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RECENTS DEVELOPPEMENTS DANS LA RECHERCHE ET LES
SPECIFICATIONS SUR LES GRANULATS A BETON INCORPORANT
DES SULFURES DE FER

B. Fournier?, J. Duchesne”, A. Rodrigues B
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RESUME : Au cours des deux derniéres décennies, les propriétaires de nombreuses maisons
unifamiliales et édifices commerciaux de la région de Trois-Rivieres (Québec) ont fait face a d'importants
problémes de durabilité de leurs fondations et dalles de béton. La présence de pyrite et de pyrrhotite a été
observée dans le granulat ayant servi a la fabrication des bétons montrant des problemes prématurés de
détérioration. Dans certains cas, la dégradation est telle que des interventions a court terme sont
requises. Dans tous les cas, la pierre utilisée contenait de la pyrite et de la pyrrhotite en différentes
proportions et 'oxydation de la pyrrhotite et les problémes de sulfatation associés sont a la source des
dégradations observées. Or, la présence de sulfures de fer dans les granulats est assez répandue, il est
donc essentiel d’étudier les mécanismes de réaction et les parameétres influant la réaction. Considérant
'ampleur de la problématique, plusieurs intervenants du milieu se sont regroupés afin de financer un
programme de recherche et de faire la lumiére sur ce phénoméne. Le projet visait a étudier la
détérioration du béton en présence de sulfures de fer afin de développer une base scientifique permettant
de documenter le comportement et les caractéristiques de ces matériaux. Le projet visait également a
développer un programme d’essais de performance capable de détecter les granulats problématiques et,
ultimement, d’élaborer des recommandations pouvant servir de référence pour les divers intervenants de
l'industrie.

1. INTRODUCTION

Les granulats fins et grossiers représentent typiquement 60 & 75% du béton; il n’est donc pas surprenant
que leur composition et propriétés physico-mécaniques aient un impact majeur sur le comportement
mécanique et en durabilité de ce matériau. C’est par exemple le cas de certains granulats dont les
caractéristiques intrinseques (e.g. dimension et distribution des pores) les rendent vulnérables aux cycles
de gel-dégel, pouvant ainsi engendrer de I'éclatement de surface (popouts) ou de la fissuration (D-
cracking) sur les éléments en béton qui les contiennent. De nombreux types de roches contiennent
également des phases siliceuses instables dans les conditions de pH élevé de la solution interstitielle du
béton, engendrant ainsi des problémes de gonflement, de déformation et de fissuration prématurés
d’éléments structuraux par le phénoméne de la réaction alcalis-silice (RAS).

Les granulats a béton peuvent également contenir une certaine quantité de sulfures de fer, principalement
la pyrite et la pyrrhotite. Ces derniers sont des minéraux communs et répandus dans les roches. La pyrite,
dont la formule chimique est FeSz, se présente normalement sous forme de grandes masses ou veines
d’origine hydrothermale. Elle peut étre bien cristallisée sous forme de cubes, d’octaédres et de
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dodécaedres, mais elle se présente souvent sous forme framboidale dans les roches sédimentaires telles
gue le shale et le calcaire. La pyrrhotite est pour sa part un minéral de composition non-stocechiométrique
avec une formule générale Fe1xS, avec x variant de 0 a 0,125 (De Villiers et Liles, 2010). Présente surtout
associée a la pentlandite ((Fe,Ni)eSs) dans les roches ignées basiques, en veines dans différents types de
roches et dans les roches métamorphiques, la pyrrhotite est aussi associée a la pyrite, la marcasite, la
magnétite et la chalcopyrite (Deer et al., 1992; Belzile et al., 2004). Ces sulfures sont instables en
présence d’oxygeéne et d’humidité et peuvent causer les phénoménes d’oxydation et de sulfatation déja
reconnues comme problématiques dans plusieurs environnements. En fait, plusieurs facteurs peuvent
influencer I'oxydation des sulfures de fer ; parmi ceux-ci, notons le pH, la température, la teneur en
oxygéne dissous, le degré de saturation en eau, le degré d’exposition, la surface spécifique des sulfures,
la présence de bactéries, et autres (Duchesne et al., 2010).Au cours des derniéres années, les
propriétaires de nombreuses maisons unifamiliales, immeubles d’appartements et édifices commerciaux
de la région de Trois-Rivieres (Québec, Canada) ont fait face a de sérieux problémes de durabilité de
leurs fondations et dalles de béton. Dans tous les cas, le granulat utilisé pour la fabrication du béton, un
gabbro anorthositique provenant d’'un massif rocheux de la région de Saint-Boniface, contenait des
sulfures de fer en différentes proportions, notamment de la pyrite et de la pyrrhotite. Le granulat est
composé majoritairement de feldspath plagioclase calcique avec des quantités moindre de biotite et de
pyroxéne. La roche est minéralisée par endroit avec des teneurs en pyrite et en pyrrhotite variable d’'un
grain a l'autre. Des teneurs en soufre ont été mesurées sur plusieurs grains de granulat et la fourchette
obtenue s’étend de 0,45 a 2,15% S (Duchesne et al., 2010). Dans bien des cas, la fissuration et les
problémes de déformations ont fait leur apparition sur les structures atteintes moins de cing ans apres
leur construction (Figure 1). Plus récemment, des centaines de maisons situées dans une région de I'état
du Connecticut (Etats-Unis) ont développé d’importants signes d’endommagement entre 10 et 20 ans
suivant leur construction (Willie and Zhong, 2016). Les problémes ont été liés au phénoméne d’oxydation
de la pyrrhotite présente au sein du granulat provenant d’'une carriere de la région de Willington,
Connecticut. La géologie dans la région de cette carriére est caractérisée par la présence de roches
métamorphiques appartenant principalement a deux ou trois formations comprenant des schistes et
gneiss, de méme qu’une diorite quartzifére foliée.

A

Figure 1. Endommagement d’éléments de béton d’'une résidence familiale, région de Trois-Riviéres.

2. PROBLEMATIQUE ET CONTEXTE DE L’ETUDE

On retrouve a I'’Annexe P de la norme CSA A23.2-2014 une liste d’études de cas discutant des effets
dommageables dans le béton de granulats renfermant des sulfures de fer. Le plus ancien des rapports est
suédois et traite des effets dommageables de la pyrrhotite et de la pyrite (Hagerman et Roosaar, 1955);
on y discute également de cas observés en Norvege, au Royaume-Uni, au Canada, en Afrique du sud, en
Australie, en Espagne et en Suisse. Bien que cette problématique soit connue depuis plusieurs
décennies, peu d’outils sont disponibles aux ingénieurs afin d’évaluer la performance des granulats face
au phénomene d’oxydation des sulfures dans le béton. Midgley (1958), et plus récemment Ramos et al.
(2016), ont proposé des essais pour détecter les traces d’oxydation pouvant étre engendrées par des
granulats incorporant des sulfures de fer; toutefois, ces essais demeurent largement qualitatifs.
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Un projet de recherche a été réalisé entre 2010 et 2014 dans le cadre d’'un partenariat entre des
chercheurs universitaires et des organismes des secteurs privé et public (Duchesne et al., 2014). Ainsi,
des blocs métriques prélevés au sein de fondations résidentielles ont été disposés sur un site d’exposition
extérieure situé a Trois-Rivieres Nord. Leur changement dimensionnel et le développement de fissuration
ont été suivis de fagon réguliere (Francoeur, 2016). Des carottes prélevées au sein de ces blocs, de
méme que dans plusieurs autres fondations résidentielles, ont été soumises a un examen pétrographique
détaillé. En paralléle, des granulats obtenus de sources canadienne et européenne ont été soumis a un
vaste programme expérimental en laboratoire. Une analyse chimique et minéralogique détaillée de ces
matériaux granulaires a d’abord été réalisée, et ces derniers ont été utilisés dans le développement de
plusieurs méthodes expérimentales visant a déterminer leur comportement face a I'oxydation des sulfures
de fer (Rodrigues et al., 2012, 2015, 2016a,b). Cet article résume les principaux résultats de ce projet de
recherche et les efforts actuellement en cours, entre autres au sein du comité CSA A23.1/A23.2, afin de
transférer les résultats de la recherche vers des normes permettant le contrble de la qualité des granulats
a béton incorporant des sulfures de fer.

3. REACTION ET MECANISME D’ENDOMMAGEMENT DU BETON

La littérature scientifique fait état de plusieurs cas de détérioration du béton due a I'oxydation de sulfures
présents dans des roches poreuses et mécaniquement faibles (Bérard et al., 1975; Chinchon et al., 1995,
Casanova et al.,, 1996 ; Ayora et al., 1998). Les cas reconnus plus récemment ont démontré que ce
phénoméne peut également affecter des bétons incorporant des roches dures et plutdt massives, telles
que gabbro anorthositique (région de Trois-Rivieres) ou des gneiss (Connecticut).

L’information disponible dans la littérature, de méme que les observations effectuées sur des carottes
prélevées dans de nombreux €léments de béton détérioré dans la région de Trois-Riviéres, ont permis de
démontrer que laltération des sulfures de fer (principalement pyrrhotite) se produit en présence
d’'oxygéne et d’humidité, générant ainsi de l'acide sulfurique en plus de diverses phases minérales
secondaires (e.g. Rodrigues et al., 2012; Annexe P — CSA A23.1-2014). La dégradation du béton est
donc engendrée a la fois par I'oxydation des sulfures de fer et la sulfatation de la pate de ciment, ces
deux réactions créant des minéraux secondaires pouvant causer un gonflement, soit les «rouilles» de
toutes sortes [oxyhydroxydes ferriques tels que goethite, limonite et ferrihydrite] (Figure 2A), et les
sulfates (gypse et ettringite) (Figure 2B) (Tagnit-Hamou et al., 2005, Rodrigues et al., 2012). Si des
carbonates sont également présents dans le béton (e.g. dans le granulat lui-méme, fillers ou ciments de
calcaire), une réaction entre les sulfates, les silicates et les carbonates pour former de la thaumasite,
comme ce fut le cas a Trois-Rivieres (Rodrigues et al., 2012). Ces réactions peuvent entrainer 'expansion
et la fissuration trés rapide de I'élément affecté (Figure 3). Casanova et al., (1996) considérent que la
sulfatation est de loin plus expansive. Par exemple, lors de la formation du gypse, le volume du produit
précipité représente un peu plus du double de celui des solides de départ.

4. EXIGENCES NORMATIVES ACTUELLES (adapté de I’Annexe P, CSA A23.1-2014)

La norme CSA A23.1-2014 (article 4.2.3.6.2) met en garde les utilisateurs contre le risque d'utiliser des
granulats a béton contenant des sulfures de fer :

«Les granulats qui produisent une expansion excessive du béton a cause d’une réaction
autre que la réactivité alcaline, ne doivent pas étre utilisés dans le béton, a moins que des
mesures préventives aient été prises a la satisfaction du maitre d’ouvrage.

Note : Bien que rares, des expansions importantes peuvent se produire pour des raisons
autres que la réactivité alcalis-granulat. Ces expansions pourraient étre attribuables aux
facteurs suivants :

a) La présence de sulfures, tels que la pyrite, la pyrrhotite et la marcasite, dans le
granulat qui pourraient s’oxyder et s’hydrater, avec prise du volume ou libération de
sulfates suivie d’'une attaque sulfatique de la pate de ciment, ou les deux.»
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La norme francaise NF P18-301 (1983) limitait la teneur totale en soufre des granulats & 0,4% sous forme
de SO3 (0,16 % sous forme de S). Ce seuil a d’abord été relevé une premiére fois dans la norme NF P18-
541 (1994) a 0,4% sous forme de S (i.e. 1% as SOzs), puis une seconde fois dans le contexte de la
standardisation européenne. Ainsi, la NF EN 12 620 (2003) spécifiait que la teneur totale en soufre (S)
des granulats et des fillers, s’il en fallait, ne doit pas dépasser les limites suivantes :

a) 2 % de S en masse pour le laitier de haut-fourneau refroidi a 'air ; et

b) 1 % de S en masse pour les granulats autres que le laitier de haut-fourneau refroidi a I'air.

Note : Des précautions particulieres s’imposent quand la pyrrhotite, une forme instable du sulfure de
fer FeS, est présente dans le granulat. Si la présence de ce minéral est prouvée, la teneur totale
maximale en sulfure (sous forme de S) doit étre de 0,1 %.

A , B

Produits secondaires (stlfales)

Sulfures

CLURSHUYUNSNRN KA ILENRREREE RSN

< Produits-secondaires'(sulfates) !

Figure 2. A. Micrographie d’'une lame mince (lumiére réfléchie polarisée) montrant des veinules remplies
de produits d’oxydation (oxyhydroxydes de fer) dans un grain de pyrrhotite (PO) situé en bordure d'une
particule de granulat (partie inférieure de la lame; la pate de ciment se situe dans la partie supérieure de
la lame et on y voit de nombreux grains de sable (e.g. QZ), de méme qu’'une fissure). (Bédard et al.
2016). B. Micrographie d’'une plaque polie de béton analysée par MicroXRF (cartographie d’intensité
qualitative en Soufre (S); appareil M4 Tornado). On y voit une particule de granulat incorporant des
plages interprétées comme étant des sulfures de fer (rouge); certaines de ces plages situées en bordure
interne de la particule de granulat montrent des concentrations élevées en soufre dans la pate de ciment
adjacente (jaune et vert) que I'on associe a la formation de produits secondaires (sulfates) (Béland 2017).
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Figure 3. A. Prélevement de blocs métriques dans une fondation résidentielle (Trois-Riviéres).  B.
Disposition sur un site d’exposition extérieur situé a Trois-Rivieres Nord. C. Résultats de mesures
d’indice de fissuration (Blocs série E) selon la méthode proposée par LCPC (1997) et indiquant une
augmentation significative de I'intensité de la fissuration a la surface de 4 blocs métrique (provenant d’'une
méme fondation résidentielle — série E) entre mai 2011 et ao(t 2014. D. Résultats de mesures
d’expansion effectuées sur les blocs de la série E, entre janvier 2012 et aolt 2014. (Francoeur, 2016).

5. NOUVEAU PROTOCOLE POUR LE CONTROLE DE LA QUALITE DES GRANULATS
INCORPORANT DES SULFURES DE FER

Suite aux travaux réalisés dans le cadre du programme de recherche mentionné précédemment,
Rodrigues et al., (2016b) ont proposé un protocole permettant d’évaluer en laboratoire, et ce en
différentes étapes, le potentiel de réaction/d’expansion nuisible de granulats incorporant des sulfures de
fer (Figure 4). Il implique la détermination de la teneur en soufre total (St) (Etape 1), du potentiel
d’oxydation (essai de consommation d’oxygéne - Etape 2), et du potentiel expansif (essai sur mortier -
Etape 3) du matériau granulaire (Rodrigues et al., 2016b). La rencontre ou non de valeurs limite
proposées pour ces essais engendre l'acceptation ou le rejet du matériau granulaire a I'essai pour
utilisation dans le béton de ciment.

Etape 1
Si Sipra > 1% Approche chimique Si Spy < 0,10%
S total
Refus Si Sipa 2 9,10% et< 1% | Pas dfe Acceptation
Analyse pétrographique | pyrrhotite
pyrrhotite
Note - en _
rouge Si O, consommé | _| Etape 2 || SiO, consomme
Valeur a 2 5% Consommation d’oxygéne <5%
préciser l
Etape 3 Acceptation
Expansion sur mortier
s | g
Expansion = 0,10% Sl Transfert
S G f . <0,10% WE
a 90 jours N . a4’C -
a 90 jours Expansion __)m
* Vérification potentiel RAS augmente

Figure 4. Protocole pour I'évaluation du potentiel nuisible des granulats a béton incorporant des sulfures
de fer (Rodrigues et al., 2016b).
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5.1 Détermination de la performance en service

Le potentiel nuisible de granulats produits dans une carriére, face au phénoméne d’'oxydation des sulfures
de fer, pourra possiblement étre déterminé par linspection de structures en service incorporant le
matériau granulaire a I'étude. Les résultats de l'inspection visuelle de structures sélectionnées (de fagon a
y reconnaitre ou non la présence d’indices d’'endommagement associables a ce phénomeéne) seront alors
complétés par une cartographie détaillée de la source de granulats, en particulier concernant la variabilité
de la nature/composition des lithologies (e.g. teneur en pyrrhotite) qui y sont exploitées, et par 'examen
pétrographique de carottes prélevées au sein d’éléments structuraux exposés a des conditions favorisant
I'oxydation des sulfures de fer présents dans les granulats du béton. Une décision définitive quant au
caractere nuisible ou non du granulat étudié sera ainsi fonction de la capacité de lier (ou non) les indices
visuels d’'endommagement au niveau de la structure étudiée aux caractéristiques compositionnelles du
granulat (e.g. teneur/nature des sulfures de fer) et a la présence (ou non) d’indices pétrographiques de
détérioration sur les échantillons de béton (oxydation du granulat et sulfatation du béton).

5.2 Investigations en laboratoire : Etape 1 - détermination de la teneur en soufre total

Lors de cette premiere étape du programme expérimental réalisé en laboratoire, les granulats sont
analysés chimiguement afin d’en connaitre la teneur en soufre total (St). Un échantillon « représentatif »
de 0,3 a 1g du matériau granulaire a I'étude, dont les particules sont inférieures & 80um, est analysé avec
un analyseur carbone/soufre (Figure 5A), grace a une méthode d’absorption infrarouge. Un accélérant
constitué de tungsténe et de fer est ajouté a I'échantillon pour faciliter sa combustion. La teneur en soufre
est mesurée a partir du SO2 dans le gaz de combustion. La clé du succes de cet essai réside dans le
mode de préparation de I'échantillon. Rodrigues et al. (2016a) ont proposé un mode de préparation
combinant une série d'étapes de quartage, de concassage/ broyage/pulvérisation et de tamisage
permettant de produire un échantillon représentatif du matériau granulaire original (Figure 5B).

A B
Méthode Approche chimique (Sioa)

Proposée
| 4kg |»|Quartage 2x2k

| Concassage <5 mm|

|Quartage pour obtenir 500g |

Analyse chimique Pulvériser <300 p

S total (lab 1)
S total (lab 2) \ |Quartage pour obtenir 50 g
S""”'“““’; Quarter €@ | pulvériser <80 pm
Figure 5: A. Analyseur carbone/soufre Eltra CS800 utilisé a I'Université Laval. B. Protocole de
préparation des échantillons pour la mesure du soufre total (Sr) des granulats (Rodrigues et al., 2016a,b).

Selon les recommandations de la norme européenne NF EN 12 620 (2003), les granulats dont la teneur
en soufre total (St) est supérieure a 1% ne devraient pas étre utilisés dans le béton. Les granulats qui
présentent une teneur en 1% < St = 0,10% doivent étre analysés a I'étape 2 afin de déterminer si le
soufre est présent sous la forme de sulfures susceptibles a I'oxydation (Figure 4). Dés que la teneur en
soufre total est = 0,10%, une analyse pétrographique en lumiére réfléchie est recommandée afin
d’identifier les phases sulfurées. Les granulats dont la teneur en St est inférieure & 0,10% ne
présenteraient pas de risque d’oxydation nuisible. Il est & noter que la valeur seuil de 0,10% est provisoire
et n'a pas pu étre confirmée compte-tenu du nombre limité de granulats étudiés dans le cadre du
programme de recherche. Cette valeur a été jusqu’ici adoptée de fagon a accepter les granulats selon les
limites établies par la norme européenne et les recommandations décrites a I'annexe P de la norme CSA
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A23.1-2014. Cette limite ne pourra étre confirmée que suite a une analyse globale de la situation dans un
contexte québécois et canadien.

La précision de cette méthode a été évaluée sur un groupe de 43 échantillons représentant une variété de
lithologies/types de roches rencontrées sur le territoire québécois (granite, diorite, syénite, gabbro,
andésite, basalte, phonolite, tuf, gneiss, grés, calcaire et dolomie) (Rodrigues et al., 2016b). Les
échantillons ont été préparés dans le lab.1 en utilisant le protocole décrit a la Figure 5B. Les échantillons
ainsi produits ont ensuite été fournis a deux autres laboratoires également équipés d’analyseurs
carbone/soufre (Leco/Eltra). Les résultats ont montré une variabilité fort acceptable avec un coefficient de
variation (CV) généralement inférieur a 10% dans le cas des granulats ayant une teneur en St > 0,05%.
Des valeurs de CV plus élevées ont été obtenues dans le cas de granulats ayant une teneur en St <
0,05%, ce qui est normal compte-tenu que ces valeurs sont trés faibles et également prés de la limite de
détection des appareils. Il est intéressant de noter qu’environ 50% (21/43) des échantillons testés
montraient une teneur en St = 0,10%, confirmant qu’une proportion significative de types de roches
contient en effet une quantité non négligeable de sulfures de fer (avec une teneur en St 2 0,10%); ainsi,
ces matériaux granulaires nécessiteraient des analyses supplémentaires afin d’identifier la présence (ou
non) de pyrrhotite. Dans le cas des échantillons analysés, seuls trois d’entre eux (i.e. 3/21) contenaient de
la pyrrhotite (Rodrigues et al., 2016b).

5.3 Investigations en laboratoire : Etape 2 - détermination de consommation d’oxygéne

Le soufre contenu dans les granulats peut provenir de différents minéraux. La valeur de St ne permet pas
de savoir a quel(s) minéral (aux) il est associé; il est connu que la pyrrhotite présente une cinétique
d’oxydation plus rapide que les autres sulfures de fer. De plus, méme si la pyrrhotite peut étre identifiée
lors d’'une analyse microscopique en lumiére réfléchie, il est difficile d’obtenir une valeur quantitative de sa
teneur dans I'échantillon de matériau granulaire. Pour compliquer I'analyse, la pyrrhotite n’est pas un
minéral & composition chimique fixe. En fait, la pyrrhotite est un minéral qui peut accommoder différents
cations et ce, en différentes proportions dans sa structure atomique. Le potentiel d’oxydation de la
pyrrhotite sera fonction de sa composition chimique. De méme, la pyrrhotite peut cristalliser sous
différents systémes cristallins, et peut présenter des surfaces spécifiques différentes, ce qui complexifie
I'étude du potentiel d’'oxydation. Bien que la teneur en pyrrhotite soit un bon indicateur des dommages
générés pour des granulats provenant de la méme source (cas des dégradations observés dans la région
de Trois-Riviéres avec des granulats provenant de la méme source), il ne serait pas approprié d’étendre
directement les valeurs observées a partir d’'une source a d’autres lithologies. C’est dans cette optique
que I'essai de la consommation d’oxygéne a été développé.

L’oxydation des sulfures se fait en présence d’oxygéne et d’humidité. Lorsque I'oxygéne est consommé,
sa concentration diminue dans un volume clos. La technique est basée sur la mesure de la diminution de
la concentration en oxygéne (Oz2) en fonction du temps dans un cylindre étanche de volume connu.
Plusieurs facteurs font varier cette teneur (quantité de matériaux, granulométrie, température, humidité
relative,...) et les parameétres d’essai doivent étre fixés précisément. Suite a une série d’essais realisés
sur une sélection de granulats incorporant ou non des sulfures de fer, des parameétres ont été optimisés
pour évaluer le potentiel d'oxydation des granulats, i.e. une taille de particules inférieure a 150 pm,
matériau granulaire a 40% de saturation, un rapport de 10 cm d'épaisseur de granulat (compacté) par 10
cm de dégagement, et trois heures d’essai a 22°C (Figure 6A). Les essais réalisés sur les huit matériaux
granulaires sélectionnés ont suggéré une coupure autour de 5% de O2 consommé, ce qui veut dire que
les granulats consommant plus de 5% du Oz présent dans I'enceinte présentent un potentiel d’oxydation
(Figure 6B). Des essais supplémentaires afin d’optimiser les conditions d’essai et, ultimement, d’en
vérifier la variabilité inter-laboratoire, demeurent nécessaires. De méme, les essais devront se poursuivre
sur un nombre important de sources de granulat afin de préciser la valeur de coupure proposée.
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Figure 6: A. Montage utilisé pour I'essai de consommation d’oxygene. B. Résultats des essais de
consommation d’oxygéne réalisés dans le cadre du programme de recherche — série sous conditions
optimales (Rodrigues, 2016; Rodrigues et al., 2016a).

54 Investigations en laboratoire : Etape 3 - essai d’expansion sur mortier

Basé sur une revue exhaustive de la littérature et de nombreuses analyses effectuées sous des
conditions bien contr6lées en laboratoire, un essai accéléré d’expansion sur barres de mortier a été mis
au point pour reproduire les mécanismes de détérioration observés a Trois-Rivieres. Des barres de
mortier sont fabriquées selon des caractéristiques s’apparentant aux éprouvettes fabriquées pour les
essais de RAS (norme ASTM C 1260 - dosage en ciment de 440g, quantité de granulats 1200g,
particules -5 mm + 150 um, e/c de 0,65) (Rodrigues et al., 2015). Le conditionnement des trois
éprouvettes formant un lot (25 x 25 x 285 mm) est divisé en deux phases. La Phase 1 vise a générer le
processus d’oxydation des sulfures de fer et la formation d’acide sulfurique responsable de l'attaque
sulfatique interne du mortier. Les barres de mortier sont ainsi conservées, pour une période de 3 mois, a
80°C/80% d’humidité relative avec 2 cycles de mouillage de 3 heures par semaine dans une solution
oxydante d’hypochlorite de sodium (6%). A 90 jours, les barres sont transférées a 4°C/100% d’humidité
relative en conservant les cycles de trempage dans la solution d’hypochlorite de sodium (6%) (Phase 2).
Des mesures régulieres de changement dimensionnel sont effectuées au cours de ces deux phases.

Une expansion supérieure a 0,10% a 90 jours (i.e. au cours de la Phase 1) pourrait engendrer le refus du
granulat; toutefois, les essais réalisés dans le cadre de cette recherche ont démontré que ces conditions
d’essais favorisaient également I'expansion des granulats susceptibles de RAS (Rodrigues et al., 2015),
ce qui donc exigera de déterminer en paralléle le potentiel de RAS des granulats avec les méthodes
conventionnelles. Dans le cas d'une expansion inférieure a 0,10% au cours de la Phase I, les
éprouvettes sont alors transférées dans les conditions froides (4°C). Un comportement stable (non-
expansif) sous ces conditions permettra I'acceptation du matériau granulaire (i.e. aucune expansion
significative par formation de thaumasite et pas d’expansion par les granulats alcali-réactifs); toutefois, un
comportement expansif au cours de la Phase |l démontrera un potentiel de génération de thaumasite et,
conséquemment, le rejet du matériau granulaire. Cette approche est basée sur I'étude de huit matériaux
granulaires et devra étre précisée par I'étude d’un plus grand nombre de granulats.
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Figure 7 : Courbes d’expansion de barres de mortier incorporant un granulat témoin « non réactif » (PKA)
et un granulat riche en pyrrhotite de la région de Trois-Riviéeres (MSK). L’état des éprouvettes de mortier a
différentes étapes de I'essai est également illustré (Rodrigues et al., 2015).

6. CONCLUSION

De nombreux types de roches et, conséquemment, les matériaux granulaires a partir desquels ils sont
obtenus, contiennent de petites quantités de sulfures de fer. Il apparait donc irréaliste d’exiger que les
granulats & béton ne contiennent aucune de ces phases minérales. L’analyse de nombreuses études
montre que la pyrrhotite, méme en trés petite quantité, est potentiellement nuisible car elle pourra
engendrer la détérioration prématurée de structures par des processus d’oxydation et de sulfatation.
Malheureusement, il n’existe pas suffisamment de données permettant de déterminer clairement quelle
quantité de pyrrhotite risque d’étre néfaste ou inoffensive. En fait, I'établissement d’'une teneur limite/
nuisible « universelle » en pyrrhotite apparait plus ou moins réaliste puisque plusieurs facteurs influencent
la réactivité de ce minéral ou d’'une combinaison de sulfures de fer.

Il n’existe actuellement aucune méthode d’essais permettant d’évaluer clairement le potentiel nuisible de
matériaux granulaires face au phénomeéne d’oxydation des sulfures de fer. Dans le cas de sources de
granulats exploitées depuis au moins une dizaine d’années, il apparait possible d’établir le potentiel
nuisible du matériau granulaire en étudiant la performance en service de structures en service et
soumises a des conditions susceptibles d’engendrer l'oxydation des sulfures de fer. Ces travaux
d’inspection devront toutefois étre complétés par une cartographie détaillée de la source de granulats, de
méme qu’'un examen pétrographique détaillé de carottes prélevées au sein d’éléments de la (ou des)
structure(s) inspectée(s).

Un programme de recherche a ainsi été mené au cours de la période 2010-2014 afin de faire la lumiére
sur le processus ayant engendré la détérioration prématurée de nombreuses structures en béton dans la
région de Trois-Rivieres (Québec, Canada). Parmi les réalisations de ce programme, un protocole
d’essais de performance capable de détecter les granulats problématiques a été développé. Les différents
essais formant ce protocole (analyse chimique pour le soufre total, consommation d’oxygéne et expansion
sur mortier) ont été développés a partir d’'une sélection de granulats incorporant ou non des sulfures de
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fer, certains ayant été spécialement sélectionnés puisqu’a l'origine de problémes dans des structures sur
le terrain. Bien qu’il s’agisse d’'un développement sans précédent sur le sujet, ces essais n'ont pas fait
I'objet d’'une évaluation poussée de leur « robustesse/précision ». De plus, les valeurs limite proposées
dans le protocole ne sont que préliminaires puisqu’établies a partir d’'un nombre limité de granulats (8). Un
programme complémentaire a I'échelle canadienne est présentement en préparation dont I'objectif sera
d’établir des spécifications/recommandations définitives quant a l'utilisation des granulats incorporant des
sulfures de fer dans le béton.
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