw 0.0052 0.0043 0.0120 0.0081
AsLS 0.0011 0.0014 0.0017 0.0026
asPLS 0.0024 0.0058 0.0033 0.0120

Polynomial 0.0055 0.0042 0.0044 0.0056
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Data pretreatment study FTIR

AsLS Baseline Correction Test 1
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Results - NMR PCA polynomial
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1.04

0.5

0.0

—0.54

—1.04

PCA Score Plot (NMR)

Heoroooceooe

—1.0

1.0

0.5
PC1 (54.7%)

2.0 2.5

Tall oil
Anova
Sylvaroad
Fresh
RTFOT aged
PAV aged

0 wt%

5 wt%

10 wt%

15 wt%




Results - NMR PCA polynomial

PCA Loading Plots (NMR)
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Data pretreatment study NMR
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Why ATR-FTIR?

* Quick

* Requires small sample sizes

* Can identify functional groups quantitatively
* Widely used in literature




Data pretreatment study NMR

 Sample PA5 was explored

* Tested different data pretreatment methods
* AsLS, asPLS and polynomial baseline correction

- Similar results for all methods




