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Ne°desite: 79 174 011 AH

Arrété n° AF 75-2022-0214 du 10 février 2022

2024 marque le terme de notre programme collectif de recherche triennale intitulé « Archéologie
expérimentale des matériaux associés aux productions métalliques : (Re)mettre la science en culture ».
Le choix de ce théme reposait sur deux volontés. Tout d’abord il s’agissait de répondre a des
questionnements qui dépasse la stricte dimension paléométallurgique. Notre démarche expérimentale a
fait remonter de fagon de plus en plus évidente le besoin d’interroger en plus du métal, ['usage des
matériaux qui permettent 1’extraction comme les mises en forme des matiéres métalliques. C’est un
changement de paradigme pour nous puisqu’il s’agit de convoquer ici, la pierre, la terre et les maticres
appartenant a la sphére du vivant. Par ailleurs, cette nouvelle approche se double d’une réflexion sur
I’interdisciplinarité de notre pratique de I’expérimentation qui associe autour de 1’objet et du texte
archéologues, archéometres et historien des techniques. L apport des sciences dures a la compréhension
des objets et des techniques est indéniable, mais répondant au « comment » elle ne permet pas de faire
I’économie d’une réflexion sur le « pourquoi » qu’il s’agisse d’objets ou de procédés. De plus, la science
procede de la technique. Les artefacts issus des fouilles sont donc le reflet direct de la construction de
ce savoir alors que I’écrit, les traités techniques comme les réceptaires, vient illustrer une réalité acquise
et retranscrite, parfois partiellement, et souvent a des fins qui dépassent largement le cadre de la
technique. Cette approche par les matiéres issues autant des trois régnes trouve ici une place naturelle.
Elle se veut diachronique et ouverte a différentes aires culturelles, permettant des intercomparaisons
fructueuses. Il s’agit autant pour nous de préserver une ouverture d’esprit que d’assurer dans plusieurs
cas une économie de moyens.

Au cours de ces 3 années, prés d’une vingtaine de séquences expérimentales ont été conduites souvent
sur plusieurs exercices. Cela nous a parfois conduit a la limite logistique de notre outil. En effet au-dela
d’une dizaine d’expériences lors d’une session, il devient difficile d’assurer un accueil optimal d’autant
plus si un besoin d’encadrement technique est ressenti par nos collégues parfois moins coutumiers de la
démarche expérimentale. Cette fois 5 expériences se sont tenus sur 3 ans, et 3 sur 2 ans. Nous arrivons
donc aujourd’hui a devoir faire des choix afin d’assurer un encadrement a la hauteur des attentes des
intervenants. Autre aspect que nous constatons aujourd’hui, et qui est réjouissant, une demande de
collaboration émanant de collégues étrangers est de plus en plus classique. Elle signe, sans doute
possible, d’une part la place grandissante qu’occupe 1’approche expérimentale dans le cadre des travaux
en paléométallurgie, d’autre part le besoin d’un lieu ou de tels travaux puissent se développer
efficacement. La plateforme de Melle reste a ce titre encore un outil unique dans le paysage européen
alors qu’il existe de nombreux sites dédiés a I’archéologie expérimentale, notamment en Europe du Nord
et en Espagne. La spécificité de nos travaux sur la métallurgie des métaux non ferreux nous permet de
conserver un avantage compétitif certain. A ce titre, la plateforme a été ouverte au sein d’E-RHIS (
European Research Infrastructure for Heritage Science https://www.erihs.fr/) dont le ministére de la
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Culture est partenaire avec le CNRS, la FSP, le MnHn et Cergy Paris université. Parall¢lement elle est
¢galement proposée en cette fin d’année 2024 pour intégrer le programme AMI SPHINX WP « Fabrique
touristique du patrimoine ». Il n’est pas anodin que la place de la plateforme expérimentale de Melle
soit définitivement inscrite dans le dispositif de recherche de 'UMR 7065 IRAMAT.

Signalons que le site des mines d’argent qui nous héberge a continué de se montrer trés réceptif a nos
activités. Cette synergie entre la structure touristique et la plateforme expérimentale monte en puissance
sur le plan fonctionnel. Il a été acté que le site touristique préréserverait nos hébergements, point de
blocage de notre activité sur le Mellois dont 1’offre d’hébergement est trés réduite selon les cotits que
nous sommes capables de supporter. Cette aide financiére ne peut malheureusement pas apparaitre dans
notre dossier de programmation et il nous semble 1égitime de la mentionner ici. Une appui financier est
¢galement acquis, permettant d’anticiper certains besoins du PCR comme, pour cette année, la
rénovation de 4 soufflets et la réalisation de 2 nouveaux.

Toujours au niveau de I’interface entre site touristique et plateforme, nous travaillons avec les acteurs
du tourisme sur le Mellois pour effectuer une jouvence de la plateforme expérimentale. Outre les
considérations d’exploitation touristique, un pan important de la réflexion est dédi¢ a I’amélioration de
I’accueil des chercheurs. Ce travail est en cours depuis 2022 du DLA. Structure de I’ESS France
(économie sociale et solidaire), ce « Dispositif Local d’Accompagement » créé par 1’Etat et la Caisse
des Dépots aide les entreprises d’utilité sociale créatrice d’emploi a se développer. Ce travail est conduit
sur le modele du projet scientifique et culturel tel que proposé par la direction générale des patrimoines
/ service des musées de France, en gardant a 1’esprit que la structure des mines d’argent n’est
¢videmment pas un musée.

Ce rapport a été rédigé en essayant de répondre autant que faire se peut aux remarques de la CTRA
portant sur :

- la nécessit¢ de mentionner les dates auxquelles les expérimentations ont ¢té menées (surtout en cas
d’étalement sur plusieurs sessions, ce qui est un des piliers de notre action)

- le souhait d'augmenter le recours a l'analyse ce qui rejoint pour partie nos questionnements
épistémologiques

- la demande d’une bibliographie plus homogéne

- I’utilisation de renvois de figures dans le texte

- ’augmentation de la résolution des figures1

Le rapport s’organise autour de 5 parties. La premicre concerne le minéral et les traitements dont il fait
I’objet. Elle concerne 4 séquences expérimentales. La seconde partie réunit 5 autres séquences
interrogeant la place des roches et des terres en métallurgie. Avec 3 chapitres, la troisiéme partie met en
lumiére la place des matériaux issus du monde vivant. La quatriéme partie porte sur des expériences
portant sur la quantification et la production monétaire. Elle introduit dans le domaine expérimentale la
question de 1’énergie mise en ceuvre a plusieurs moments des productions et dont la source se trouve
dans 1’énergie déployée par les acteurs méme de ces essais. Enfin la 5¢ partie porte sur la valorisation
issue de ce PCR dans ces différentes dimensions.

Pour achever cette introduction, il faut mentionner un travail de fond qui bien que chronophage
n’apparait pas dans les comptes rendus qui suivent : I’entretien et I’aménagement du site. D’une fagon
générale, ceux-ci sont assurés par Jean-Philippe Marnais et son équipe des Mines d’Argent.
Ponctuellement nous intervenons également. Cela a ét¢ le cas a deux reprises cette année : tout d’abord

"1y a 12 un probléme technique, chaque auteur principal rédigeant son texte, la mise en commun aboutit 4 un
document trés lourd impossible a imprimer en 1’état avec les moyens disponibles en laboratoire. Lorsque cela a
€té possible, les photos ont été réduites au moment de I’assemblage afin que le pdf servant a I’impression ne soit
pas trop dégradé. La solution serait de passer par un imprimeur professionnel, mais outre le surcott, nous ne
disposons jamais de crédits disponibles au moment de passer a la phase d’impression. En revanche, le document
électronique transmis en accompagnement du rapport est dans sa qualité optimale outre son avantage en termes
d’empreinte carbone : un document de 200 pages pése 1 kg de CO», le méme document dématérialisé équivaut a
760 g de CO,.
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pour €laborer un abri mettant hors d’eau le four de cémentation, et surtout pour remplacer et agrandir la
toiture de notre forge multifonction. Ce dernier point a mobilisé Jean-Charles Méaudre et Vincent Le

Quellec pendant une semaine. Les utilisateurs actuels et a venir de la plateforme leur adressent leurs
remerciements.

Figure 1, réfection de la toiture de [’espace forge
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I Les minerais de cuivre et leur réduction : approche diachronique
20222024

Chanal L. *, Becerra M. F. **, Sarah G. *, Téreygeol F. ***

*CEB-IRAMAT, CNRS, Université d’Orléans
** CONICET, Universidad Nacional de La Plata, Museo de La Plata, Argentine
*** [RAMAT, NIMBE, CEA, CNRS, Université Paris-Saclay, CEA Saclay

Ces expérimentations naissent en 2019 d'une réflexion sur les minerais de cuivre dans le contexte de la
production métallurgique ancienne propre a 1’ Asie du Sud-Est (Cadet et al. 2021a). En 2021, nous avons
¢largi le propos en intégrant la métallurgie du cuivre préhispanique en Amérique du Sud (Cadet et al.
2021b). Pendant les années 2022, 2023 et 2024, nous avons travaillé en vue de construire un référentiel
a l’aide de différents minerais dont nous pouvions disposer et ainsi retracer la filiation du minéral
jusqu’au métal, tout en intégrant la question des mélanges entre minerais sulfurés et minerais carbonatés
comme oxydés. Nous avons intégré tant la métallurgie d’Amérique du Sud que celle de la production
du cuivre au Moyen Age dans les Pyrénées frangaises centrales et occidentales. Le cadre des
expérimentations a permis de révéler des problématiques communes entre les procédés métallurgiques
employés dans des contextes historiques et culturels variés et d’entamer une réflexion sur les filiations
minerai-objet.

En 2022, nous avons cherché a gagner en savoir-faire, afin d’étre en mesure de produire du cuivre et
ainsi pouvoir approfondir nos recherches sur ce procédé technique. En 2023, nous avons poursuivi
l'apprentissage en testant divers types de minerais et de mélanges, et le retraitement de la matte, afin de
tenter d’établir un protocole adapté a la charge traitée. Apres avoir démontré en 2023 nos capacités a
produire du cuivre a partir de la réduction de différents minerais, nous avons conduit en 2024 des
expérimentations permettant d’approfondir certaines problématiques autour de la réduction de minerais
de cuivre. Les questions que nous nous sommes posées ont ¢té les suivantes : quel est le pourcentage
massique de cuivre disponible dans le minerai idéal pour permettre une réduction aisée ? A partir de
combien de temps le soufre s’évapore-t-il de la chalcopyrite, et donc quel est le temps de grillage idéal
pour sa réduction ?

Une sélection de ces productions a été observée par MEB-EDS et analysée par LA-ICP-MS, afin de
comprendre au mieux le comportement des éléments durant les réductions, de créer un référentiel de
cuivres produits a partir de minerais connus, et d’améliorer notre compréhension de la filiation minerai-
métal grace a I’identification de certains éléments minoritaires et traces (données permettant de formuler
des hypothéses au niveau archéologique par la suite).
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1 Le protocole

Les minerais

Nous avons travaill¢ avec des minerais en grains d’environ 0,5 a 1 cm, accompagnés naturellement de

morceaux plus fins provenant de la fragmentation des blocs initiaux. Les minerais utilisés au cours des
trois sessions d’expérimentations sont les suivants, en plus de la matte obtenue lors d’expérimentations
précédentes :

Cuivre disponible

Minerai Provenance Sessions pour 100 g de minerai
(en g)
Malachite Mines du Katanga, Congo 2022, 2023, 2024 | 57,3
Chalcopyrite | Mine du Burc, Tarn 2022,2023,2024 | 34,8
Chalcocite | VHine La Purisima, Jujuy, 2022, 2023 79,9
Argentine
:ZI:J/Ir?‘:: - M 2024 de 202 60 %
urite, grey aroc selon pXRF
minerals »
56,2
Brochantite | Vil Achay, Argentine 2024 (19,2 selon LA-ICP-
MS)
Bournonite Saint-Laurent-le-Minier, Gard | 2023 12,7
63,4

Bornite Saint-Véran 2024

(11 a 33 selon pXRF)

Figure 2, minerais traités dans le cadre des réductions expérimentales

La malachite traitée en 2024 avait différents niveaux de pureté (Figure 3). Les minerais composant le
mélange appelé « malachite, azurite, grey minerals » n’ont pas encore clairement été identifiés. Des
analyses par diffraction des rayons X (DRX) sont en cours.

Figure 3, a gauche la malachite que nous avons appelée « pure », et a droite la malachite que nous avons qualifiée de «
moins pure »

Déroulé des expérimentations

Le protocole a été maintenu presque constant au cours des trois années, bien que de petites modifications
aient été introduites selon les objectifs de chaque année et les disponibilités. Les charges de minerai
¢taient fixées a 150 g pour 2022 et 2023, tandis que pour la session 2024, elles étaient de 100 g. Dans
certains cas spécifiques, la charge a ét¢ inférieure selon la disponibilité du minerai. Le charbon que nous
utilisons pour toutes les expérimentations sur la plateforme est du charbon de bois industriel de qualité
« restaurant », fourni par Forestiére du Nord. De méme, la structure de chauffe employée n’a pas évolué
au cours des expérimentations. Avec le creuset placé en-dessous de la tuyére, cette configuration se
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référe aux vestiges archéologiques du complexe de Vilabouly (Laos central), zone de production du
cuivre a I'dge du Fer (de 400 av. J.-C. a 400 pour cette région) (Figure 4).

&

Figure 4, structure de chauffe employée lors des expérimentations

Nous avons utilisé des creusets en forme de petite assiette creuse de 17 cm de diamétre et 2,5 cm de
profondeur (sessions 2022 et 2023) et de 15 cm de diameétre et 3 cm de profondeur pour certaines
expérimentations de la session 2024. La composition des creusets est la suivante : 1000 g de terre de
Langeais en poudre, 250 g de chamotte fine, 50 g de balle de riz broyée, et 250 g d’eau de pluie, ou 1000
g de terre de Langeais en poudre, 250 g de terre a 40 % de chamotte (DA2), 50 g de balle de riz entiere
et 250 g d’eau de pluie.

Au cours des sessions 2022 et 2023, un méme creuset a été utilis€é pour différentes opérations
consécutives (Figure 5), et n'a été changé que lorsqu'il s'est cass¢ ou qu’il était trop fissuré pour assurer
la bonne tenue d’un bain liquide.

e v

# b £ s s 2
Figure 5, creuset apres la réduction 18, qui sera utilisé de nouveau par la suite

En 2024, un creuset par expérience a été employé afin de contréler le rendement de chaque opération et
d'évaluer les changements chimiques entre le minerai et le produit final sans contamination des
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réductions précédentes. Dans tous les cas, une ventilation forcée a été utilisée directement dans le creuset
a I’aide d’un soufflet manuel. Lors des sessions 2022 et 2023, la coulée s’effectuait sur le sédiment
recouvert de talc, juste a coté du foyer. En 2024, un récipient a été employé pour éviter la perte et le
mélange des gouttes dans le sédiment, dans un souci de mesurer précisément les produits obtenus de
chaque expérience.

La durée des opérations n’est pas prédéterminée, mais la séquence reste identique selon le type de
minerai ou de mélange utilisé. Dans le cas de la malachite, le minerai est placé dans le creuset lorsqu'une
température de 600 °C est atteinte. Dans le cas de la réduction de sulfures, le minerai est introduit
lorsqu'il atteint 200 °C et I'opération commence par une montée en température jusqu'a 800 °C. Ce palier
est maintenu tant que des flammes vertes et/ou une odeur de soufre sont présentes, afin de favoriser le
départ du soufre ; la charge est régulierement mélangée avec un baton pour éliminer le maximum de
sulfures. A ce stade, la charge est recouverte de charbon pour éviter son oxydation. La ventilation est
ensuite accélérée pour augmenter la température et dépasser les 1100 °C, température de fusion du
cuivre.

Dans tous les cas, a la fin de I’opération, le bain liquide est mélangé a I’aide d’une tige en bois puis
coulé dans un creux ménageé dans du talc ou un récipient. Le cuivre produit se sépare généralement de
la matte par différence de densité lors de la coulée. La matte, qui peut s’agréger a une masse de cuivre
ou contenir des billes de métal, est cassante et peut donc étre facilement séparée du cuivre métallique
par percussion avec un marteau, afin d’étre refondue lors de I’opération suivante avec du minerai « neuf
». Nous avons néanmoins testé différents temps de grillage durant la session de 2024, afin de comprendre
au mieux ce processus.

Ce protocole a également été suivi pour la premicre réduction de bournonite en 2023, mais un résultat
négatif nous a conduits a réduire le temps de désulfuration a 20 minutes pour éviter une perte du
cuivre. C’est également le cas pour les réductions de bornite en 2024.

2 Résumé des opérations menées

Session 2022

Les objectifs de la session étaient d’augmenter le référentiel pour stabiliser les résultats acquis ainsi
que de gagner en savoir-faire. Dix opérations ont été menées, autour de la malachite, la chalcopyrite,
la cofusion malachite/chalcopyrite ainsi que le retraitement de la matte .

N° XP Minerai traités/objectifs

la 150 g chalcopyrite

2a 115 g matte (XP1la)

3a 30 g malachite + 120 g chalcopyrite

4a 78 g matte (XP3a)

5a 75 g malachite + 75 g chalcopyrite

6a 75 g malachite + 75 g chalcopyrite + 7 g matte
(XP5a)
7a 75 g malachite + 75 g chalcopyrite + 7 g matte
(XP6a)
8a 140 g matte (XP7a)
9a 75 g malachite + 75 g chalcopyrite

Figure 6, résumé des opérations pour l’année 2022. En rouge les expérimentations réalisées dans des creusets vierges

Session 2023

Apreés avoir constaté plusieurs échecs cinglants en 2022, 1’objectif principal pour I’année 2023 a de
nouveau été de gagner en savoir-faire avant de pouvoir utiliser nos résultats expérimentaux. Nous avons
donc réduit divers types de minerais et de mélanges, et retraité de la matte (Figure 7), afin de tenter
d’établir un protocole adapté a la charge traitée.
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Figure 7, résumé des opérations pour [’année 2023. En rouge les expérimentations réalisées dans des creusets vierges

Session 2024

Aprés avoir gagné en savoir-faire durant la session de 2023, les objectifs ont été approfondis. Les
premiéres expérimentations (n® 24 a 30) ont permis de reprendre 1’habitude des réductions. Par la suite,
nous avons testé durant les expérimentations n® 32 a 39 plusieurs mélanges avec différents pourcentages
de cuivre disponible dans les charges, afin d’estimer le pourcentage idéal de cuivre dans le minerai pour
une réduction plus aisée. Les teneurs ont été dosées a la p-XRF. L’objectif principal des réductions n®
42 a 53 a été de mieux comprendre le grillage des minerais sulfurés, en faisant varier certains parametres
afin d’avoir le protocole idéal. D’autres expérimentations ont été menées, nous permettant de garder la

Z
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Minerai traités/objectifs

150 g malachite

150 g malachite

150 g malachite

50 g malachite

75 g malachite + 75 g chalcopyrite
75 g malachite + 75 g chalcopyrite
75 g malachite + 75 g chalcopyrite
75 g malachite + 75 g chalcopyrite

(I[N B W=

9 30 g malachite + 120 g chalcopyrite

10 100 g chalcopyrite

11 100 g chalcopyrite

12 140 g matte (XP 10)

13 87 g matte (XP 12)

14 81 g matte (XP 12 + 13)

15 150 g chalcocite

16 126 g chalcocite

17 150 g chalcopyrite

18 54 g chalcopyrite + 54 g matte (XP 17)
19 143 g chalcopyrite + 7 g matte (XP 18)
20 130 g chalcopyrite + 20 g matte (XP 19)
21 144 g bournonite

22 153 g bournonite

23 84 g matte (XP 21 + 22)

main sur la production de cuivre et d’¢élargir notre référentiel.

N° XP

Minerais traités/objectifs

24

100 g malachite « pure »

25

50 g malachite « pure » + 50 g malachite « moins pure »

26

100 g malachite « moins pure »

27

100 g malachite « pure »

28

100 g malachite « pure »

29

100 g malachite « moins pure »

30

100 g malachite « pure »

31

100 g « malachite, azurite, grey minerals »

32

100 g malachite « pure »
60 % Cu disponible

33

50 g malachite « pure » + 47 g « malachite, azurite, grey minerals »
50 % Cu disponible

34

50 g malachite « pure » + 42 g « malachite, azurite, grey minerals »
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40 % Cu disponible
100 g « malachite, azurite, grey minerals »

35 30 % Cu disponible

36 100 g malachite « pure »
60 % Cu disponible

37 50 g malachite « pure » + 50 g « malachite, azurite, grey minerals »
50 % Cu disponible

38 25 g malachite « pure » + 75 g « malachite, azurite, grey minerals »
40 % Cu disponible

39 100 g « malachite, azurite, grey minerals »

30 % Cu disponible

40 100 g malachite « pure »

41 100 g malachite « pure »

50 g malachite « pure » + 50 g chalcopyrite

42 20 min de grillage
50 g malachite « pure » + 50 g chalcopyrite
43 . .
20 min de grillage, creuset plus gros
44 50 g malachite « pure » + 50 g chalcopyrite
20 min de grillage, malachite ajoutée aprés le début du grillage
50 g malachite « pure » + 50 g chalcopyrite
45 . .
30 min de grillage
46 50 g malachite « pure » + 50 g chalcopyrite

30 min de grillage, a plus haute température
100 g malachite « pure » + 100 g chalcopyrite
47 30 min de grillage, minerai couvert de charbons 15 min avant la

coulée
48 100 g chalcopyrite

20 min de grillage
49 100 g chalcopyrite

20 min de grillage
50 100 g chalcopyrite

30 min de grillage
51 100 g chalcopyrite

20 min de grillage, minerai couvert de charbons dés le début
52 100 g chalcopyrite

montée en température et laissée le grillage se faire seul
53 100 g chalcopyrite

chalcopyrite échantillonnée toutes les 5 min de grillage
54 18 g brochantite

55 50 g matte (XP 23)

56 100 g bornite

57 100 g bornite

58 83 g matte (XP 57)

59 150 g chalcopyrite

60 73 g matte (XP 59) + 150 g chalcopyrite

61 100 g matte (XP60) + 50 g malachite « pure »
62 150 g malachite « moins pure »

63 150 g chalcopyrite

64 109 g matte (XP 63) + 150 g malachite

Figure 8, résumé des opérations pour l’année 2024. En rouge les expérimentations réalisées dans des creusets vierges

Plus spécifiquement, 1’objectif de I’expérimentation n° 53 a été de prélever la chalcopyrite au fil du
grillage, afin de mieux appréhender ce processus. Le protocole d’échantillonnage est détaillé dans le
tableau suivant.
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N° XP Echantillonnage de la chalcopyrite
53-0 | Initiale
53-1 | Apres avoir atteint 600°C dans le creuset
53-2 | Apres 5 minutes de grillage
53-3 | Aprés 10 minutes de grillage
53-4 | Aprés 15 minutes de grillage
53-5 | Apres 20 minutes de grillage
53-6 | Apres 25 minutes de grillage
53-7 | Apres 30 minutes de grillage

Figure 9, déroulé des expérimentations autour du grillage de la chalcopyrite

3 Résultats

Session 2022

La premiére remarque pour cette session, évidente, est que le succés n’a pas été au rendez-vous. Seule
une réduction sur les dix menées (n° 5a) a abouti a une véritable production en permettant la récupération
de 61 % du cuivre disponible. Dans deux autres cas, il a été possible de couler un bouton de cuivre ayant
un peu de masse (n* 6a et 9a, avec des rendements de 14 et 21 %). Enfin, sur les 3 essais de refonte de
matte, seul un a abouti a la production d’un bouton de cuivre (9,22 g). Sans que I’on puisse proposer un
rendement, faute de connaitre la teneur initiale, la masse reste faible. Au final quatre essais n’ont pas
conduit a la coulée du métal rouge (n* 1a, 2a, 3a et 10a).

La seconde remarque est la mauvaise tenue au feu des creusets a la sciure. Hormis le creuset utilisé pour
la réduction 3a, qui est déclassé, car ayant trop de matic¢res adhérentes, tous les autres ont rompu a la
premiére chauffe. Certaines faiblesses sont visiblement dues a un séchage insuffisant de ces piéces
utilisées crues. Hasard ou non, le dernier creuset (celui utilisé pour la réduction 6a) qui a tenu le feu cing
fois d’affilié provient de notre stock de 2019 et a donc été réalisé avec de la balle de riz comme
dégraissant.

Une conclusion s’impose : il sera nécessaire de recommencer. L’échec relatif de ces essais est imputable
a notre manque de savoir-faire. Nous rejoignons ici une donnée propre a I’archéologie expérientielle et
qui a été de longue date intégrée par nos collégues préhistoriens. En effet, parmi les éléments pris en
compte dans leur réflexion, ils attribuent une place simple, mais efficace au degré d’apprentissage de
I’opérateur : un tailleur est qualifié « d’expert », « de confirmé » ou « de débutant ». [l n’est pas question
de quantifier ce savoir, mais de garder présent a I’esprit cet état. Dans notre cas, en comparant la série
de 2021 avec celle de 2022, nous avons en 2021 une opératrice confirmée pour la gestion de la fonte
(Melissa Cadet) avec une souffleuse débutante (Florence Maqueda). En 2022, Florence Maqueda est
restée au soufflet devant confirmée dans cette gestion du flux d’air (d’autant qu’elle intervient pour
d’autres expériences en 2021 et 2022), Léa Chanal prend le role de fondeur (débutante). Les chauffes
2022 caractérisent non pas un manque de montée en température (nous avons toujours fondu), le flux
d’air était suffisant, mais des bilans matiére défavorables qui montrent que nous avons briilé¢ du cuivre
en ayant une atmosphere trop oxydante. Cette atmosphére se maitrise en disposant a bon escient les
charbons sur le creuset. Il s’agit de charbons a préparer en amont pour qu’il ait la bonne forme, d’étre
en mesure de les déposer correctement sur le creuset. Ce sont des gestes a acquérir et ils impliquent de
dépasser la peur naturelle du feu.

D’autre part, en reprenant les travaux précieux de I’ingénieur des mines Williams Gowland qui a aussi,
et trés précocement, pratiqué 1’archéométrie et 1’archéologie expérimentale, il ressort bien que les



conditions de températures que nous avons suivies ne sont que partiellement propices au traitement de
la matte. Elles recouvrent également les données archéologiques établies par Mélissa Cadet. Il est donc
correctement établi que deux variables essentielles sont a corriger : la température et I’atmosphére.

1. La température

La ventilation au soufflet permet sans difficulté notoire d’atteindre les températures finales (autour de
1150-1200 °C). En revanche, en comparant les données, on s’apergoit que cette année la température
intermédiaire qui doit permettre le départ du soufre a été trop haute. Tant et si bien qu’elle a atteint le
point de fusion de la chalcopyrite. Le minerai forme alors un bain et il est difficile de provoquer le départ
du soufre, car cela nécessite de mélanger le bain beaucoup plus réguliérement que ce que nous avons pu
faire. Avec des grains de minerai, le mélange et la mise en contact avec 1’atmosphere se font plus
simplement. Ainsi la premiére phase de chauffe a été faite 50 a 100 °C au-dessus ce qui semble requis.

2. L’atmosphére

Au-dela de la production du cuivre métal, la perte en masse que nous observons est a rapprocher d’une
atmosphere trop oxydante. Dés lors que le cuivre se forme, il s’oxyde de nouveau trés rapidement et
brile dans 1’atmosphére ce qui correspond bien a la couleur des flammes observées au-dessus de 900 °C.
Le creuset n’a donc pas été suffisamment protégé a I’aide des charbons.

Session 2023

Des vingt-trois expérimentations menées, toutes ont permis d’obtenir un liquide en fusion et une coulée
du mélange, quelle que soit la charge initiale. Dix-huit ont abouti a 1’obtention d’un bouton métallique
(sans matte pour les trois premicres dont la charge était constituée uniquement de malachite, et avec
d’autres produits pour les autres, principalement de la matte).

Les analyses compositionnelles du métal produit, avec 99,5 % de moyenne de cuivre, montrent qu'il
s'agit de cuivre presque pur, avec des pourcentages de soufre trés faibles (dans le cas des coulées avec
chalcopyrite) ou nuls (malachite et chalcocite). Dans le cas de réductions de chalcopyrite pure
(réductions 10 et 11), le produit était seulement de la matte, qui, une fois réduite a nouveau, permettait
d’obtenir du cuivre métallique et d'autres produits (matte et scorie). Pour ce qui est des réductions de
bournonite, le produit obtenu n’a également été que de la matte, qui a par la suite été réduite a nouveau,
ne donnant également que de la matte.

Les rendements ont été calculés en fonction de la steechiométrie des minerais employés (Erreur !
Source du renvoi introuvable.). Les résultats doivent étre considérés avec précaution, puisque les
creusets qui ont été réutilisés contiennent encore une part du produit des expérimentations antérieures.
Les minerais utilisés ne sont par ailleurs pas tout a fait purs, et malgré un tri effectué¢ en amont, il est
possible que de la gangue ait subsisté dans la charge employée. Le rendement moyenné de 1’ensemble
des opérations (hormis celles de la bournonite qui ont abouti & un résultat nul) s’¢léve a 38 %.



N° XP | Masse de cuivre produit (en g) | Rendement estimé (en %)
1 43,8 51
2 29 33,7
3 27,5 32
4 17,5 61,1
5 14 nd
6 0 0
7 1,85 nd
8 0 0
9 0 0
10 0 0
11 0 0
12 11,9 nd
13 18,2 nd
14 6,1 nd
15 45,1 37,7
16 48,4 48
17 1,85 3,5
18 14,7 nd
19 10,2 nd
20 14,7 nd
21 0 0
22 0 0
23 0 0

Figure 10, rendements des opérations menées en 2023

(. En rouge les expérimentations pour lesquelles la masse de cuivre n’a pas été séparée de la matte. Dans
le cas ou la réduction s’est faite a partir de matte, il n’a pas été possible de calculer le rendement)

Sur les vingt-trois expérimentations menées, sept creusets ont été utilisés, dont trois n’ont servi qu’une
seule fois, car trop fissurés pour étre réutilisés. L un des creusets s’est par ailleurs fendu lors de la coulée,
entrainant une perte du produit dans le foyer qu’il a fallu chercher par la suite. Ces fragilités peuvent
s’expliquer par le caractére hétérogéne de la chauffe en foyer, exacerbé par le contact des charbons de
bois.

Un autre probléme auquel nous avons été confrontés lors des premiéres expérimentations était le manque
d'expérience en matiére de coulée (trés lente) qui faisait que le produit obtenu était petit (et
l'augmentation du poids du creuset de plus de 100 g). Avec la poursuite des réductions, nous avons
perfectionné le procédé, mais a cause des ruptures des creusets (réductions 15 a 17) nous avons
¢galement perdu de la matic¢re (4,7 g retrouvés apres la réduction 5, et 2 g apreés la réduction 7). Malgré
le probléme de rupture du creuset, les expérimentations avec la chalcocite argentine ont été couronnées
de succes, permettant d’obtenir principalement du cuivre métallique pur.

Les différentes expérimentations montrent que tant pour la réduction des carbonates (malachite) que des
sulfures (chalcopyrite et chalcocite), purs ou en mélange — cofusion — (carbonate + chalcopyrite et
chalcopyrite + matte), le protocole utilis¢, avec une structure simple, est efficace. C’est seulement dans
le cas de la chalcopyrite pure qu’il a fallu répéter I’opération au moins une fois pour obtenir du cuivre
métallique.

Les résultats des réductions de la bournonite n’ont quant a eux pas abouti a 1’obtention de cuivre
métallique, mais ont permis d’observer qu’une réduction de ce minerai nécessitait d’étre rapide, afin
d’éviter toute perte du produit. Un palier de 20 min s’est avéré plus efficace pour la réduction 22, méme
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si du soufre s’évaporait encore avant la coulée. La réduction de la bournonite semble nécessiter de passer
impérativement par I’étape de la matte, permettant de prendre un temps de désulfurisation plus long afin
d’obtenir du cuivre métallique.

L'analyse des produits obtenus nous fournit des outils pour l'interprétation des preuves archéologiques,
considérant que les boutons métalliques issus de la réduction de la malachite et de la chalcocite sont
similaires, et que la teneur en soufre de la cofusion avec la chalcopyrite a de faibles pourcentages de
soufre et de fer presque inexistants (Figure 11).

%Cu obtenu

100

99.8
99.6
99.4
99.2
9
98.8 l
98.6

=]

S & & ¥ = &
& 2 5¢ & & 5
A R R << N
& o & 2 ol
< 2 & & &
5 & §
<2 (‘OQ
N N
b NS
< &
&

Figure 11, teneurs moyennes en cuivre des produits métalliques obtenus en fonction du type de minerai utilisé

La réalisation de ces expérimentations a également permis d'améliorer nos propres compétences dans
cette pratique, en ajustant le protocole (temps, températures, atmosphére) et en améliorant la coulée. A
force de réductions, I’intuition des expérimentateurs s’est substituée a la rigidité du protocole. Les
températures étaient prises a chaque étape afin d’inscrire avec précision chaque geste effectu¢, mais ne
constituaient plus une condition dans 1’avancée du protocole. Ainsi, le palier de désulfuration débutait
lors de I’observation de premieres flammes vertes ou de premicres odeurs de soufre, et finissait a la fin
de ces observations, tandis que la coulée était réalisée lorsqu’un bruit caractéristique du bain liquide
était entendu.

Session 2024

Les réductions réalisées avec différents pourcentages de cuivre disponible dans les charges démontrent
qu’il semble plus aisé de travailler avec des minerais présentant du stérile, qui joue sans doute le role de
fondant dans I’opération (Figure 12). Comme on peut le voir dans le tableau, les meilleurs résultats ont
été obtenus avec des malachites contenant 30 % et 40 % de cuivre. Il est également important de noter
que le bon résultat de 'expérimentation n° 32 avec de la malachite pure pourrait étre di au fait que, pour
cette expérience, un creuset déja utilisé au cours de plusieurs expérimentations 1'année précédente, avec
des résidus de minerai partiellement fondu a I’intérieur, a été réutilisé.
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. . . Total

N° Malachite pure « Malachlfe, azurite, de Cu%w Cuivre obtenu
du Katanga greys minerals » . .
XP charge | disponible (en @)
(en g) du Maroc (en g)
(en g)

32 100 100 60 14,2
33 50 47 97 50 4,2
34 50 42 92 40 24
35 100 100 30 5,9
36 100 100 60 0
37 50 50,2 100,2 50 0,7
38 25 75 100 40 8,9
39 100 100 30 18,2

Figure 12, charges de minerais et quantités de cuivre obtenu

Ces résultats sont cependant a considérer avec précaution dans la mesure ou le minerai employé, au-
dela de la malachite du Congo, a ét¢ le mélange appelé « malachite, azurite, grey minerals », dont on ne
connait pas encore la nature. Les charges sont donc différentes a cet égard, ce qui peut entrainer plus de
facilité pour réduire certains minerais que d’autres, décorrélé de leurs teneurs en cuivre.

Les observations au MEB-EDS sur les différents échantillons issu du grillage de la chalcopyrite (XP53)
nous permettent d’estimer que des cristallisations commencent doucement a se former au bout de 15
minutes de grillage, pour étre réellement présentes au bout de 20 minutes (Figure 13).

100
Figure 13, image MEB d’une chalcopyrite au bout de 20 minutes de grillage

Une couche d’oxydes de fer se forme sur les grains de minerai dés la premiére montée en température
de la structure de chauffe, et persiste jusqu’aux 30 minutes de grillage (Figure 14).
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Figure 14, image MEB d’une chalcopyrite au bout de 30 minutes de grillage

Les teneurs en soufre et en fer de la chalcopyrite initiale sont variables (Figure 15 ; Figure 16). Au bout
de 10 a 15 minutes de grillage, les teneurs en soufre diminuent de 20 %.
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Figure 15, teneurs en soufre dosées au MEB-EDS au fil du grillage de la chalcopyrite

70%
60% o
® o
50% o
)
= * 0
o 40% o) (&)
0 Q
; : 8
S 30% 0 6
I o ©
20%
10% o
0%
chalcop.  creuset 5 10 15 20 25 30

initiale  a600°C ) .
Temps de grillage (min)

Figure 16, teneurs en fer dosées au MEB-EDS au fil du grillage de la chalcopyrite
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Les rendements des opérations n®*42 a 51 ne permettent pas d’observer avec clarté un protocole plus
adapté qu’un autre pour le grillage des sulfures (Figure 17).

Ne . . . s — Rendements

XP Minerais traités/objectifs estimés (en %)

42 | 50 g malachite « pure » + 50 g chalcopyrite / 20 min de grillage 50,0

43 | 50 g malachite « pure » + 50 g chalcopyrite/ 20 min de grillage, creuset plus gros 50,6
50 g malachite « pure » + 50 g chalcopyrite / 20 min de grillage, malachite ajoutée

44 . , . 38,7
aprés le début du grillage

45 | 50 g malachite « pure » + 50 g chalcopyrite / 30 min de grillage 43,5

46 50 g malachite « pure » + 50 g chalcopyrite / 30 min de grillage, a plus haute 202
température ’
100 g malachite « pure » + 100 g chalcopyrite / 30 min de grillage, minerai

47 . . 61,6
couvert de charbons 15 min avant la coulée

48 | 100 g chalcopyrite / 20 min de grillage 21,3

49 | 100 g chalcopyrite / 20 min de grillage 0

50 | 100 g chalcopyrite / 30 min de grillage 0

51 | 100 g chalcopyrite / 20 min de grillage, minerai couvert de charbons dés le début 0

Figure 17, rendements des opérations impliquant un grillage

Apres I’expérimentation n° 62, le creuset, qui a été utilisé durant 4 opérations (chalcopyrite, matte et
malachite), a été volontairement détruit (Figure 18) puis broyé afin de récupérer le cuivre qui s’y était
potentiellement infiltré.

Figure 18, creuset cassé apres |’expérimentation n® 62

L’ensemble du cuivre récupéré et refondu nous a permis de couler un lingot de 92 g (Figure 19). Apres
une réduction de 150 g de malachite, cela donne un rendement a 107 %, qui est I’un de nos meilleurs
résultats. Il est donc possible de se demander si, dans un objectif de production rentable, il n’est pas plus
pertinent pour les anciens métallurgistes de détruire leurs creusets au bout de quelques opérations, afin
d’éviter la perte de métal produit.

Figure 19, lingot obtenu a l’issue de [’expérimentation n° 62
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La réduction de brochantite n’a pas permis 1’obtention de métal. La deuxiéme réduction de bornite (n°
57) a permis d’obtenir une bille de 0,12 g de cuivre, et le retraitement de la matte de cette
expérimentation (n° 58) 0,16 g. Ces faibles masses obtenues nous démontrent qu’une production de
cuivre est possible, mais que nous ne maitrisons visiblement pas assez bien le protocole.

4 Conclusion des trois années d’expérimentations et perspectives

Les rendements obtenus
Avec une production du cuivre pour 52 opérations sur 73, nous pouvons estimer maitriser le procédé
de réduction de minerais de cuivre (Figure 20).

Nombre
d’opérations ayant Réussite Moyenne
Charge traitée donné lieu des opérations des rendements
ala coulée du (en %) estimés (en %)
cuivre
Malachite 12/16 75 32,4
Chalcopyrite 2/11 18 26,7
Malachite + 8/16 70 475
chalcopyrite
Matte
de chalcopyrite 713 >3 nd
Chalcocite 2/2 100 42,8
« Malaghite, azurite, 33 100 nd
grey minerals »
« Malachite, azurite,
grey minerals » + 4/4 100 nd
malachite
Brochantite 0/1 0 0
Bournonite 0/2 0 0
Matte
de bournonite 071 0 nd
Bornite 0/2 0 0
Matte de bornite 0/1 0 nd
Total/moyenne 52/72 74,4 37,3

Figure 20, opérations ayant donné lieu a la coulée du cuivre et rendements estimés selon les charges traitées

11 est possible de constater que la réduction de la chalcopyrite seule s’avére complexe (18 % de réussite),
mais que le retraitement de sa matte est bien plus aisé (58 %). Sa cofusion avec la malachite rend
I’opération encore moins complexe (70 % de réussite). La réduction de la malachite seule semble dans
tous les cas plus aisée (75 %).

11 est important de souligner que la réutilisation du creuset permet d'obtenir de meilleurs résultats. Dans
le cas de la malachite a 60 %, le rendement moyen en 2023 était de 41,5 %, tandis qu'en 2024, sans
réutilisation du creuset, il n'était que de 10,7 %. Seules les malachites a 30 % et 40 % ont présenté des
rendements similaires a ceux de 2023 (41 % et 40 % respectivement).

Les 100 % de réussite de la chalcocite, du mélange « malachite, azurite, grey minerals » et de la co-
fusion de ce mélange avec la malachite sont a prendre avec précaution dans la mesure ou peu
d’opérations ont été menées.

Comme écrit plus haut, les calculs des rendements sont a prendre avec précaution. De plus, ils sont trés
hétérogeénes d’une expérimentation a 1’autre et les rendements des opérations de retraitement de la matte
ainsi que de la réduction du mélange « malachite, azurite, grey minerals » n’ont pas pu étre calculés.
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Les compositions des cuivres produits

Avec une teneur moyenne en cuivre de 97,5 % (avec un écart-type relatif de 8,8 %), le métal produit par
I’ensemble de ces réductions expérimentales apparait comme relativement « pur » du point de vue des
anciens métallurgistes, peu importe le type de minerai réduit. En effet, le soufre n’a pas été dosé lors
des premicres analyses, mais la teneur moyenne est de 0,1 % pour I’ensemble des cuivres analysés par
la suite, et les teneurs ne dépassent pas les 0,3 % pour les cuivres issus de réductions de minerais sulfurés.

Certains cuivres, notamment ceux issus de la réduction du minerai mélangeant malachite, azurite et «
grey mineral » présentes des teneurs dépassant le pour cent pour certains ¢léments (Sn, Pb, As et Sb)
(Figure 21). Ces résultats nous permettent d’entamer une réflexion sur la production non intentionnelle
d’alliages.

N° XP Cu Sn Pb As Sb
6A 93% | 1576 | 64818 158 56
6B 97% 520 21345 252 84
34 96% 2 233 7804 | 30818

35 84% | 88068 397 28349 | 35089
23-41A | 87% | 72059 174 23595 | 29674
39A 79% | 81171 | 72984 | 14293 | 35452
39B 94% | 11500 | 30997 | 3760 8246
41A 80% | 84706 | 59127 | 14377 | 36235

Figure 21, teneurs en ppm des teneurs dépassant le pour cent

Ces minerais sont en cours d’analyse par diffraction des rayons X. Nous ne connaissons donc pas a ce
jour leurs natures exactes.

Au-dela de ces questionnements liés a la réduction de minerais cupriféres, certains cuivres produits
expérimentalement entre 2022 et 2024 ont permis de tester la cémentation de cuivres expérimentaux,
opérations inédites (voir infira 4° partie, chap. XIV).

Perspectives

Afin d’¢élargir notre référentiel, il semble pertinent de s’essayer a de nouveaux minerais. Les échecs des
réductions de bornite, bournonite et brochantite démontrent que chaque minerai nécessite un traitement
particulier et donc une maitrise différente. De méme et afin de faire le lien avec les artefacts retrouvés
en Argentine précolombienne, la réduction de chrysocolle pourra étre testée dans les années a venir.

Au-dela des réductions de minerais de cuivre, le métal déja produit dans le cadre de ces opérations
servira pour la suite a expérimenter I’affinage du cuivre ainsi qu’a produire des alliages cuivreux, dans
une optique d’économie circulaire.
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IT Production des bronzes par cémentation/cofusion des minerais :

approche diachronique
2022-2024

Verly G. *, Téreygeol F. **, Rademakers F. ***, Loepp D. ****

* MRAH ACOM, Bruxelles, Belgique

** LAPA-IRAMAT, NIMBE, CEA, CNRS, Université Paris-Saclay, CEA Saclay, 91191 Gif-sur-
Yvette

*** British Museum, Londres, Royaume-Uni

**%* Orfevre, Rome, Italie

Une nouvelle problématique a permis depuis trois ans de combiner des données de fouille et d’analyses
provenant de quatre sites archéologiques et de deux collections muséales. Cette approche qui concerne
des sites aussi différents tant par le lieu que par la chronologie (I’Egypte antique, le Soudan antique et
la France médiévale) montre le caractére éminemment transdisciplinaire a la fois de I’expérimentation,
de la paléométallurgie et de la démarche archéométrique.

Des artefacts liés a la métallurgie des sites égyptiens du Wadi el-Jarf a I’Ancien Empire? et d’Ayn
Soukhna a I’ Ancien Empire et au Moyen Empire? et du site soudanais de Kerma* ainsi qu’un lingot, du
minerai et des objets du site frangais de Castel-Minier pour le Moyen Age entre les XIII® et XVI° si¢cles®
montrent tous une utilisation d’un alliage arsénié¢ au pourcentage variable. Cette donnée technologique
a été confirmée par des analyses faites aux Musées royaux d’Art et d’Histoire de Bruxelles® et au musée
du site de Kerma (Soudan)’ sur des outils similaires réalisés également en alliage cuivreux. Si les sites
semblent de prime a bord ne pas convenir au vu de ’espace-temps et des différences des contextes
culturels qui les séparent, ce point commun méritait d’associer nos connaissances. Dans les quatre cas,
nous avons pu déterminer que cet alliage est un fait volontaire s’opérant au moment de la fusion. En
revanche, le type de minerai arsénié ainsi que la chaine opératoire permettant de produire des outils sont
encore des sujets de questionnement.

Nous avons donc congu un protocole pour produire des lingots de teneur allant de 1 % a 10 % d’élément
d’alliage en utilisant deux sources minérales différentes : orpiment et arsénopyrite.® Pour nous aider,
nous nous sommes inspirés des travaux® faits a Qantir (Nouvel Empire — Egypte) montrant I’adjonction
de minerai de cassitérite directement dans le creuset. Nous sommes alors dans le cadre d’un procédé
s’approchant de la cémentation par les matériaux utilisés (un métal et un minerai), dont la nature du
cément!? doit encore étre définie, tout en sachant qu’il existe des cristaux de soufre trouvés en abondance

2 TALLET 2015.

3 ABD EL-RAZIQ et al. 2011 ; VERLY 2017 ; VERLY 2024.

4 BONNET 1982 ; RADEMAKERS et al. 2022 ; RADEMAKERS et al. 2023 ; VERLY et al. 2019a ; VERLY et al. 2020.
> FLAMENT 2017 ; TEREYGEOL et al. 2022.

6 RADEMAKERS ef al. 2021 ; RADEMAKERS et al. 2018b.

" RADEMAKERS ef al. 2022.

8 Nous avons profité de ces sessions expérimentales pour réaliser également des alliages avec du minerai d’étain
(cassitérite) qui s’inscrit dans la continuité technique de I’Egypte de la fin du Moyen Empire (PHILIP 2006 ; PHILIP,
COWELL 2006.) et du Nouvel Empire, héritiere des traditions des fusions arséniées de 1’Ancien Empire et du
Moyen Empire.

9 RADEMAKERS ef al. 2018a.

19 Dans le cas de la production de cuivre arsénié, les futures expérimentations et analyses devraient démontrer le
role de cément qui pourrait peut-étre étre joué par le soufre (s’il s’agit réellement d’un cément d’un point de vue
métallurgique, a I’instar des céments utilisés dans la production de laiton). Dans le cas de la production de cuivre
a I’étain, les données archéologiques n’ont pas encore identifié de cément puisque les métallurgistes du Nouvel
Empire utiliseraient uniquement du cuivre, du charbon et du minerai d’étain.
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sur le site d’Ayn Soukhna''. S’il y a une absence de cément, il n’y a a dire vrai pas de dénomination
moderne pour ce mode de production mettant en jeu un métal avec un minerai. Ce procédé n’est plus
utilisé. Nous avons choisi de parler de « cofusion », terme qu’il est toujours possible de critiquer.

Les études d’archéométallurgie, dans le bassin Nilotique, sont menées par une équipe composée de
Georges Verly, en charge de I’archéologie et de I’archéologie expérimentale, de Frederik Rademakers,
en charge de 1’archéométrie, d’un expérimentateur-artisan David Loepp et d’un maitre d’art Hugues
Paridans. Celles menées a Castel-Minier sont menées par Florian Téreygeol et son équipe, dont Frangois
Peyrat. Le dialogue et I’interdisciplinarité sont les atouts de ce projet, dictant I’égalité entre ses membres,
représentant la somme des idées et des débats, construisant ainsi I’ensemble des protocoles de recherche
et des publications. Pour ce cas d’étude, nous sommes ravis d’accueillir Patrick Degryse, Professeur a
I’université de KU Leuven et a Universiteit Leiden, qui a permis d’identifier les sources minérales
égyptiennes et fourni du minerai d’arsénopyrite.

1 Les contextes archéologiques

Données issues de Nubie et d’Egypte antiques

Wadi el-Jarf
Le site du Wadi el-Jarf'? se trouve au sud du débouché du Wadi Araba, sur les contreforts du massif du
Galala Sud." Ce site portuaire est constitué de quatre implantations qui s’étirent sur un peu plus de 6
km d’est en ouest, du dernier ressaut montagneux du désert oriental au littoral. Des artefacts liés a la
métallurgie secondaire et des artefacts en alliage cuivreux y ont été découverts.

La zone du site proche de la cote montre un ensemble d’installations de 1’ Ancien Empire (2700-2200).
La plus ancienne correspond a I’aménagement de deux structures en pierre de grandes dimensions,
mesurant 30 m de long sur 8 & 12 m de large et présentant des cellules aménagées en dents de peigne.
Les deux implantations, contemporaines, ont été construites parallelement 1’'une a 1’autre selon un axe
nord-sud, dos au nord afin d’abriter les espaces internes des vents dominants et des risques
d’ensablement. Leur plan général est caractéristique des espaces de stockage, connu en contexte
expéditionnaire, au début de I’ Ancien Empire. Un dépot de 99 ancres de bateaux en pierre a été retrouvé
en place dans I’espace vide laissé entre ces deux structures ou elles avaient été rangées avec soin au
cours de la phase finale de I’occupation des deux magasins. Enfin, a quelque 160 m a ’est se trouve,
encore visible a marée basse, une jetée en forme de L, immergée pour I’essentiel, mais dont I’extrémité
de la branche est-ouest vient s’arrimer au rivage.

De nombreux artefacts y ont été découverts, pour 1’essentiel des éléments liés a la navigation, mais aussi
des outils de taille (pierre et bois) en alliage cuivreux et des fragments de creusets. La campagne d’étude
et d’analyse en 2022 a permis de distinguer deux procédés techniques en lien avec cette session
expérimentale. Le premier élément est la composition des outils qui ont été réalisés systématiquement
en alliage arsénié. Le second est la présence de résidus de minerai dans les fragments de creuset
identifiés comme un possible second métal arsénié.

Kerma
Le site de Kerma-Doukki Gel'* est implanté au centre de la Nubie antique, en amont de la 3¢ cataracte
du Nil. II est constitué de deux ensembles urbains étroitement liés qui occupent une position stratégique
le long de la vallée. La fouille de la ville antique de Kerma, découverte en 1913 par George Reisner',

'T'VERLY 2024.
12 https://amers.hypotheses.org/chantiers-de-fouilles-excavations/jarf/le-site, source de I’information.
13 TALLET 2017.

14 https://www.orient-mediterranee.com/program/kerma-doukki-gel/
I3 REISNER 1923a ; REISNER 1923b.
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a été conduite par Charles Bonnet'® a partir de 1969. Ses travaux ont permis de mettre au jour une vaste
agglomération kouchite s’étendant sur plusieurs hectares et qui s’est développée durant environ un
millénaire, entre 2500 ANE et 1500 ANE. Concernant notre problématique, une structure métallurgique
trés particuliére permettrait de proposer une chaine opératoire pour la production de plaques en alliage
ternaire (Cu-As-Sn), grace a un moule-four en croix (= 2000 ANE). Les premiéres expérimentations de
2019-2020'7 ont permis de comprendre la montée en température et I’influence de la pente du moule
pour contrecarrer la formation de fausses soudures, mais nous avions mésestimé 1’importance du role
de I’arsenic dans le succés de la coulée et de la production de structure homogéne. 11 faudrait donc
recommencer les expérimentations avec un alliage ternaire qui aurait aussi les propriétés apportées par
I’arsenic (voir ci-dessous).

Les analyses détaillées des creusets de Kerma'® fournissent, par ailleurs, des preuves solides de la
création d’un alliage volontaire ternaire, dans le cadre d’une métallurgie secondaire plutdt que par la
sélection de minerais lors d’une métallurgie primaire. Il s’agirait, comme nous 1’avons démontré a Ayn
Soukhna, de faire fondre du cuivre métallique dans un creuset, puis d’ajouter un composant a forte
teneur en arsenic (« speiss »'? ou arsénopyrite) pour créer un alliage riche en arsenic, ainsi que de I’étain
(sous forme métallique ou minérale).

Ayn Soukhna
Ayn Soukhna® se trouve sur la cote occidentale du golfe de Suez. Une implantation d’époque
pharaonique y a ¢été découverte en 1999 grace a la présence de nombreuses inscriptions
hiéroglyphiques?!, gravées sur les rochers. Elles signalent une occupation importante de 1’Ancien
Empire (I1I° millénaire) a la fin de la XVIII® dynastie au Nouvel Empire (1300 ANE).

11 apparait que durant le Moyen Empire, le site a été régulierement occupé par des expéditions comptant
parfois plusieurs milliers d’hommes — d’aprés les chiffres livrés par les inscriptions rupestres — en
provenance de la région memphite, se dirigeant vers la péninsule du Sinai dont les Egyptiens exploitaient
les ressources en cuivre et en turquoise. Les fouilles mettent en valeur 1’existence d’un centre logistique
important, aux fonctions multiples, a mi-chemin entre la vallée du Nil et les lieux d’exploitation dans le
Sud-Sinai.

La reprise des expéditions au tout début du Moyen Empire, aprés leur arrét durant la Premiére Période
intermédiaire, se caractérise par la réoccupation de la partie basse du site. Au début de la XII° dynastie,
un ensemble spectaculaire d’ateliers métallurgiques — unique en Egypte pour cette période — y est
installé. Plus d’une centaine de fours de réduction ont été étudiés, ainsi qu’une dizaine de fours de fusion.
Leur état de préservation exceptionnel permet de mieux comprendre une chaine opératoire presque
compléte pour le Moyen Empire, permettant d’obtenir du cuivre métallique a partir de minerais de cuivre
importés de la péninsule du Sinai. Parallélement a la fouille archéologique, de nombreuses sessions
expérimentales ont été et continuent a étre menées pour restituer I’ensemble du déroulement de la chaine
opératoire du cuivre.

16 BONNET 2014 ; BONNET et al. 2021.

7 VERLY et al. 2019a ; VERLY et al. 2019b ; VERLY et al. 2020.

'8 RADEMAKERS et al. 2023.

19 RADEMAKERS et al. 2024.

20 https://amers.hypotheses.org/chantiers-de-fouilles-excavations/ayn-soukhna/le-site, source de 1’information.
2 TALLET 2012.
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Figure 22, une batterie de fours de réduction du début du Moyen Empire © Mission Ayn Soukhna

Il est intéressant de noter I’évolution de la composition de la production métallique au fil de la chaine
opératoire. Les minerais sont des carbonates, des chlorides et des hydroxides de cuivre pour I’essentiel
sans aucune présence d’éléments mineurs pouvant servir de fondant naturellement. Aprés la réduction,
les billes de cuivre sont donc composées essentiellement de cuivre sans présence d’arsenic.

MO014 56 Sud US76 A7

10em

Figure 23, bloc de minerai retrouvé a proximité des fours de réduction (Ayn Soukhna)

Une partie des billes, collectées grace a deux modes de tri, sont placées dans des creusets afin de produire
localement des outils. Une portion de ces creusets porte la preuve archéologique d’un ajout volontaire
d’arsenic, encore mesurable dans le laitier accroché a la paroi interne de ces derniers. Ce changement
de composition est un élément important pour I’établissement du protocole expérimental.
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MEO:714 Creusat pour cuivre arsénié
Made opératoire A : petit creuset
-

Zane doygénation (Zo]

Figure 24, creuset ayant servi plusieurs fois pour couler des outils (Ayn Soukhna)

Dernier fait qui corrobore cette volonté antique de changer le comportement mécanique des outils
provient de 1’analyse des productions locales. La grande majorité est bien réalisée grace a un alliage
arsénié que cela soit pour les outils de taille du bois ou de la pierre a partir du cuivre de la péninsule du
Sud-Sinai.

Tell el Dab’a
Le site présente une activité métallurgique secondaire et peut-étre une activité de métallurgie primaire.

Naville lance les fouilles du site en 1885, permettant de découvrir une riche architecture. Le matériel
associé a la métallurgie est un ensemble fait de creusets, d’embouts, de moules et d’artefacts métalliques
en alliage ternaire étain-arsenic. L’activité métallurgique est datée de la fin du Moyen Empire au début
de la Deuxiéme Période Intermédiaire. En plus des creusets et des artefacts métalliques, il y a la présence
d’un bloc de speiss qui aurait probablement été par deux autres formes minérales d’étain et d’arsenic
afin de réaliser différentes combinaisons d’alliage.?* Tous les creusets de Tell el-Dab’a sont des formes
ouvertes. La morphologie générale est de type ovoide avec un bec verseur, qui annonce les creusets
naviformes ramessides de Qantir.

r
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Figure 25, dessins d’un creuset complet de Tell el-Dab’a

(PHILIP 2006, p. 199-204, Fig. 79-83)

22 PHILIP, COWELL 2006.

43



Musées royaux d’Art et d’Histoire de Bruxelles et Musée de Kerma

Enfin pour ce qui touche a 1’espace nilotique, les analyses faites sur les collections égyptiennes des
Musées royaux d’Art et d’Histoire de Bruxelles® et sur I’assemblage du musée de Kerma?* (Soudan)
ont bien montré I’importance des alliages arséniés dés le début de la métallurgie du cuivre dans la vallée
du Nil. La volonté d’une addition d’arsenic dans une phase métallurgique secondaire est aussi bien
démontrée pour les productions du Sinai®’, que par la correspondance avec les analyses menées 4 Ayn
Soukhna?.

Au cours des époques du Moyen Empire en Egypte (2033-1780 ANE) et du Kerma Moyen en Nubie
(2050-1750 ANE), les alliages arséniés sont progressivement remplacés par des alliages a 1’étain, bien
qu’une importante période d’utilisation mixte (y compris la production d’alliages ternaires) soit notée
dans toute la vallée du Nil.

Données issues du monde médiéval : Castel-Minier (XIV-XVle siccle)

Nous voyons bien une place des cuivres arséniés réelle pour les premiers temps de la métallurgie.
Comme signalé, il se produit un remplacement de 1’arsenic par 1’étain donnant naissance aux bronzes
que nous connaissons. Passé les hautes périodes, 1’arsenic disparait de I’historiographie. Pourtant, les
fouilles récentes conduites sur le site de Castel-Minier bousculent cette doxa.

Castel-Minier sur la commune d’Aulus-les-Bains (Ariége, France) est un site minier et métallurgique
actif principalement entre les XIII® et XVI° si¢cles de notre ére. Fouillé depuis 2003, il a livré prés d’une
dizaine d’ateliers métallurgiques dont trois sont équipés d’au moins une roue hydraulique. Les chaines
de production y sont particulierement variées : il a été produit sur site de I’argent, du plomb, du cuivre,
du fer et des alliages cuivreux et plombiféres.

Julien Flament a I’occasion de son doctorat soutenu en 2017 et portant sur I’Analyse des matériaux
appliquée aux produits de la metallurgie des métaux non ferreux : le site de Castel-Minier ou
["apparition des ateliers « multi-métaux » aux XIV°-XV* siecles a analysé un certain nombre d’objets en
alliage cuivreux identifiés autant comme des objets de la vie courante que comme des vestiges des
activités métallurgiques propres au site de production de Castel-Minier. En plus des alliages classiques
(bronze, laiton et leurs déclinaisons), il a mis en évidence 1’usage prépondérant du cuivre pur. Les
analyses permettent également de caractériser une gamme de produits tenant une quantité non
négligeable d’arsenic s’échelonnant de 0,2%mass a 0,9%mass As.

23 RADEMAKERS ef al. 2021 ; RADEMAKERS et al. 2018b.
24 RADEMAKERS et al. 2022.

25 RADEMAKERS et al. 2021.

26 VERLY 2024.
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Figure 26, objets en alliage cuivreux contenant plus de 2000 ppm As (Castel-Minier)

Ces objets atypiques rentrent principalement dans 2 gammes : les bronzes et les cuivres au plomb.
Concernant les bronzes, la teneur en étain les rattache a une des familles de bronzes proposées par J.
Bayley, tirant parfois vers les laitons.
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Figure 27, classification du mobilier cuivreux selon les teneurs relatives en éléments d’alliage.

(Diagramme ternaire adapté d’aprés Bayley J., « Alloy nomenclature », p. 14.77)

Ce graphique ternaire, trés utile pour un premier classement, devra étre repensé en intégrant deux
mineurs (Sb et As). Notons a ce stade que la présence d’arsenic n’a jamais été réellement discutée
puisque la réflexion historique autant qu’archéologique part du postulat que les bronzes arséniés

27 FLAMENT 2017, p. 547.
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n’existent pas en Europe sous une forme volontaire aprés la fin de I’Age du bronze (et a fortiori pour la
période médiévale). La présence de ce métalloide dans les alliages est considérée strictement comme un
apport involontaire 1i¢ aux minerais utilisés. Pourtant les deux derniéres campagnes de fouille conduites
a Castel-Minier en 2021 apportent chacune un élément intéressant indiquant comme une possibilité forte
qu’une gamme discréte d’alliage médiéval nous ait échappé. Tout d’abord, nous avons identifié dans les
minerais trouvés sur le site un bloc de 150 g d’arsénopyrite (CM20, US 3375, CL 14339). Cette
identification n’a été possible que par une analyse sur coupe fraiche. En effet, ce minerai est largement
oxydé en surface. Comme la pyrite et la chalcopyrite, son encroltement rougeatre empéche toute
identification ferme avant le recours a I’analyse?. De fait, ce bloc était classé sous « chalcopyrite »
avant son identification chimique en laboratoire.

Figure 28, arsénopyrite, minerai archéologique (CM20, US 3375, CL 14399)

D’autre part, nous avons mis au jour en 2021 un fragment de lingot définissant un disque de 7 mm
d’épaisseur pour un diamétre estimé de 25 cm, soit un volume de 343 c¢cm? équivalent & une masse de 3
kg. Le choix de couler le cuivre en galette est a rattacher a une phase de métallurgie extractive plus qu’a
une phase de métallurgie secondaire. Les premiéres analyses de surface par pXRF indiquent qu’il s’ agit
d’un cuivre arsénié avec du plomb et de 1’argent (pXRF 32 : 82,3% Cu, 14,1% As, 1,7% Pb et 0,7%
Ag). Cette combinaison élémentaire qui ne rejoint aucun alliage utilisé pour la vie quotidienne semble
indiquer de nouveau une métallurgie extractive avec un minerai arséni¢ et argentifére pouvant
s’apparenter a 1’arsénopyrite. Des analyses complémentaires restent a faire, car le dosage de surface
montre d’abord I’enrichissement en As lors du refroidissement du lingot puis lors de I’altération du
cuivre apres abandon. Sur la photo ci-dessous, le lingot a été nettoyé de sa couche de corrosion riche en
cuivre, cela participe également a la détection d’une forte teneur en arsenic.

28 C’est d’ailleurs un point méthodologique a retenir pour ce type de fouille. Un raisonnement quasiment
tautologique peut se mettre en place facilement : « il n’y a pas de bronzes arséniés au Moyen Age, donc il n’y a
pas de minerai d’arsénopyrite sur les ateliers métallurgiques ».
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Figure 29, fragment de lingot circulaire Cu-As (CM21, US 3455, CL 14607)

Ainsi a ce stade, nous disposons a Castel-Minier de trois gammes de marqueurs s’apparentant a une
chaine de production de bronzes a 1’étain arséniés : le minerai, le métal brut et les produits finis. En
revanche, nous ne pouvons rien avancer quant aux structures et matériels de chauffe (fours comme
creusets). Il reste a caractériser a 1’aide des éléments disponibles cette chaine de production discrete.
L’approche expérimentale devrait fournir des informations précieuses pour corroborer ou non
I’hypothése de cette production atypique.

2 Session expérimentale 2022

Méthode expérimentale

Grace aux données archéologiques et aux analyses, nous avons ¢laboré un protocole expérimental qui
respecte les conditions physico-chimiques anciennes, notamment par 1’usage d’un air forcé qui arrive
directement dans le creuset. Afin d’obtenir des résultats cohérents et répétitifs, nous avons posé un choix
pour trois €léments techniques : une montée rapide en température, une coulée dés que la fusion est
uniformément acquise et un air directement soufflé dans le creuset.

D’autres points ont été également été décide :

J Utiliser un méme creuset par type de minerai

o Réaliser des alliages pouvant titrer 1, 5 et 10 %mass d’¢lément d’alliage
o Simuler un recyclage en refondant les lingots pour produire des outils

o Mesurer le changement de composition lors du recyclage

J Mesurer la microdureté des alliages
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. Pratiquer des analyses p-XRF tout au long des différentes phases

Métal et minerais

La base de ’alliage est faite d’un cuivre titré, acheté sous la forme de lingot (hemimex production). Les
analyses fournies précisent une teneur de min 99.9% de Cu, max 0.015% d’Ag, max 0.04% d’O, max
0.0005% de Bi et max 0.005% de Pb. Ce cuivre a été complété par du cuivre électrolytique
chimiquement pur.

Les minerais permettent de produire deux types d’alliage.

Orpiment - Réalgar

Alliage A. Orpiment-réalgar massif

(L’origine géologique n’est malheureusement pas connue ni pour 1’orpiment ni pour le réalgar).

Cassitérite
[Villeder - France)

Alliage B. Cassitérite (Villeder France, et Katanga RDC).

Deux tailles différentes ont été choisies pour ces expérimentations, nous parlons de « concassé » quand
la taille du minerai se situe entre le grain inframillimétrique et 0.33 cm et de « non-concassé » quand la
taille varie entre 0.5 cm et 1 cm.

Outillage et structure de fonte

Pour réaliser le foyer de fusion, nous n’avons pas tenu compte des données archéologiques d’un site en
particulier. Nous avons privilégié un foyer ouvert de petit volume (H. 39 cm, Prof. 33 cm et 1. 20 cm)
afin d’économiser au maximum le combustible (charbon de bois), pouvant contenir un creuset a fond
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plat du type de ceux découverts a Tell el-Dab’a (fin du Moyen Empire — Egypte)? et a Bouto (époque
impériale — Egypte).*

Figure 30, four expérimental 2022-2023 avec soufflerie forcée placée a I’arriére

La soufflerie forcée est faite d’une tuyere coudée (insufflant I’air directement dans le creuset) et d’un
soufflet manuel en cuir. Tous deux ne sont pas conformes aux données archéologiques, mais assurent
une répétition identique du mode de montée en température, d’expérimentation en expérimentation.
Rappelons que I’objectif est bien ici de réfléchir sur les produits et non sur la structure de chauffe, cette
derniére nous étant inconnue au moins pour trois des quatre sites archéologiques (Wadi el-Jarf, Kerma
et Castel-Minier).

La tuyére et les creusets ont été réalisés par notre céramiste Francois Peyrat. La tuyere est simplement
faite a I’aide d’argile de Langeais (terre utilisée classiquement pour toutes nos expérimentations) passée
dans une extrudeuse puis courbée encore verte. La piéce est ensuite cuite. Les creusets, certains utilisés
cuits, d’autres crus) sont des bols ouverts de 15 cm de diamétre pour une dépression de 3 cm. La terre
de Langeais qui les compose a été dégraissée trés fortement pour améliorer ses résistances thermique et
mécanique.

29 PHILIP, COWELL 2006.
30 BALLET et al. 2020, p. 201 ; TEREYGEOL, MAZOU 2019.
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Figure 31, tuyére en coude (2022-2023)

L’essentiel de notre préoccupation s’est concentré sur la répétitivité du mode opératoire et sur le choix
du positionnement de 1’arrivée de la soufflerie forcée. Nous avons ainsi privilégié un mode de montée
en température conforme aux données archéologiques ou cet air forcé arrive directement dans le creuset
afin de faire fondre la masse de cuivre recouverte d’un lit de charbon de bois.

Protocole expérimental

Nous avons réalis¢ un seul protocole - malgré des périodes archéologiques différentes et deux types
d’alliage différents A ou B - privilégiant I’adjonction du minerai dans le cuivre fondu et une arrivée
d’air forcée au-dessus du bain métallique.

Deux étapes ont été réalisées lors de la session 2022. La premiére étape consiste a réaliser des lingots
dans un moule monovalve aussi bien pour I’alliage A que B. Pour chaque type de minerai et pour chaque
gamme théorique de pourcentage souhaitée (1%, 5% et 10%), nous avons expérimenté soit une forme
de minerai en grains millimétriques, soit sous forme de gravier autour de 5 mm. Comme chaque phase
a été doublée, cela a permis de créer quatre lingots par titrage. Lors de 1’ajout du minerai, nous avons
¢galement apporté une variable : soit nous avons maintenu une soufflerie forcée pendant 3 minutes, soit
nous avons stoppé la soufflerie pour couler directement I’alliage. La seconde étape consiste a opérer une
simulation de recyclage afin de caractériser 1’éventuelle évolution de 1’alliage lors d’une refonte. Le but
étant de produire deux ciseaux par lingot, pouvant ultérieurement servir a la taille de la pierre grace a
un moule en grés bivalve.’! La nécessité de produire un objet fini permet de travailler a I’instar des
métallurgistes anciens, devant résoudre les mémes problématiques dont 1’objectif final est d’assurer la
production d’un objet fonctionnel. Pour les deux étapes, la décision a été prise de couler ’alliage dés
qu’il est en phase liquide, sans pousser I’augmentation de température plus longtemps.

31 BURGOS, LAROZE 2020.
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Réalisation des alliages

Le but de cette étape est de créer un alliage a partir d’un cuivre métallique et d’un fondant sous forme
minérale. Lors de chaque fusion, un lingot a été coulé dans un moule monovalve. Nous avons travaillé
avec des volumes assez restreints : 200 g de cuivre et des doses de 4.2¢g, 10.5g et 22 g de minerai.

Les alliages A ont été réalisés avec 18 doses d’orpiment (5 creusets pour les opérations numérotées :
13-18 ; 19-22 ; 23-26 ; 38-39 ; 40-41) et 11 doses d’arsénopyrite (2 creusets pour les opérations
numérotées : 27-29 et 30-37).

Coulée du lingot, alliage cuivre et orpiment Coulée du lingot, alliage cuivre et
arsénopyrite

Figure 32, coulées alliage A

Les alliages B ont été réalisés avec 12 doses de cassitérite (1 creuset pour les opérations numérotées : 1-
12). Seul ce type d’alliage n’a pas eu, apres 1’adjonction du minerai, une alternance entre 3 minutes de
soufflerie forcée et I’arrét complet de cette derniére. A chaque coulée, nous avons maintenu 3 minutes
d’air forcé.

51



Figure 33, coulée alliage b

Analyses p-XRF

Des analyses ont été faites localement, grace a notre p-XRF, et des échantillons (productions
métalliques, moules, creusets) ont été systématiquement faits pour caractériser les différentes fusions.?

Les analyses p-XRF sont concentrées sur trois types d’artefacts : les coulées, les moules et le four. Elles
permettent — avec les réserves d’usage par rapport a ce type d’analyse — d’estimer pendant les
expérimentations si les alliages se réalisent. Cette base analytique a permis de s’assurer que le protocole
permettait bien aux alliages de réussir sans définir toutefois un pourcentage exact. De futures analyses
permettront de déterminer précisément les compositions chimiques et ses évolutions au cours des
refontes, ainsi que la structure cristalline. Pour aider a I’interprétation des structures retrouvées en
fouille, des analyses ont également été faites pour les moules, le four de fusion et son environnement
immeédiat. Dans un an, une étude taphonomique sera faite spécifiquement pour le four. En effet, nous
aimerions réanalyser la structure et son environnement immédiat afin de quantifier une éventuelle
modification des concentrations des dépdts métalliques.

Premiéres conclusions pour 2022

Dans la démarche propre aux acteurs sur la plateforme expérimentale, nous avons ici poussé la
mutualisation non seulement des moyens, mais également de la problématique. La question de la
production des cuivres arséni¢s touche non seulement les périodes hautes, mais également des phases
plus récentes de I’histoire comme le Moyen Age. Les buts de cette expérimentation sont multiples,
permettant de faire progresser la recherche aussi bien dans le domaine des techniques de fouille, de
I’archéométrie, de I’archéométallurgie et de 1’étude des céramiques techniques. Nous en listons ci-
dessous un certain nombre que nous tenterons de développer dans les années a venir :

32 Nous renvoyons aux publications précédentes pour la visualisation des tableaux d’analyses p-XRF.
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. Etudier d’un point de vue archéométrique les produits formés : analyses chimiques,
mécanique et cristallographique

. Reproduire des lingots et réaliser des refontes pour apprécier les pertes au feu

. Caractériser les propriétés techniques des deux alliages (avantages et inconvénients) d’un
point de vue de la coulée, de la finition et de l'utilisation aprés réalisation d’un outillage
coulé

. Analyser les résidus dans chaque moule expérimental afin de mesurer les éléments traces

qui seraient pertinents pour déterminer le type d’alliage ayant été¢ coulé dans les moules
retrouvés en contexte de fouille

. Analyser les résidus dans le four de fusion expérimental et dans le sol afin de mesurer les
¢léments traces qui seraient pertinents pour déterminer le type d’alliage ayant été produit
dans les fours retrouvés en contexte de fouille

3 Session expérimentale 2023

Grace aux données archéologiques, aux analyses et aux expérimentations de 2022, nous avons ¢laboré
un nouveau protocole expérimental qui respecte les conditions physico-chimiques anciennes,
notamment par ’'usage d’un air forcé qui arrive directement dans le creuset. Afin d’obtenir des résultats
cohérents et répétitifs, nous avons posé un choix pour quatre éléments techniques : une montée rapide
en température, la recherche d'un tempo parfait pour obtenir le pourcentage le plus élevé, obtenir une
fusion uniformément acquise et un air directement soufflé dans le creuset.

D’autres points ont été également décidés :

. Utiliser le méme creuset par type de minerai (cassitérite, arsénopyrite et un mélange de
cassitérite-arsénopyrite)

. Réaliser des alliages pouvant titrer entre 1 et 10 %mass d’élément d’alliage
. Pratiquer des analyses p-XRF tout au long des différentes phases

Rappels et variations sur les conditions des expériences
La base de I’alliage est toujours le méme type de cuivre (hemimex production). Les minerais permettent
de produire deux types d’alliage : un cuivre a I’étain et un cuivre arsénié.

Contrairement a 1’année 2022, nous avons choisi une taille intermédiaire de concassage des minerais
entre 1 et 3 mm. Tous les minerais ont été échantillonnés pour étre analysés.

L’outillage est pour I’essentiel identique a 2022. La soufflerie forcée est faite d’une tuyére coudée a 90°
(insufflant I’air directement dans le creuset) et d’une soufflerie électrique donnant un débit similaire a
un soufflet mécanique en cuir (2.5 m/s). Tous deux ne sont pas conformes aux données archéologiques,
mais assurent une répétition identique du mode de montée en température, d’expérimentation en
expérimentation. Rappelons que I’objectif est bien ici de réfléchir sur les produits et non sur la structure
de chauffe.

La tuyére et les creusets ont été réalisés par notre céramiste Francois Peyrat. La tuyere est simplement
faite a I’aide d’argile de Langeais (terre utilisée classiquement pour toutes nos expérimentations) passée
dans une extrudeuse puis courbée encore verte. La picce est ensuite cuite. Les creusets sont des
contenants ouverts naviformes dont la morphologie et les dimensions sont inspirées des découvertes



faites a Tell el-Dab’a, grace aux recherches menées par Philip en 2006.% La terre de Langeais qui les
compose a ¢té dégraissée tres fortement suivant 4 « recettes différentes » pour améliorer ses résistances
thermique et mécanique. Des fissures verticales sont quand méme apparues (malgré de longues périodes
de préchauffe) lors de la montée en fusion, si le souffle d’air touche directement la paroi.

L’essentiel de notre préoccupation s’est concentré sur la répétitivité du mode opératoire et sur le choix
du positionnement de 1’arrivée de la soufflerie forcée. Nous avons ainsi privilégié un mode de montée
en température conforme aux données archéologiques ou cet air forcé arrive directement dans le creuset
afin de faire fondre la masse de cuivre recouverte d’un lit de charbon de bois. L apport de cette année
2023 a été de changer I’angle d’arrivée de la tuyére en passant d’une source apicale a 90° a un jet oblique
de 52°, conformément aux données fournies par les tuyéres de Qantir®*. Les avantages sont multiples.
Le souffle ne chasse plus les charbons hors du creuset, tout en suivant la courbure de la surface intérieure
du creuset, distribuant ainsi I’apport d’oxygéne a une plus grande superficie. L.’accés au creuset est
beaucoup plus facile aussi bien pour le chargement en matiéres premieres que pour sa manipulation. Il
faut faire, cependant, attention a ne pas orienter le souffle sur la paroi du creuset au risque de générer
une fissure verticale (passage du point quartz) a cause de la différence de température entre I’intérieur
du creuset et le jet d’air (fait qui a pu arriver aux creusets d’Ayn Soukhna, en plus de la sollicitation
mécanique de la lévre lors de leur préhension).

Protocole expérimental

Nous avons réalis€¢ un nouveau protocole en 2023 — conservant I’adjonction du minerai dans le cuivre
fondu et une arrivée d’air forcée au-dessus du bain métallique — pour préciser deux variables : le meilleur
ratio entre le temps nécessaire prit par le minerai pour effectuer sa réduction et le temps maximum ou
le bain de cuivre peut rester liquide et I’impact de I’absence de soufflerie forcée lors de I’adjonction des
minerais. Le processus, qui a été choisi, est le suivant : 1) bain de cuivre trés chaud —2) garder le charbon
incandescent — 3) placer la galette de cire qui contient le minerai afin d’augmenter la concentration en
C et donc augmenter I’atmosphére réductrice — 4) garder la soufflerie forcée allumée, mais grandes
flammes a cause de la cire et vapeurs blanches a cause de I’As — 5 ) bien homogénéiser par perchage (il
reste a trouver comment supprimer les vapeurs d’arsenic ?).

Une seule étape a été réalisée lors de cette session 2023. Elle consiste a réaliser des lingots dans un
moule monovalve aussi bien pour I’alliage d’étain que d’arsenic. Pour chaque type de minerai et pour
chaque gamme théorique de pourcentage souhaitée, nous avons expérimenté une maille entre 1 et 3
millimétres. Comme chaque phase a été doublée, cela a permis de voir si les résultats étaient
reproductibles.

Réalisation des alliages

Le but de cette étape est de créer un alliage a partir d’un cuivre métallique et d’un fondant sous forme
minérale. Lors de chaque fusion, un lingot a été coulé¢ dans un moule monovalve. Nous avons travaillé
avec des volumes assez restreints : 200 g de cuivre et des doses de 4.2g, 10.5g et 22 g de minerai. Nous
avons utilis¢ de la cire pour augmenter 1’atmosphere réductrice lors de 1’adjonction de la charge minérale
pour une partie des expérimentations. La cire d’abeille n’a pas été découverte en contexte archéologique,
mais elle pourrait étre un adjuvant plausible en Egypte antique.

33 PHILIP 2006 ; PHILIP, COWELL 2006.
34 PUSCH, TASIAUX 1990, p. 199.



Les alliages ont été réalisés avec 12 doses de cassitérite (1 creuset pour les opérations numérotées : 40-
51), 18 doses d’arsénopyrite (2 creusets pour les opérations numérotées : 52-68) et 2 doses de cassitérite-
arsénopyrite (1 creuset pour les opérations numérotées : 70-71).

Galette de cire d’abeille contenant le minerai Adjonction de la galette de cire (cassitérite —
broyé de cassitérite ou d’arsénopyrite arsénopyrite) dans le bain liquide de cuivre

Coulée du lingot, alliage cuivre et cassitérite Coulée du lingot, alliage cuivre et arsénopyrite

Figure 34, travail a l'aide de la cire

Premieres conclusions pour 2023

Par rapport aux protocoles de 2023, deux points semblent étre éclaircis®® concernant ’arsenic : le temps
d’attente entre 1’adjonction du minerai et le moment de la coulée doit étre le plus court possible et la
soufflerie forcée pourrait coupée lors de ’adjonction du minerai, mais au détriment de figer le bain.
Toutes ces expérimentations ont été faites avec un minerai broyé entre 1 et 3 mm. Nous n’avons pas
encore les résultats avec un maillage inframillimétrique ou avec une maille de 5 mm.

Le meilleur minutage de coulée serait de placer la charge de minerai dans les charbons qui recouvrent
le bain®®, de percher afin d’homogénéiser au mieux I’alliage puis de couler directement dans la foulée
(ce choix s’avérera improductif, car le bain refroidit ou est suroxydé). L’idéal semble donc la rapidité

35 La base commune est une fusion du cuivre entre 1150°C et 1200°C puis I’adjonction du minerai du second métal
de I’alliage. La plupart des expérimentations arrétaient la soufflerie forcée au moment de I’adjonction du minerai.
36 Ce fait dépend de la nature des minerais (données 2024). Pour I’étain, il semblerait que la pose serait plus
concluante si elle est faite dans les charbons ardents. Pour 1’arsenic, il semblerait que la pose serait efficace si
elle se fait dans le bain métallique de cuivre.
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créant les alliages avec la plus haute teneur en As. Plus nous attendons, plus le bain se fige et plus I’As
semble s’évaporer. De plus, les analyses p-XRF montrent une tendance concordante en un
appauvrissement de 1’alliage en As et une augmentation de 1’alliage en Fe.

Le plus grand souci des expérimentations 2023 a été de maintenir le bain liquide puisque le fait de couper
la soufflerie forcée ne crée plus d’effet chalumeau, puisque la chaleur est concentrée uniquement dans
un creuset isolant qui n’a pas d’inertie thermique et puisque les manipulations pour créer I’alliage font
chuter la température brutalement (perchage et ajout de minerai’’). Par rapport a ce souci de
refroidissement, plusieurs solutions ont été proposées : augmenter la température du bain de cuivre pour
gagner quelques dizaines de degrés supplémentaires (mais cela oxyde le cuivre), créer une couverture
la plus réductrice possible grace a une maille calibrée de charbon (environ 2 a 3 cm) et ajouter de la cire
lors de I’ajout de minerai pour apporter une source thermique momentanée et pour augmenter les
conditions réductrices de la couverture. Néanmoins, le savoir-faire du métallurgiste®® intervient pour
obtenir une coulée compléte et la plus uniforme possible.*

L’utilisation de cire*’, malgré le manque d’indices archéologiques, a augmenté le taux d’As et a diminué
le pourcentage en Fe des alliages formés. Les expérimentations XP58 a XP67 utilisent une boule de cire
de 24 g indépendante de la charge de minerai. Les XP68-69 enchéssent le minerai dans une galette de
cire de 48 g permettant de mieux répartir la charge sur toute la surface du creuset. Il s’agit des deux
meilleures cémentations m avec 22 g d’arsénopyrite. La galette permet d’augmenter la température, rend
I’atmosphére plus réductrice et étale la charge minérale sur toute la surface. Il n’est pas défini si les
flammes de la cire diminuent la fumée produite par I’arsénopyrite. Cette observation est a confirmer. En
effet, la fumée bleue de ’arsénopyrite se concentre autour des charbons puis disparaissait dans les
flammes. Les XP70-71 continuent a utiliser la galette de cire, mais en maintenant la soufflerie forcée
afin d’obtenir un bain liquide homogéne.*!

Comme nous 1’indiquons plus haut, I’utilisation de la cire est sujette a caution, mais elle apporterait des
propriétés antioxydantes intéressantes. Ces derniéres étaient probablement connues en métallurgie,
méme si la résine est encore meilleure. Un passage de Georgius Agricola (De Re Metallica, 1556) illustre
cet aspect : « The third method is as follows. From time to time small pieces of sulphur, enveloped in or
mixed with wax, are dropped into six librae of the molten copper, and consumed ; the sulphur weighs
half an uncia and a sicilicus. Then one and a half sicilici of powdered saltpetre are dropped into the same
copper and likewise consumed; then again half an uncia and a sicilicus of sulphur enveloped in wax ;

37 L’ajout de 4.2 g et de 10.5 g ne perturbe pas trop le bain de fusion, cependant ’ajout de 22 g de minerai refroidit
presque toujours le bain créant un fond de creuset métallique qu’il faut retirer manuellement lors de la coulée.
Pourtant les XP 68 et 69, sans soufflerie forcée, ont donné de bons résultats d’alliage arsénié, mais non homogene.
38 David Loepp parvient presque a chaque expérimentation a maintenir liquide le bain quelles que soient les
contraintes du protocole (I’attente d’une minute avant de couler ou I’ajout de 22 g de minerai).

39 Cependant, les coulées complétes sont a chaque fois plus pauvre en As que les coulées parcellaires. Nous n’avons
pas d’explication, car le protocole est a chaque fois le méme.

40 David Loepp : « L’intuition d’utiliser la cire découle de plusieurs pratiques, d'observations et peut-étre de
sources littéraires. Etant donné que la cire et la résine sont des produits couramment utilisés dans le modelage,
ils constituent un véhicule idéal pour maintenir les poudres ensemble. Des descriptions de techniques peuvent étre
trouvées chez Biringuccio et Cellini. Les deux utilisent de tres petites brindilles ou de la farine moulue pour
animaux comme agents réducteurs pour souder des objets. Au moment critique, tous deux conseillent de jeter de
petites quantités sur le feu. Cela consomme immédiatement I’oxygene et augmente la température pour provoquer
une réaction. J'ai souvent utilisé la technique avec succés. Cela ne fonctionnerait pas avec une fusion, car les
blowpipes ou les courants d’air 'emporteraient. Le meilleur substitut est alors la cire, la résine ou la graisse
animale, comme l’a mentionné Florian. 1l s agit en définitive de processus éphémeres qu il serait difficile de mettre
en évidence directement sur les sites archéologiques. Il y a aussi quelques passages intéressants dans Galen qui
devraient étre évalués de maniere critique pour développer des expériences pour essayer de leur donner un sens.
Un passage parle de miel (cire ?) tandis qu 'un autre implique la résine. »

4! La tendance de I’adjonction de la cire, avec ou sans soufflerie forcée, est de figer le bain métallique.



afterward one and a half sicilici of lead-ash enveloped in wax, or of minium made from red-lead. »** Le
traité d’ Antoine de Pise mentionne, également, une recette pour la coulée du plomb qui implique de jeter
dans le bain, avant la coulée, de la graisse. Ce fait a été confirmé par des expérimentations, constatant
son efficacité.*’ L apport d’une matiére carbonée dans un bain de fusion aide a couler proprement.

Les trois dernieres expérimentations XP51 (cassitérite) et XP70-71 (arsénopyrite) ont donc été faites
avec un apport continu d’air forcé (de plus en plus long) pour compenser la perte de température. Cela
a bien permis de couler un lingot homogéne, mais cela a entrainé une nette diminution du pourcentage
de Sn et d’As. La démonstration semble étre faite que maintenir une soufflerie forcée augmente
I’évaporation de ’arsenic.

Alors que les expérimentations 2022 avec la cassitérite de Villeder donnaient de mauvais résultats
(pouvant quelquefois monter au-dessus de 2 %), cette année 2023 les XP40-50 ont une moyenne plus
¢levée proche du 1 %. Malheureusement, nous ne sommes pas parvenus a faire grimper le pourcentage
au-dessus de 1.5%. La réalisation d’une co-fusion de cuivre et de cassitérite n’est pas encore comprise.*

Apports 2022-2023

1) Les premicres observations des creusets expérimentaux par rapport aux creusets archéologiques
sont que la montée en température est beaucoup trop oxydante. Il faut trouver le moyen de
fusionner sans un apport trop élevé en oxygene et il faut empécher que le minerai arsénié ne soit
a la surface du bain. Les creusets ressemblent plus a des creusets de recyclage qu’a des creusets
de création d’alliage (méme si les analyses montrent des indices de création) ; présence de Ca
et Mg a cause du charbon ; il n’y a pas de résidu minéral dans la pate des creusets contrairement
aux creusets archéologiques ; pate trop pauvre en Fe ; le S est trop peu présent a cause de la
suroxydation) ;

2) Ily atrop de dépots d’As sur le four expérimental par rapport a I’exemplaire archéologique.
Cette différence tient, comme on le verra au phénoméne de lessivage qu'a connu le four
archéologique ;

3) La cire, incluant le minerai, permet d’augmenter la concentration d’As ;

4) Il n’y apas de différence de réaction avec une maille fine (0.2) et une maille plus épaisse (0.5)
lors de 1’adjonction du minerai. Le choix se porterait pour une maille 0.2 ¢cm pour les futures
expérimentations, ce qui pourrait correspondre aux indices archéologiques ;

5) 1l faut éviter de mettre la charge minérale a la surface du bain de cuivre pour empécher
I’oxydation (la boule de cire présente moins de surface de contact que la galette, ce qui diminue
la surface de contact) ;

6) Il faut éviter de poser la boule de cire a la surface, il faut donc plonger la charge dans le cuivre
liquide (au fond) le plus rapidement possible ;

7) Afin de rendre la surface la plus réductrice possible, il faut travailler avec de la cire, mais il est
aussi possible de combiner cela avec du poussier en grande quantité ;

8) Si le poussier est ajoute, il faut couper la soufflerie ;

4 AGRICOLA 1556, p. 464.

43 TEXIER et al. 2013.

4 Sans soufflerie forcée lors de 1’adjonction, plus la charge est importante, plus le bain liquide de cuivre se fige,
rendant la coulée partielle. SI nous regardons uniquement la technique de coulée, il semble que le maintien de la
soufflerie forcée est un process fructueux.



9) Trois arguments sont en faveur du maintien de la soufflerie forcée quand on ajoute le minerai :
les creusets archéologiques montrent des inclusions de minerai dans les crucible slags ; le bain
est refroidi lorsque la charge est apportée empéchant de couler un lingot (et a fortiori un artefact
comme des outils) et la réduction du minerai est favorisée par un bain de cuivre trés liquide
(pour une incorporation plus importante de 1’arsenic, il faut que le cuivre soit sous sa forme
liquide®) ;

10) Sans soufflerie forcée, la plupart des bains se figent, quel que soit le temps d’attente (0 min, 30
sec, Imin, 3 min) ;

11) Nous ne maitrisons pas encore la formation de l’alliage Sn ou As. Moins nous avons
d’expérimentation, plus il est difficile de définir une tendance, car chaque expérimentation
devient une exception. De plus, certains protocoles n’ont pas été faits (comme un temps
d’attente variable avec ou sans la soufflerie) ;

12) Quand la fusion n’a pas été totalement acquise (donc moins d’oxydation), les taux du second
métal sont trés hauts (xp16, 17, 18 avec de I’orpiment).

Chaine opératoire 2022-2023 Variables

*  Attente de I’inertie du creuset *  Charge minérale placée sur le charbon
de bois et plus rarement dans le bain de

* Placement de la charge de cuivre .
cuivre

*  Bain de cuivre le plus chaud possible * Différents temps de réduction de la

e Recouvrir le bain de charbons charge minérale (1 min et 3 min)

incandescents , . ,
* Présence ou absence de soufflerie forcée

*  Apport de la charge minérale (avec de la lors de la cémentation m

cire)
* Perchage
*  Coulée
Inconvénients Acquis pour augmenter la concentration en

. As
*  Suroxydation lors de la montée en

température : les creusets expérimentaux
ne correspondent pas aux creusets
archéologiques (plus proche de creusets
de recyclage que de création d’alliage)

*  Suroxydation entraine une perte de
concentration As-Sn et en Cu

*  Fumées d’arsenic trop importantes :
incapacité de travailler dans un atelier et
dépots trop importants d’As sur le four

* Cire (boule ou galette) : augmente
I’atmosphére réductrice

*  Plonger le minerai arsénié dans le bain
de cuivre

* Diminuer la surface de contact entre
Cu/As, mais aussi par rapport a
I’atmosphére

*  Maintien de la soufflerie forcée : 1)
inclusions de minerai dans crucible
slags / 2) charges refroidissent le bain /

4 MILLE, BOURGARIT 2000.




(contrairement aux données 3) réductions favorisées par un bain de
archéologiques : sauf si lessivage) cuivre

Incapacité a reproduire des résultats
cohérents par rapport a chaque type de
charge (4,1 g— 10,5 get 22 g)

Sans soufflerie forcée, lors de 1’ajout de
minerai arsénié, le bain se fige

Cassitérite

L’alliage, qui semblait le plus facile a réaliser®, semble assez difficile & performer. Alors que les
expérimentations 2022, avec la cassitérite de Villeder, donnaient de mauvais résultats, les
expérimentations de 1’année 2023 (XP40-50) ont une moyenne un peu plus élevée proche du 1 %.
Malheureusement, nous ne sommes pas parvenus a faire grimper le pourcentage au-dessus de 1.5%. La
réalisation d’une cémentation m de cuivre et de cassitérite n’est pas encore comprise.

Données par type de charge

Pour4.1¢g

La maille du minerai de 0.5 cm permettrait un taux moyen un peu plus élevé (xp7, 8). L’xp42,
avec une maille de 0.2 cm, présente un taux élevé comme 1’xp7.

Il n’y a pas de différence significative de concentration entre la présence et 1’absence de
soufflerie (xp7 = xp42).

L’oxydation pourrait &tre I’élément qui ferait diminuer la concentration.
Le temps d’attente entre 0 min et 1 min permet un meilleur alliage lorsque 1 min est attendue.
Le temps d’attente entre 1 min et 3 min ne semble pas étre un facteur important.

La plus petite surface de contact en plongeant la charge dans le bain est I’xp42 qui a également
une des meilleures teneurs en Sn.

L’xp45 montre une des concentrations en Sn les plus faibles probablement a cause de la
superficie de contact la plus large.

En général, il semblerait que les poses de la cassitérite dans les charbons permettent un taux
plus élevé en Sn (xp2, 7), plutot qu'en plongeant la charge dans le bain.

Pour 10.5 g

La maille du minerai de 0.5 cm permettrait un taux moyen un peu plus élevé (xp9, 10). Les xp3
et 4, avec une maille de 0.2 cm, présentent un taux élevé comme 1’xp9.

46 11 s’agit d’une technique, fin Moyen Empire - Nouvel Empire, qui s’inscrit dans un continuum technologique
initié¢ a I’Ancien Empire avec le minerai arsénié, qui sera remplacé par le minerai d’étain.



Il n’y a pas de différence significative de concentration entre la présence et 1’absence de
soufflerie (xp3 = xp4, 9).

L’oxydation pourrait &tre 1’élément qui ferait diminuer la concentration.
Le temps d’attente entre 0 min et 3 min ne semble pas étre un facteur important.

L’xp50 montre une des concentrations en Sn les plus faibles probablement a cause de la
superficie de contact la plus large.

Il semblerait que les poses de la cassitérite dans les charbons permettent un taux plus élevé en
Sn (xp3, 4), que lorsque la charge est plongée dans le bain.

L’xp 51, avec une galette de 24g de cire, posée sur les charbons et une soufflerie moins forte,
permettrait d’augmenter la concentration et de montrer I’influence positive de la cire et des deux
autres facteurs.

Pour22 g

La maille du minerai de 0.5 cm permettrait un taux moyen un peu plus élevé (xp11, 12). L xp6,
avec une maille de 0.2 cm, présente le taux le plus élevé.

Plus la charge est €levée, plus le taux moyen est élevé, malgré que ’alliage le plus riche soit fait
avec une charge de 10.5 g (xp3).

L’oxydation pourrait étre 1’é1ément qui ferait diminuer la concentration. En effet, lorsqu’il y a
absence de soufflerie forcée apres la charge minérale, le taux est un peu plus élevé (xp6, 12).

Les variables, temps d’attente et superficie de contact, n’ont pas été expérimentées pour les 22
g.

Il semblerait que les poses de la cassitérite dans les charbons permettent un taux plus élevé en
Sn (xp2, 7), que lorsque la charge est plongée dans le bain. Attention, nous n’avons pas
d’expérimentation avec 22 g plongés dans le bain de cuivre.

Pour la refonte

Il y a une perte de Sn d’environ 15% lors d’une refonte du lingot initial.

Réalgar (et orpiment)

L’arsenic, par rapport a I’étain, donnerait comme propriétés*’ a I’alliage une coulée plus fluide, une
surface plus lisse (dans le cadre des coulées en moule monovalve), une coulée plus plane, une plus
grande mouillabilité, un taux de refroidissement plus lent (la coulée resterait plus fluide plus longtemps)
et un aspect brut de coulée plus « silver ». Le charbon, qui surnage sur la surface supérieure du lingot,
peut laisser son empreinte lors du refroidissement. Méme avec 4.1 g d’orpiment, la différence de fluidité
est visible. En revanche, 1’alliage arsénié semble contenir plus de gaz dissous que le cuivre a 1’étain.

4711 s’agit de propriétés observées et non quantifiées scientifiquement.



Attention, nous n’avons pas d’expérimentation avec du minerai d’orpiment plongé dans le bain de
cuivre. Le minerai a, lors de chaque expérimentation, été posé a la surface du bain, dans les charbons de
bois.

Données par type de charge
Pour4.1g
e La maille du minerai de 0.5 cm permettrait un taux moyen un peu plus élevé (xp21).

e ]l y aune légere augmentation de la concentration quand la souftlerie forcée est coupée (xp21,
13).

e [’oxydation pourrait étre 1’élément qui ferait diminuer la concentration. Ce fait est notamment
visible quand il n’y a pas de soufflerie forcée activée apres la charge minérale.

e Le temps d’attente entre 1 min et 3 min ne semble pas étre un facteur important.

Pour 10.5 g

e La maille du minerai de 0.5 cm donne un taux légérement inférieur a celle de 0.2 cm (xp24 <
16). L’XP16, avec une maille de 0.2 cm, présente le taux le plus élevé.

e Iln’y pas de différence significative de concentration entre la présence et I’absence de soufflerie
(XP24 = XP15).

e L’oxydation pourrait étre I’é1ément qui ferait diminuer la concentration.
Pour22 g

e Lamaille du minerai de 0.5 cm donne un taux légerement inférieur a celle de 0.2 cm (xp25-26
<19-20). L’xp 20, avec une maille de 0.2 cm, présente le taux le plus ¢levé (la coulée a été faite
quand les fumées blanc gris se sont arrétées).

e Plus la charge est élevée, plus le taux moyen est ¢levé.
e [’oxydation pourrait étre I’é1ément qui ferait diminuer la concentration.

e Les variables, temps d’attente et superficie de contact, n’ont pas été expérimentées pour les 22
g.

Pour 44 g

e [a maille du minerai de 0.5 cm permettrait un taux un peu plus élevé (xp39 > 38).

e Les variables, temps d’attente et superficie de contact, n’ont pas été expérimentées pour les
22 g.

Pour la refonte

II est difficile de déterminer une tendance avec le type d’analyse p-XRF. Il semblerait qu’il n’y ait
presque pas de perte d’As.

Arsénopyrite

L’alliage est moins riche en As et moins fluide qu’avec 1’orpiment, mais il semble plus résistant grace
a I’ajout de Fe. En revanche, I’alliage arsénié semble contenir plus de gaz dissous que le cuivre & I’étain.



Si la cémentation m se passe bien, méme une charge de 4,1 g de minerai semble faciliter la coulée
(valable pour I’orpiment et 1’arsénopyrite).

Données par type de charge

Pour4.1g

La maille du minerai de 0.5 cm permettrait un taux moyen un peu plus élevé (xp32, 33).

Il n’y a pas de différence significative de concentration entre la présence et 1’absence de
soufflerie (xp32 = xp33).

L’oxydation pourrait &tre I’¢lément qui ferait diminuer la concentration.
Le temps d’attente entre 0 min et 3 min ne semble pas étre un facteur important.

Le fait de plonger la charge dans le bain (xp59) ou de le poser sur charbon (xp27-28, 52-53, 58)
ne semble pas affecter le résultat, puisque les xp32 et 33 ont les meilleurs taux avec une charge
posée sur les charbons.

L’utilisation d’une boule de cire, placée a coté de la charge de minerai sur le charbon de bois,
améliore sensiblement le taux de concentration d’As (xp59) et en Fe

Pour 10.5 g

La maille du minerai de 0.5 cm donne un taux Iégérement inférieur au taux produit grace a une
maille de 0.2 cm (xp34, 35 <54, 60). Les xp54 et 60, avec une maille de 0.2 cm, présentent les
taux les plus élevés.

L’oxydation pourrait étre I’élément qui ferait diminuer la concentration.

La différence d’attente entre 30 sec et 1 min ne semble pas significative, mais nous avons coulé
trop vite, car il y avait encore des fumées blanc-gris de réduction du minerai (nous pourrions
attendre plus longtemps).

Il semblerait que la pose de la charge du bain de cuivre (xp60) augmenterait sensiblement le
taux par rapport a la pose de la charge sur les charbons (xp54).

Pour22 g

La maille du minerai de 0.5 cm donne un taux Iégérement inférieur au taux produit grace a une
maille de 0.2 cm (xp36, 37 < 30, 62). Les xp30 et 62, avec une maille de 0.2 cm, présentent les
taux les plus élevés.

Plus la charge est élevée, plus le taux moyen est élevé.

L’oxydation pourrait étre 1’élément qui ferait diminuer la concentration. En effet, lorsqu’il y a
absence de soufflerie forcée aprés la charge minérale, le taux est un peu plus élevé (xp30).

Le fait d’attendre au moins 1 min est un facteur d’augmentation du taux d’arsenic (xp 62, 63).

Le fait de plonger la charge de minerai arsénié¢ dans le bain liquide de cuivre est un facteur
important d’augmentation du taux d’As dans 1’alliage (xp 62, 63).

L’xp66 avec une boule de cire posée sur la charge qui se trouve dans le charbon et I’xp 68, avec
une galette de 24g de cire contenant la charge minérale placée sur le charbon, permettent



d’augmenter la concentration en arsenic et de montrer 1’influence positive de la cire. Attention,
nous n’avons pas plongé de cire dans le bain de cuivre.

Pour 10.5 g de cassitérite et 10.5 g d’arsénopyrite*
e La galette de cire a également permis un bon taux de Sn (meilleur que celui de I’As).
Pour la refonte

11 est difficile de déterminer le taux de perte avec le type d’analyse p-XRF. Il y a une perte d’As et de
Fe (qui serait entre 40 et 50 %).

Résumé
Cassitérite * La suroxydation contrecarre la concentration en Sn
(Sn0Oy) . . . .
* La maille de 0,5 cm (au lieu de 0,2 cm) favorise une concentration plus
¢levée
* Il n'y a pas de différence significative par rapport a la concentration en
présence ou en absence de soufflerie forcée
* Le temps d’attente entre 1 min et 3 min ne semble pas étre un facteur
important
* Lapose de la cassitérite dans les charbons semble donner de meilleures
concentrations que dans le bain liquide (mais XP42 a le taux le plus élevé :
charge plongée dans le bain)
*  L'XP51 (galette de cire + posée dans charbons + soufflerie moins forte)
conduit & une bonne concentration
Orpiment * La suroxydation contrecarre la concentration en As
As,S;3) — . . . S
iléalg;r * Lamaille de 0,5 cm (au lieu de 0,2 cm) favorise légérement une
concentration plus élevée
(AssSa) P
* Il n'y a pas de différence significative par rapport a la concentration en
présence ou en absence de soufflerie forcée
* Le temps d’attente entre 1 min et 3 min ne semble pas étre un facteur
important
» Lapose de I’orpiment dans les charbons semble donner des concentrations
acceptables
* Pas de données pour la pose dans un bain de cuivre
Arsénopyrite * La suroxydation contrecarre la concentration en As
(FeAsS) . . S .
* Lamaille de 0,5 cm donne une concentration un peu moins élevée que maille
de 0,2 cm

48 RADIVOJEVIC et al. 2018. Nous devrons intégrer ces données a de nouvelles expérimentations de cémentation
m ternaire.
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* Il n'y a pas de différence significative par rapport a la concentration en
présence ou en absence de soufflerie forcée

* Le temps d’attente entre 1 min et 3 min ne semble pas étre un facteur
important

* Le temps d’attente d’au moins 1 min est un facteur favorisant

* Lapose de I’arsénopyrite avec de la cire augmente la concentration en As et
en Fe (XP 66)

* Lapose de I’arsénopyrite dans un bain de cuivre augmente la concentration
(par rapport a la pose sur charbons incandescents)

4 Session expérimentale 2024

11 est important pour la session 2024 d’agir sur différents facteurs, tout en progressant significativement
par rapport aux années 2022-2023. Le but clairement est d’obtenir un alliage qui ne se fige pas lors de
I’adjonction du minerai, et une limitation des fumerolles.

Les facteurs de réussite ont été définis par une absence d’oxydation du premier bain de cuivre lors de la
montée en température (en trouvant un ratio entre 1’effet de la soufflerie forcée et la conservation d’une
atmosphére réductrice dans le creuset grace a une couverture de charbons incandescents), par ’acte de
plonger la charge minérale d’arsénopyrite dans le bain de cuivre liquide, par I’utilisation soit de cire soit
de soufre (cristaux présents dans les ateliers métallurgiques d’Ayn Soukhna) pour conserver le bain
liquide et pour augmenter I’atmosphere réductrice, par [’utilisation d’un couvercle pour trois
expérimentations et par le maintien d’une souftlerie forcée lors de 1’adjonction du minerai. Tous les
protocoles expérimentaux de 2024 visent « a supprimer ou a diminuer drastiquement » le dégagement
d’arsenic lors de I’adjonction du minerai dans le bain de cuivre.

La base de I’alliage est toujours le méme type de cuivre (cuivre €lectrolytique fourni gracieusement par
hemimex production). Nous avons utilis¢ uniquement du minerai d’arsénopyrite pour ne produire qu’un
seul type d’alliage arséni¢ afin de mieux cerner la production de cet alliage.

Contrairement a I’année 2023, nous sommes revenus soit a une charge concassée soit a une charge non
concassée. Tous les minerais ont été échantillonnés pour étre analysés.

Outillage et structures de fonte

Structure de fonte, modéle antique
Nous avons utilisé le four de préchauffe pour la fusion du site d’Ayn Soukhna*® que nous avions restitué
pour les fusions expérimentales de 2014-2015%. Ce choix a été effectué pour permettre de mesurer
I’impact du ruissellement de 1’eau sur le four expérimental de 2022-2023 afin de comparer les taux de
déposition d’arsenic sur les structures de chauffe entre données archéologiques et expérimentales. Des

4 VERLY 2024.
S0 VERLY 2015 ; VERLY 2014.



creusets a fond plat du type de ceux découverts a Tell el-Dab’a (fin du Moyen Empire — Egypte)®' et a
Bouto (époque impériale — Egypte)*? ont été utilisé pour les fusions.

Figure 35, four expérimental 2024 avec soufflerie forcée placée a I’arriere

Structure de fonte, modele médiéval
Comme dans les cas de Wadi el-Jarf et Kerma, il n’a pas été identifié¢ une structure de chauffe dédi¢e a
la production de ce type d’alliage. Eu égard au besoin de montée en température et a la période
considérée, nous avons utilis¢é un four de serrure élaboré a 1’occasion de nos expérimentations sur
latelier de monétaire de La Rochelle®. 1l a I’avantage d’étre synchrone (XVe siécle) et ubiquiste (ce
modele est connu sur I’Europe). Nous rappelons succinctement sa morphologie.

Métal non fondu Couvercle  Métal forddu

(f(ml)u longitudinale selon
Charbons ¢ plan de coupe |

Plaque de fer

Cendrier  \Couloir de décendrage Fosse de décendrage

Vue de dessus au
niveau du plan
de coupe 2

Figure 36, foyer de chauffe type "en trou de serrure”

3! PHILIP, COWELL 2006.

2 BALLET et al. 2020, p. 201 ; TEREYGEOL, MAZOU 2019.

53 Ce four a été construit en 2007 et modifié en 2009. Il atteste si besoin de I’importance de disposer d’un espace
ou des structures peuvent étre conservées sur le long terme.
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Le foyer est inscrit dans une fosse ayant la forme générale d’un trou de serrure (1,90 m pour la longueur,
0,8 m pour la largeur et la profondeur de 0,45 m). Au fond de la partie circulaire qui correspond au
cendrier du four, nous avons disposé un dallage de carreau en terre cuite facilitant le curage du cendrier.
Cet aménagement existe sur I’exemple de La Rochelle. Dans cette fosse, les parois du cendrier et celles
du couloir de décendrage ont été montées en briques mécaniques (type brique flammée). La structure a
alors été scellée dans la fosse avec de ’argile insérée entre la paroi de brique et la terre du terrain.

La sole en terre de 40 cm de diamétre et percée de trous d’aérage vient reposer au niveau du sol de
circulation sur les murs de briques du cendrier. Autour de cette sole, une couronne de briques s’éléve
sur 40 cm de haut. Pour les besoins de cette expérimentation, nous avons ajouté des parois internes
réduisant la surface active pour limiter la consommation de combustible. Au final, I’espace utile de
chauffe s’inscrit dans un carré de 20 cm de c6té. Le couloir de décendrage permettant 1’arrivée d’air
dans le foyer peut étre plus ou moins obturé avec des briques, suivant le fonctionnement du four. C’est
un moyen de régulation trés simple et efficace.

Apport en air

Pour le modele médiéval, le tirage du four se fait par convection sans intervention de notre part sauf a
jouer sur la dimension de I’accés au cendrier. Pour le modéle antique, la soufflerie forcée est faite d’une
tuyére coudée (insufflant 1’air directement dans le creuset) et d’une soufflerie électrique. Toutes deux
ne sont pas conformes aux données archéologiques, mais assurent une répétition identique du mode de
montée en température, d’expérimentation en expérimentation. Rappelons que 1’objectif est bien ici de
réfléchir sur les produits et non sur la structure de chauffe, cette derniére nous étant inconnue au moins
pour deux des trois sites antiques (Wadi el-Jarf et Kerma).

La tuyére et les creusets ont été réalisés par notre céramiste Francois Peyrat. La tuyére est simplement
faite a I’aide d’argile de Langeais (terre utilisée classiquement pour toutes nos expérimentations) passée
dans une extrudeuse puis courbée encore verte. La piéce est ensuite cuite.

Les creusets, certains utilisés cuits, d’autres crus) sont des bols ouverts de 15 cm de diamétre pour une
dépression de 3 cm. La terre de Langeais qui les compose a été dégraissée trés fortement pour améliorer
ses résistances thermique et mécanique. Pour le cas médiéval, le creuset est un petit vase se refermant.
Son volume est de +/- 250 ml. Au plus large sa panse s’inscrit dans un diametre de 12 cm. Son ouverture
est de 7 cm de diamétre.

Dans le cas antique, I’essentiel de notre préoccupation s’est concentré sur le choix du positionnement
de I’arrivée de la soufflerie forcée, et la multiplication des essais. Nous avons ainsi privilégié un mode
de montée en température conforme aux données archéologiques ou cet air forcé arrive directement dans
le creuset afin de faire fondre la masse de cuivre recouverte d’un lit de charbon de bois.

A D'inverse, dans le modele médiéval, nous chauffons au charbon de bois depuis I’extérieur, jusqu’a
obtenir un creuset rouge-orange. Ce n’est qu’une fois le creuset chaud que la maticre est ajoutée.

Protocole expérimental Ola - couvercle

Le premier protocole en 2024 — conservant 1’adjonction du minerai dans le cuivre fondu et une arrivée
d’air forcée au-dessus du bain métallique — utilise un couvercle (hypothése retenue) pour empécher la
production de fumées arséniées. Le processus, qui a été choisi, est le suivant : 1) bain de cuivre chaud



(sans oxydation) — 2) maintenir une couche de charbons incandescents — 3) plonger la charge de minerai
dans le bain liquide avec une boule de cire de 20 g — 4) placer un couvercle sur le creuset — 5) apres
réduction de la charge, soulever le couvercle et homogénéiser par perchage.

Une seule étape a été réalisée lors de cette session 2024. Elle consiste a réaliser des lingots dans une
lingotiére. Nous avons expérimenté un alliage fait d’un cuivre métallique (200 g) et d’une charge de 22
g de minerai arsénié (maille non concassée d’arsénopyrite) combinée a une boule de cire de 20 g.

Réalisation des alliages du premier protocole 01a 2024

Le but de cette hypothése est de créer un alliage sans produire de fumées (a partir d’un cuivre métallique
et d’un fondant sous forme minérale).

Le couvercle n’a pas été découvert en contexte archéologique antique (Egypte-Soudan), mais il pourrait
étre une solution plausible pour le contexte archéologique médiéval. Un protocole 1b a donc été réalisé
afin d’utiliser le couvercle, mais au moyen d’une autre montée en température pour maintenir 1’alliage
en fusion (cf. ci-dessous). La cire d’abeille n’a pas été découverte en contexte archéologique, mais elle
pourrait étre un adjuvant plausible en Egypte antique.

Les alliages ont été réalisés avec 3 doses d’arsénopyrite (1 creuset pour les opérations numérotées : 72-
73-74).

Premiéres conclusions pour protocole 01a

Le couvercle confine bien le creuset, méme si ce dernier n’a pas été luté pour créer un volume interne
parfaitement hermétique, puisqu’aucune fumée n’est visible pendant la cémentation m. La soufflerie
forcée a été coupée aprés la pose du couvercle. Le bain s’est, a chaque fois, complétement figé,
entrainant une extraction forcée du lingot. Au moment ou nous retirions le couvercle, une fumée bleue
s’est tout de suite dégagée du creuset avec des fragments de minerai encore visibles a la surface du lingot
(probablement réduit ou en cours de réduction).

Malgré 1’échec de la phase de coulée, les alliages des expérimentations 73-74 contiennent entre 1.5 a
1.6 % d’arsenic. Seulement, 1’utilisation combinée de la cire et d’un couvercle ne permet pas de
distinguer le bénéfice et I’impact propre a chacun de ses deux facteurs. Le protocole 01b permet de faire
cette distinction.

Protocole expérimental 01b - couvercle

La deuxiéme version du premier protocole en 2024 utilise un couvercle sans ajout de cire pour empécher
la production de fumées. C’est un mode que nous qualifions de médiéval par facilité, puisque nous
n’avons pas identifié ni creuset, ni couvercle. Seul le fragment de lingot, nous guide. Le processus, qui
a été choisi, est le suivant :

1) mise a température du creuset vide dans le four en trou de serrure. Le creuset est disposé sur 2
pilettes posées sur la sole percée. Par simple convection et combustion du charbon de bois les
environnant, les piéces sont portées autour de 1000° (foyer autour de 1150°¢, céramique a 900-
1000°c : le contrdle est effectué¢ a 1’aide d’un pyrometre laser). La durée de cette préchauffe est
de I’ordre de 30 minutes en débutant avec un four froid.



2) Le cuivre sous forme de lingotin est introduit dans le creuset vide. Immédiatement la charge de
minerai est également déposée sur le cuivre solide. Le couvercle est repositionné.

3) Le four est maintenu a température (autour de 1100°c) par ajout de charbon selon les besoins

4) Apres 20 minutes, a I’aide d’une tige en bois, un brassage est réalisé. Le bain est en formation.

On ne note pas de dégagement de fumée.

5) Aprés encore 10 minutes, le creuset est extrait et la masse coulée dans un moule de sable de

fonderie.

La compilation des données des 2 expériences est donnée dans le tableau ci-dessous

Quantité de |quantité de |Qualité du Masse
cuivre arsénopyrite |minerai As disponible |Granulométrie |préchauffe |chauffe coulée
XP 01 CuAs 200g 40g 13% As 52¢g -de3mm 30 min 35 min 197,2g
XP 02 CuAs 2173¢g 44,2 g 30% As 13 g - de 3 mm) 30 min 35 min 2139¢g

Figure 37, données des expériences de fonte dans le four en trou de serrure

Figure 38, séquences de production du cuivre arsénié au four en trou de serrure —protocole 01b

(le mobilier, la coulée et les disques produits — XP01 a gauche, XP02 a droite)

Premiéres conclusions pour protocole 01b

Pour ce qui touche a I’approche expérientielle, ces deux essais sont concluants. La montée en
température est aisée et on ne note pas de dégagement de fumée. La coulée se fait trés facilement, le
métal étant treés fluide. Au refroidissement, la couleur des disques est de bon augure puisque le métal a

pris une teinte blanche a argentée n’ayant plus rien a voir avec celle du cuivre initial.
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Expérimentalement, le protocole apparait simple et efficace.

Cependant a lire le tableau ci-dessus, il semble difficile de penser que nous avons créé un alliage puisque
les masses de métal récupérées sont inféricures a celles de cuivre mises en jeu. Une premiére série
d’analyses par pXRF indique cependant que le cuivre s’est bien allié, les dosages indiquant un taux
d’arsenic autour de 2%.

Comme pour les autres échantillons d’alliages, une série d’analyse a été faite par MEB-EDS en mode
gobal sous un agrandissement x100 avec un temps d’acquisition de 30 sec., une tension d’accélération
de 20kV et un courant de sonde de2nA. Chaque échantillon de d’alliage de cuivre issu d’un minerai
pauvre ou riche a été analysé 3 fois. Les résultats sont ci-dessous :

Analyse (o) | S | Fe | Cu | Zn | As | Sn | Pb Total
minerai pauvre
XP01_24 CuAs_1 0,45 1,21 1,66 91,78 | 0,77 | 4,06 | 0,07 0,00 100,00
XP01_24_CuAs_2 0,44 1,29 1,87 91,76 | 0,83 3,82 | 0,00 0,00 100,00
XP01_24_CuAs_3 04 1,14 1,8 91,43 096 | 427 | 0,00 0,00 100,00

0,43 1,21 1,78 91,66 0,85 4,05 0,02 0,00

minerai riche

XP02_24 CuAs_scorie 1| 04 | 1,95 | 328 | 8674 | 1,09 | 652 | 0,00 | 0,00 100,00
XP02_24 CuAs_scorie 2| 039 | 1,28 | 335 | 8744 | 1,04 | 65 | 000 | 000 100,00
XP02_24 CuAs_scorie 3| 037 | 133 | 357 | 8681 | 088 | 704 | 000 | 0,00 100,00

0,39 1,52 3,40 87,00 1,00 6,69 0,00 0,00

Figure 39, analyses par EDS-MED du cuivre allié

Dans le cas de I’alliage formé a 1’aide du minerai pauvre, il faudra réévaluer la qualité de notre minerai
puisque nous estimions 1’As disponible a 5,2 g. Il ne pouvait fournir un alliage au-dela de 2,5%. Or le
bronze arsénié¢ formé titre 4%. Notre minerai avoisinerait donc les 20% (et non 13%). Dans le cas du
minerai riche, le résultat est cohérent. Surtout, il semble que la totalité de I’arsenic présent se soit alliée
puisque nous obtenons un alliage a 6,6%As.

Au-dela de ce résultat qui touche a la modélisation expérimentale, il faudra également s’interroger sur
le taux de fer qui s’éléve proportionnellement a ’arsenic. Travaillant a partir d’une arsénopyrite, sa
présence n’a rien d’étonnant, mais la facilité avec laquelle il s’allie au cuivre interroge et ouvre de
nouvelles perspectives non seulement en termes de dureté (cf rapport 2023), mais également en termes
d’identification d’alliages archéologiques. Enfin, il faut signaler que le soufre ne se retrouve pas en
grande quantité dans le métal et, par I’observation que nous avons pu faire sur les coupes, il ne provoque
pas la formation d’inclusions. Celles-ci auraient un effet néfaste dans le cadre de la mise en forme de
I’alliage. Cette question des inclusions devra par ailleurs étre approfondie dans le cadre d’une étude
spécifique.

Une interrogation devra étre également portée sur la calibration de notre pXRF qui semble sous-doser
la teneur en arsenic dans le minerai et les alliages. Cela montre encore une fois que I’on ne peut pas faire
I’économie d’une approche archéométrique plus poussée, et que la pXRF reste une approche donnant
une tendance et non un résultat définitif.

Protocole expérimental 02 - cire

Le deuxieéme protocole en 2024 — conservant 1’adjonction du minerai dans le cuivre fondu et une arrivée
d’air forcée au-dessus du bain métallique — privilégie une adjonction de la charge minérale dans un



amalgame cylindrique de cire (diametre de la base de 5 cm et hauteur de 3 cm) afin de déposer en un
seul acte, tout en diminuant la surface de contact (hypothése retenue) afin d’empécher la production de
fumées arséniées. Le processus, qui a été€ choisi, est le suivant : 1) bain de cuivre chaud (sans oxydation)
— 2) maintenir une couche de charbons incandescents — 3) plonger la charge de minerai dans le bain
liquide avec une boule de cire de 20 g — 4) maintenir la soufflerie forcée allumée — 5) aprés réduction
de la charge, homogénéiser par perchage.

Une seule étape a été réalisée lors de cette session 2024. Elle consiste a réaliser des lingots dans une
lingotiére. Nous avons expérimenté un alliage fait d’un cuivre métallique (200 g) et d’une charge de
22 g de minerai arsénié¢ (maille non concassée d’arsénopyrite) combinée a une boule de cire de 20 g.

Réalisation des alliages du deuxiéme protocole 2024

Le but de cette hypothése est également de créer un alliage sans produire de fumées toxiques. A ’instar
de 2023, nous avons utilisé de la cire pour augmenter I’atmosphére réductrice, lors de 1’adjonction de la
charge minérale. La cire d’abeille n’a pas été découverte en contexte archéologique, mais elle pourrait
étre un adjuvant plausible en Egypte antique. Les alliages ont été réalisés avec 2 doses d’arsénopyrite
(2 creusets pour les opérations numérotées : 75-76).

Premiéres conclusions pour protocole 02

La cire permet, grace a son apport de carbone, de maintenir une partie de 1’arsenic dans ’alliage (entre
0.8 et 1.2 %). Cela permet de confirmer les conclusions de 2023, tout en apportant un nouveau détail
technique qui infirme 1’apport calorifique de la cire. En effet, elle ne permet pas de maintenir le bain de
cuivre liquide, ce qui est également le cas des expérimentations du protocole 1a. Il faut donc maintenir
une soufflerie forcée pendant la cémentation m, ce qui entraine qu’elle devrait se faire sans risquer
d’intoxiquer les souffleurs.

Protocole expérimental 03 — cire et soufre

Le troisiéme protocole en 2024 tire les enseignements du protocole 02, en ajoutant un nouvel élément :
le soufre. Si le soufre semble contre-intuitif au vu de son affinité avec le cuivre et du fait de son
extraction en métallurgie primaire®®, il est néanmoins le seul élément présent dans les espaces de
métallurgie secondaire & Ayn Soukhna.

Aprés I’adjonction de la charge minérale dans un amalgame cylindrique de cire (diamétre de la base de
5 cm et hauteur de 3 cm), une charge de soufre de 10 g a été ajoutée dans le creuset (hypothése retenue)
afin d’empécher la production de fumées arséniées. Le processus, qui a été choisi, est le suivant : 1) bain
de cuivre chaud (sans oxydation) — 2) maintenir une couche de charbons incandescents — 3) plonger la

4 Plusieurs conjectures ont été émises lors de ’utilisation du soufre. Provoque-t-il une réaction violente dans le
creuset ? Crée-t-il systématiquement une matte, ce qui induit des pertes, que nous devrions retrouver en fouille
(dans les zones de rejet a la suite de son écumage ou dans les creusets archéologiques a la suite de sa retenue par
un tesson laitier) ? La matte aurait-elle été jetée, traitée ou recyclée ? La présence de matte serait-elle compatible
avec les données archéologiques ? Quelles traces archéologiques résulteraient de ’utilisation du soufre lors de la
production de I’alliage arsénié, outre la présence probable de matte ? Quelle réaction ou quelle action entrent en
jeux par rapport au bain de cuivre et a la réduction du minerai arsénié ? Réduit-il la tension superficielle de 1’alliage
en fusion, rendant ce dernier plus fluide ? Quel moment est-il le plus propice pour I’ajouter au bain de cuivre (nous
avons choisi juste aprés 1’adjonction du minerai arsénié) ?



charge de minerai dans le bain liquide avec une boule de cire de 20 g — 4) ajouter des fragments de
soufre — 5) maintenir la soufflerie forcée allumée — 6) apres réduction de la charge, homogénéiser par
perchage.

Une seule étape a été réalisée lors de cette session 2024. Elle consiste a réaliser des lingots dans une
lingotiere. Nous avons expérimenté un alliage fait d’un cuivre métallique (200 g) et d’une charge de
22 g de minerai arséni¢ (maille non concassée d’arsénopyrite) combinée a une boule de cire de 20 g,
suivi par un ajout de 10 g de fragments de soufre.

Réalisation des alliages du troisieme protocole 2024

Le but de cette hypothése est également de créer un alliage en limitant le dégazage. Nous avons utilisé
deux charges (cire et soufre) pour « augmenter » 1’atmosphére réductrice, lors de I’adjonction de la
charge minérale. Les alliages ont été réalisés avec 2 doses d’arsénopyrite (1 creuset pour les opérations
numérotées : 79-80).

Premiéres conclusions pour protocole 03
Malgré la présence d’une soufflerie forcée pendant la cémentation m et la présence du soufre, le bain a
continué a se figer, obligeant de refondre 1’alliage (environ 10 min). De plus, I’incorporation d’arsenic
est négligeable, alors que les scories en sont encore riches. La seule amélioration visible est une
diminution des fumées lors de la cémentation m. Ce nouvel indice pousse a proposer une nouvelle
hypothése de recherche, celle d’utiliser le seul élément présent sur le site d’Ayn Soukhna sans la cire.

Protocole expérimental 04 - soufre

Le quatriéme protocole en 2024 privilégie 'utilisation uniquement des données archéologiques présentes
a Ayn Soukhna™, en contexte de métallurgie secondaire. Ce protocole a également I’avantage d’étre le
plus facile a mettre en place.

Aprés I’adjonction de la charge minérale, une charge de soufre (quantité variable) a été ajoutée dans le
creuset (hypothése retenue) afin d’empécher la production de fumées arséniées. Le processus, qui a été
choisi, est le suivant : 1) bain de cuivre chaud (sans oxydation) — 2) maintenir une couche de charbons
incandescents — 3) plonger la charge de minerai dans le bain liquide — 4) ajouter une charge de soufre —
5) maintenir la soufflerie forcée allumée — 6) aprés réduction de la charge, homogénéiser par perchage.

Une seule étape a ¢té réalisée lors de cette session 2024. Elle consiste a réaliser des lingots dans une
lingotiére. Nous avons expérimenté un alliage fait d’un cuivre métallique (200 g) et d’une charge de
22 g de minerai arsénié¢ (mailles non concassée et concassée d’arsénopyrite), suivi par un ajout de 20-
40-60 g de fragments de soufre.

Réalisation des alliages du quatrieme protocole 2024
Le but de cette hypothése est également de créer un alliage sans produire de fumées. Nous avons utilisé
deux sources minérales d’arsénopyrite.

Les alliages ont été réalisés avec 6 doses d’arsénopyrite (4 creusets pour les opérations numérotées : 81-
82-88-91-92-93).

35 VERLY 2024.



Adjonction d’arsénopyrite et de soufre dans le

S . Cémentation m
bain liquide de cuivre

Diminution de la quantité de fumées, présence
de flammes jaune-vert

Coulée de I’alliage, conservant le bain liquide

Figure 40, séquence de production du protocole 04

Premiéres conclusions pour protocole 04

Ce protocole a permis d’emblée d’observer deux changements par rapport a toutes les expérimentations
précédemment faites : une absence de fumées bleues grace au lit de soufre liquide flottant sur le bain de
cuivre et le maintien du bain liquide méme apreés 1’adjonction de la plus lourde charge de minerai arsénié.

Le soufre permettrait de presque supprimer la présence de fumées. Ce point est trés important puisqu’il
rend possible une métallurgie, confinée dans un atelier, utilisant soit le souffle anthropique en antiquité
comme base de I’apport de I’oxygene via des cannes a souffler soit I’effort mécanique anthropique pour
actionner les soufflets médiévaux (n’oublions pas la possibilité d’utiliser un couvercle pour obtenir aussi
une absence de fumées arséniées), sans présenter de risque a courts et a moyens terme pour les
métallurgistes.

Le fait de dire qu’il y a une conservation d’un bain liquide apres 1’ajout du minerai, tout en maintenant
une soufflerie forcée, vient de 1’utilisation de cette derniére pendant un temps extrémement court (entre
1 minute et 2 minutes) qui ne semble pas influencer un changement de phase. Ce laps de temps court
est requis pour mettre les charges de soufre et probablement pour apporter I’oxygéne qui provoque la
réaction exothermique du soufre®. Il semblerait que 1’élément clef pour maintenir le bain liquide est

56 Le pouvoir calorifique moyen du « bois » est de 21.7 MJ/kg, celui du « charbon de bois » est entre 28 a 33
MJ/kg. Le soufre a un pouvoir calorifique de 9,163 MJ/kg (587,34 kJ/mol) (LALLEMAND 2013.). Le point de fusion



donc bien le soufre, permettant de mettre des charges minérales arséniées variables (nous avons
expérimenté au maximum 22 g). Il faudrait donc continuer de souffler pour favoriser la réaction
exothermique du soufre et qui en s’associant avec 1’oxygeéne n’a pas la possibilité de s’associer avec le
cuivre (jusqu’a une certaine dose de soufre — cf. ci-dessous).

Concernant le couleur des flammes, la couleur de la flamme de I’arsenic est bleue (ce qui a été plutot
constaté en expérimentation dans la fumée quand nous n’utilisions pas de soufre). La couleur de la
flamme du soufre est bleue, ce qui a été occasionnellement observé (surtout quand les XP 91-92-93
utilisent 40 g et 60 g de soufre). A sa place, de visibles flammes jaune-vert pourraient peut-étre provenir
de la combustion du fer et du cuivre (qui sont associés au soufre). Les analyses p-XRF montrent qu’en
présence d’une charge supérieure a 20 g de soufre (donnée a préciser) une matte surnageant le bain de
1’alliage ou des dépots importants de crucibles slag sont produits. Comme souvent avec toutes réactions
chimiques, il s’agit avant tout d’une question de proportion favorisant soit un confinement de 1’arsenic
soit un exces de matte. Les analyses indiqueraient aussi que la quantité de fer dans I’alliage serait
inversement proportionnelle & la quantité de soufre utilis¢ (XP88 : 1.53% de fer pour 20 g de soufre —
XP91 : 1.29% de fer pour 40 g de soufre — XP92 : 0.823% de fer pour 60 g de soufre — XP93 : 0.471%
de fer pour 40 g de soufre).”’

De futures analyses devraient définir les éventuels autres roles du soufre qui pourraient favoriser la
création d’un alliage, en plus de ’apport calorifique. Comme attendu, un ajout trop important de soufre
provoque la création d’une matte, en s’associant avec le cuivre au détriment de I’arsenic, qui surnage
sur I’alliage de cuivre-arsenic. L’expérimentation XP92, par une utilisation de 60 g de soufre’®, a produit
30 g de « scories-crucible slags » et une matte grise>® qui s’est déposée au-dessus du lingot coulé. Un
exces de soufre (au-dela de 20 g) induit la production de « scories-crucible slags » qui se déposent dans
le creuset. Cette importante déposition n’est pas visible dans les creusets archéologiques. A titre
indicatif, I’utilisation de 40 g de soufre induit 50 g de scorie (XP93), sans matte (il faudrait 60 g), alors
que les expérimentations avec 10 g ou 20 g ne produisent pas (ou trés anecdotiquement) des scories
(XP81-82-88), correspondant aux données archéologiques®. Il est intéressant de noter que certaines
coulures ou dépdts de crucible slags présents sur des creusets archéologiques pourraient étre un sous-
produit de D’alliage. Pourrions-nous en déduire dans certains cas une utilisation de soufre et
d’arsénopyrite pour produire 1’alliage arséni¢ ?

Un autre argument en faveur de I’utilisation du soufre est 1’augmentation du taux d’arsenic dans les
alliages. Avec 10 g de soufre (Xp81-82), le taux semble stable et reproductible. Cela serait la premicre
fois qu’un protocole apporterait une certaine constance. L’XP82 a réussi a faire un alliage avec 1.43 %
d’arsenic a partir d’arsénopyrite « type 2023 », en sachant que le potentiel théorique de ce minerai est
de ?? %. Le protocole 04 permettrait un rendement de ?? %. Avec 20 g de soufre (XP88), le taux a atteint
3.58% par rapport a un potentiel de 4.3% (rendement de 83% - arsenic provenant de chine).

du souftre est de 115,21 °C, son point d’ébullition de 444.61 °C, son enthalpie de fusion est de 1.7175 kJ-mol™! et
sa température critique est a 1041°C (LIDE 2009.). L’enthalpie de réaction de la combustion du soufre avec
I’oxygeéne (ce qui induit de maintenir la soufflerie forcée) donne une enthalpie molaire standard de formation a
298,15 K de -296,81 kJ.mol! (données thermodynamiques pour le dioxyde de soufre gazeux). Cette réaction est
donc exothermique. L’enthalpie molaire standard de formation du dioxyde de soufre liquide est aussi exothermique
(2 298,15 K, elle vaut -320,6 kJ.mol™").

57 Les expérimentations de 2022-2023 ne semblent pas présenter un lien entre le taux de fer et la quantité de cire
utilisée.

58 A partir de 40 g de soufre, I’atmosphére devient irrespirable dans Iatelier, ce qui rend également ce choix
critique.

% La composition de la matte est de 88.71% de Cu, 0.529% d’As et 10.43% de Fe (analyse p-XRF de I’XP92).

% RADEMAKERS ef al. 2023 ; VERLY 2024.



Une maille, concassée ou non concassée, sera a définir en fonction des données archéologiques pour un
futur protocole 2025 afin de correspondre a la morphologie et aux aspects des crucible slags. En utilisant
le méme minerai (arsénopyrite de chine), une maille non concassée (XP88) favoriserait un taux d’arsenic
plus important qu’avec une maille concassée (XP91-92-93). Il faut néanmoins tenir compte que le poids
en soufre est a chaque fois variable.

Protocole expérimental 05 — refonte et enrichissement

En 2023, les analyses p-XRF semblaient indiquer une perte d’As et de Fe. Deux protocoles ont donc été
menés : 05a pour vérifier cette perte et 05b également pour voir si un enrichissement lors de la refonte
est possible.

Pour I’XP83, le protocole 05a est le suivant : 1) utiliser 1’alliage de XP75 pour le fusionner — 2) couler
un nouveau lingot, dés que la fonte est acquise — 3) homogénéiser par perchage.

Pour I’XP84, le protocole 05b est le suivant : 1) utiliser 1’alliage de XP76 pour le fusionner — 2) maintenir
une couche de charbons incandescents — 3) plonger la deuxiéme charge de minerai d’arsénopyrite 2023
(22 g) dans le bain liquide — 4) ajouter une charge de soufre (20 g) — 5) maintenir la soufflerie forcée
allumée — 6) apres réduction de la charge, homogénéiser par perchage.

Réalisation des alliages du cinquieme protocole 2024
Les alliages ont été réalisés avec 1 dose d’arsénopyrite (1 creuset pour les opérations numeérotées : 83-
84).

84 : adjonction d’arsénopyrite et de soufre dans le

Lo . 84 : Cémentation m
bain liquide de cuivre

84 : diminution de la quantité de fumées, 84 : coulée de I’alliage, conservant le bain
présence de flammes jaune-vert liquide

Figure 41, séquence de production selon le protocole 05



Premiéres conclusions pour protocole 05

Le protocole 05a a bien permis de confirmer les premiéres observations de 2023. Les données p-XRF
de XP75 (premier alliage) sont 98,1 % Cu, 1,19 % As, 0,651 % Fe. Les données p-XRF de XP83 (refonte
de 75) 98,12 % Cu, 0,764 % As, 0,372 % Fe. Il y a donc bien une perte d’arsenic et de fer d’environ 40
%, ce qui correspond au niveau mesuré en 2023.

Le protocole 05b montre qu’un enrichissement d’un alliage préexistant avec de 1’arsénopyrite est
possible. Ce protocole est important, car il représente un acte métallurgique qui a toujours existé. Il
s’agit d’étre en possibilité de recycler tout en ayant la possibilité¢ d’enrichir a I’ceil le bain ou de
compenser la fluidité d’un bain qui ne satisfait pas, induisant d’avoir a portée de main le second minerai
grace a un stock bien achalandé au sein de I'atelier. Les données p-XRF de XP76 sont 98,67 % Cu, 0,855
% As, 0,365 % Fe. Les données p-XRF de XP84 (76) sont 97,74 % Cu, 1,4 % As, 0,246 % Fe. lly a
donc une incrémentation de 63.7 % d’As et une perte de 32.6 % de Fe (a cause de I’utilisation du soufre,
cf. protocole 04). La perte serait cohérente par rapport aux données du protocole 05a.

Premiéres conclusions pour 2024

Les trois sessions expérimentales ont permis de réaliser 93 cémentations m dont seules les six dernicres
(XP81-82-88-91-92-93) qui suivent le protocole 04 avec du soufre pourraient permettre la création d’un
alliage reproductible, en confinent ’arsenic dans le bain de cuivre liquide, avec un haut rendement et
sans présence de fumées toxiques. Notons en outre que les 2 essais conduits a I’aide d’un couvercle dans
le four en trou de serrure de type médiéval, ont été couronnés de succes et semblent indiquer une voie
potentielle pour la production de ce type d’alliage.

5 Etude taphonomique 2022-2024

Afin de comprendre les analyses effectuées sur les fours de préchauffe lors des fouilles d’Ayn Soukhna
permettant de détecter d’éventuelles pollutions liées au processus de création de 1’alliage volontaire a
I’arsenic, des analyses p-XRF ont été faites pour comparer le four expérimental 2022-2023 aux fours
archéologiques.

Cette problématique, abordée par une approche taphonomique du four expérimental, provient d’une
constatation faite en fouille. Les fours de préchauffe d’Ayn Soukhna utilisés pour la réalisation des
alliages arséniés®! ne présentent aucune trace d’arsenic. Cet élément récurrent est étrange puisque la
production de I’alliage — méme maitrisée (cf. protocole 04) — aurait di laisser des enrichissements.

Le four de fusion expérimental 2022-2023 présente, en effet, une pollution a I’arsenic a I’intérieur et a
I’extérieur de celui-ci, ainsi que sur le sol de I’atelier, a la suite de deux sessions expérimentales
(différents protocoles dont ceux trés polluants de 2022-2023 qui n’utilisent pas de soufre). Ces pollutions
ont été enregistrées par p-XRF a la fin des deux sessions. Afin de se conformer aux conditions
taphonomiques des fours d’Ayn Soukhna, le four expérimental a aussi été laissé a I’air libre pendant six
mois (essentiellement en hier). De nombreuses pluies lors de ces six mois ont pu simuler les waterflashes
du désert oriental égyptien, qui arrosent depuis 4000 ans les fours archéologiques. Une derniére séance
d’analyse p-XRF a donc quantifi¢ les modifications des teneurs de pollutions présentes sur les
différentes surfaces du four expérimental.

%1 Le processus de création volontaire de 1’alliage arsénié est bien attesté dans les crucible slags des creusets d’Ayn
Soukhna (analyses réalisées par Frederik W. Rademakers - VERLY 2024.). Ces creusets, qui étaient mis a
préchauffer dans les fours, auraient di émettre des fumées arséni€es. Dés lors, ces fumées auraient dit déposer des
pollutions arséniées sur les parois des fours.



Ces trois séances d’analyse permettent de comprendre la disparation de la présence d’arsenic sur les
fours archéologiques. En effet, les surfaces non vitrifiées®? du four expérimental — exposées a ’eau de
ruissellement ou de pluie — perdent entre 60 a 99% de 1’arsenic qui était présent dans les dépots de
pollution. Les taux des pertes sont variables en fonction de la quantité d’eau, de son impact (soit sous
forme de pluie soit sous forme de ruissellement) et de la position de la surface exposée.®

En seulement six mois, une quantité¢ importante de 1’arsenic — non emprisonné dans une vitrification —
a donc été lessivée dans le sol (phénoméne qui a été également quantifié par Younes et al.** dans les
carottes de sédiments provenant du sous-sol au niveau du port de Khéops®, aux pieds des grandes
pyramides). Ce phénoméne permet enfin d’expliquer 1’absence d’arsenic dans les fours expérimentaux,
rendant la tdche d’interprétation des processus mis en ceuvre et des structures de production encore plus
difficiles. Les creusets sont donc vraiment importants pour affiner et mettre en avant des processus de
production d’alliage. %

6 Les propriétés du bronze arsénié

La premiére propriété pour la fusion de I’alliage est une diminution du point de fusion en fonction de la
teneur en arsenic®’. Cette propriété est utilisée indirectement en métallurgie égyptienne puisque le cuivre
est toujours amené seul a la température de fusion (1200 °C®®), puis I’alliage est réalisé (sauf en cas de
recyclage).®’ Cette propriété pourrait donc étre utilisée durant I’ Antiquité égyptienne, non pour diminuer
le point de fusion, mais pour compenser la perte de température’ lors de I’adjonction du minerai arsénié
dans le bain de fusion et lors des manipulations de coulée. Une des propriétés est une augmentation de
la coulabilité¢ de I’alliage (méme pour des alliages inférieurs a 0,5 %) par rapport au cuivre pur, mais
¢galement par rapport a 1’alliage cuivre-étain. Le jet de coulée de 1’alliage arsénié est également plus
fluide, plus longtemps ; la surface des lingots en moule monovalve est plus plate (il n’y a pas d’effets
de vagues (comme la surface des coulées de lave) ; phénoméne fréquent pour les coulées monovalves
en cuivre) et le refroidissement est bien plus lent. Ces données empiriques, appréciées par une pratique
de 22 ans en archéologie expérimentale, sont difficilement mesurables et demanderont encore de
nombreuses coulées afin de le prouver scientifiquement. Il sera aussi intéressant de déterminer si
I’arsénopyrite offre bien une meilleure coulabilité que 1’orpiment. Actuellement, nous sommes
confrontés a un autre probléme de coulée qui demandera d’autres sessions expérimentales afin de
contrecarrer un dégazage violent dans le moule bivalve en gres. En effet, il semblerait que 1’adjonction
d’arsenic augmenterait le dégazage lors de la coulée par rapport a du cuivre pur ou un alliage avec de
1’¢étain. Les artefacts coulés sont « perforés de bulles », dépassant les accidents de rochage en termes de
volume, les rendant complétement inutilisables.”! Tl faut mettre au crédit de 1’étain un comportement

62 Les analyses effectuées dans les creusets d’Ayn Soukhna présentent des traces d’arsenic quand le support est
vitrifié permettant d’emprisonner 1’arsenic dans une matrice.

3 Des emplacements situés a la méme hauteur et aux mémes conditions taphonomiques perdent le méme
pourcentage d’arsenic.

4 YOUNES et al. 2024.

5 TALLET 2021.

% RADEMAKERS ef al. 2023 ; RADEMAKERS et al. 2018a.

7 JUNK 2003, p. 19-26.

% Nous parlons de température empirique de 1200 °C (données expérimentales), car la température théorique est
de 1083 °C, mais d’une part, les conditions atmosphériques (HP-BP) influencent la montée en température de la
structure de chauffe et d’autre part, la centaine de degrés supplémentaire compense la perte calorifique lors des
manipulations de coulées (qui sont plus longues qu’en fonderie moderne, puisqu’il faut percher, écumer le
charbon et le laitier, retenir le laitier (baton ou tesson laitier) et manipuler le creuset dans 1’atelier).

9 VERLY et al. 2022.

0 Tout en tenant compte que ’adjonction de minerai arsénié au bain de cuivre refroidit de fagon conséquente la
poche métallique.

"I Contrairement & un alliage a I’étain, I’alliage arsénié a partir d’arsénopyrite ou d’orpiment continue plus
fortement a dégazer dans le moule. Nous n’avions mis qu’un évent — au niveau du tranchant du ciseau — ce qui
n’a pas suffi; alors que le méme évent aurait été suffisant pour un alliage a 1’étain.



beaucoup plus stable avec des phénomenes de rochage localisé et facilement maitrisable. Ou, il serait
plus juste de dire que nous apprenons une nouvelle technique qui demande des pratiques encore
inconnues et probablement une augmentation significative du nombre et du diamétre des évents dans les
moules bivalves en grés.” Ce souci de solidité a été également observé par Budd et Ottaway’?, lors de
coulées au sable” d’alliages jusqu’a 11,7 % d’arsenic. Les artefacts sont particuliérement spongieux.
Les pores présentent une forme sphérique et semi-sphérique qui est caractéristique de la porosité due au
gaz. D’autres recherches rapportent qu’un ajout de 0,5 % d’arsenic au cuivre permet d’éviter la porosité,
méme lorsque la coulée se fait dans des conditions oxydantes.”> Néanmoins méme dans des conditions
réductrices, Hanson et Marryat ont signalé des difficultés pour obtenir des coulées parfaitement
«propres » d’alliages de cuivre avec 1 % d’arsenic et une trés faible teneur en oxygene. Il semblerait
qu’avec une augmentation de la teneur en oxygeéne, cette difficulté disparaitrait dans une large mesure.”
Cette particularité de I’alliage arsénié sera un futur axe de recherche parce que les coulées des artefacts
antiques retrouvés dans les divers contextes de fouilles (Ayn Soukhna et Wadi el-Jarf) ne présentent ni
bullage ni rochage que cela soit sur la surface de la peau ou dans la masse des outils (rendant les outils
parfaitement opérationnels si ces conditions sont respectées).

Si des alliages cuivre-arsenic sont fondus dans des conditions oxydantes, il y a une perte d’arsenic par
évaporation. En laboratoire, McKerrell et Tylecote ont constaté une perte (absolue) de 1 % d’arsenic
aprés deux fusions (espacés par un refroidissement) d’un alliage titrant initialement 9,7 % d’As. Ils ont
interprété la perte d’arsenic, comme une dissolution de I’oxygeéne dans le métal, suivie d’une réaction
avec I’arsenic et de sa volatilisation subséquente. En revanche, dans une atmospheére réductrice, grace a
une couche de charbon de bois, aucune perte d’arsenic n’a été mesurée par Budd et Ottaway’’.
Cependant, pendant la coulée, le jet est en contact avec I’air (condition oxydante), ce qui rend la perte
d’arsenic probable mais limitée’®.

11 existe une derniére propriété pour la fusion. Lors du refroidissement, les alliages cuivre-arsenic ont
tendance a la ségrégation”. Le diagramme de phase d’équilibre cuivre-arsenic montre que la
solidification a lieu pendant un grand intervalle de température (ce qui a aussi été remarqué en
expérimentation). La solidification peut se faire hors équilibre, souvent sous une forme dendritique. En
cas de ségrégation, le centre des dendrites est enrichi de cuivre avec le point de fusion le plus haut ; alors
que I’extérieur contient davantage de fondant avec le point de fusion plus faible. En métallographie, il
est possible de faire la différence entre le cuivre sans arsenic et celui qui contient 0,2 % d’As.% En raison
de la diffusion lente de I’arsenic dans le cuivre, les dendrites sont toujours visibles méme apres plusieurs

211y a les exemples des moules en pierre de Tell el-Dab’a (PHILIP, COWELL 2006.). Nous avons coulé dans un
moule « au sable » un alliage trés riche en orpiment avec des évents conséquents qui a produit deux ciseaux sans
aucun rochage.

3 BUDD, OTTAWAY 1991.

4 En outre, Budd et Ottaway n’ont pas pu observer de relation entre la quantité d’arsenic et la solidité générale
des coulées (nos premiers tests montreraient le contraire et la nature du minerai arsénié aussi). Dans ce cas, le
probléme peut plutot étre attribué & une décomposition du liant dans les moules en sable utilisés. En 2002, les deux
seules coulées (alliage cuivre et orpiment a plus de 8 %) au sable, que nous avons mené expérimentalement, ont
donné de trés bons résultats parce que nous avons augmenté le volume du systéme évent. Par rapport aux
39 premicéres restitutions, il faut noter que la soufflerie forcée ne va pas dans le creuset et que la masse de charbon
est plus épaisse, rendant ’atmospheére plus réductrice ; ainsi qu’un temps laissé a la cémentation « m » plus long
(5 minutes).

> ZWICKER 1991.

76 HANSON, MARRYAT 1927.

77 BuDD, OTTAWAY 1991.

78 BUDD, OTTAWAY 1991.

7 La ségrégation est I’enrichissement en certains atomes, ions ou molécules d’un alliage dans une région spécifique
du matériau dont la taille peut aller de quelques nanomeétres a plusieurs microns. Il s’agit de la séparation partielle
de diverses parties homogeénes d’un alliage et la formation d’hétérogénéité dans sa composition chimique qui se
produit lors du refroidissement par solidification ou lors d’un traitement thermique.

80 SCHIMMEL 1930.



cycles de recuit.! 1l y a une formation de la phase intermétallique CusAs entre les dendrites riches en
cuivre (2 partir de 2,52 4 7,25 % pour Hanson et Marryat®*; 3 % d’arsenic pour Ravic et Ryndina® ;
2 % d’arsenic pour Northover® et 1 % d’arsenic pour Budd®®). Enfin trois derniéres propriétés peuvent
étre évoquées. Premiérement, I’arsenic agit comme désoxydant, réagissant avec I’oxygeéne dans le métal
chaud pour former des oxydes arsénieux qui s’évaporent et s’échappent du métal en fusion. Si une
grande quantité d’oxygéne est dissoute dans le cuivre liquide, le refroidissement de ce dernier améne
une ségrégation intergranulaire d’oxyde de cuivre aux joints de grains et réduit fortement la ductilité du
produit final.® Deuxiémement, le cuivre arsénié réagit mieux a I’écrouissage que le cuivre pur, et permet
donc de former des lames et des haches plus efficaces pour couper. La capacité d’écrouissage augmente
avec le pourcentage d’arsenic, et I’écrouissage est réalisable dans une large gamme de température sans
peur de fragilisation®’. Les propriétés améliorées du bronze arsénié peuvent étre constatées dés 0,5 a
2 % en masse d’arsenic, avec une augmentation de 10 a 30 % de la dureté et de la tension de rupture.®®
Troisiemement, ajouté dans des proportions convenables, 1’arsenic peut amener une brillance argentée
au produit manufacturé. « On a trouvé des dagues de bronze arsénié dans le Caucase, ainsi que d’autres
artefacts en provenance de différentes régions, présentant une couche superficielle riche en arsenic qui
pourrait tout a fait résulter du choix délibéré des forgerons de I’époque. Les cloches mexicaines étaient
aussi fabriquées en cuivre, avec suffisamment d’arsenic pour leur donner un aspect argenté. »%
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Figure 42, diagramme de phase d’équilibre du systeme Cuivre-Arsenic.

Dans le cas de co-réduction de minerais de cuivre avec des minerais oxydés contenant de 1’arsenic, de
’antimoine et du nickel, Pollard® et al. ont démontré que les teneurs d’arsenic dans le cuivre dépendent

81 SCHIMMEL 1930.

82 HANSON, MARRYAT 1927.

83 RAVIC, RYNDINA 1984.

4 NORTHOVER 1989.

85 BuDD 1990.

8 Lechtman, Heather, « Arsenic Bronze : Dirty Copper or Chosen Alloy? A View from the Americas », Journal
of Field Archaeology, vol. 23, no 4, 1996, pp. 477-514.

87]. A. Charles, « Early Arsenical Bronzes — A Metallurgical view », American Journal of Archaeology, vol. 71,
no 1, janvier 1967, p. 21-26.

88 Lechtman, Heather, « Arsenic Bronze : Dirty Copper or Chosen Alloy? A View from the Americas », Journal
of Field Archaeology, vol. 23, no 4, 1996, pp. 477-514.

8 Lechtman, Heather, « Arsenic Bronze : Dirty Copper or Chosen Alloy? A View from the Americas », Journal
of Field Archaeology, vol. 23, no 4, 1996, pp. 477-514

% POLLARD et al. 1991.
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de la température de réduction (cf. ci-dessous : variation des teneurs des impuretés). En atmosphére
réductrice, le cuivre est obtenu deés 700 °C avec uniquement des traces d’antimoine et d’arsenic (il faut
dépasser les 1000 °C pour que les oxydes de nickel soient réduits). Pour une incorporation plus
importante de I’arsenic, il faut que le cuivre soit sous sa forme liquide.”! Ces données analytiques
confirment que le meilleur moment pour introduire le minerai arsénié est dans un bain de fusion du
cuivre. La perte de température occasionnée par cette introduction d’un matériel froid (température
ambiante) est partiellement compensée par 1’effet du fondant qui fait descendre le point de fusion de
1’alliage (cf. ci-dessus : diagramme de phase Cu-As). Le mérite revient aux métallurgistes antiques qui
ont pu, par empirisme, déterminer ce moment critique (fusion du cuivre) pour I’adjonction de minerai
arsénié.
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Figure 43, variation des teneurs des impuretés dans du cuivre en fonction de la température de réduction.

(Réduction expérimentale de trois différentes charges contenant soit 10 % As, soit 2 % Sb, soit 2 % Ni
(en masse), obtenues par mélange de malachite (Cu, (CO)3 (OH),) avec soit de I’olivénite (CuzAsO4
(OH)3), soit de I’oxyde d’antimoine Sb,O3, soit de 1’oxyde de nickel NiO. (Pollard et al.).)

Les informations qui suivent proviennent de article de Mddlinger et al.”? 1ls aimeraient travailler sur
les alliages arséniés préhistoriques afin de déterminer si I’arsenic se volatilise lors d’une exposition
prolongée a une température. Il y a en effet une perte de masse non-linaire de I’alliage expérimental
qui a été caractérisée par des analyses thermiques différentielles (DTA) et des analyses
thermogravimétriques (TGA), en atmosphére réductrice. En comparant les résultats expérimentaux
aux calculs thermodynamiques et aux données de la littérature, les pertes de poids ne seraient pas
uniquement dues a la perte ¢lémentaire d’arsenic.

Les auteurs soulignent que I’interprétation de ces pertes, lors du recyclage, est complexe :

°l MILLE, BOURGARIT 2000.
92 MODLINGER et al. 2019.
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« Nevertheless, several studies within the last few years have broadly addressed the issue of
artifact compositional change with linear elemental loss models, and an assumed static
element behavior to explain and identify chemical patterns in artifacts throughout
Europe.” For example, it has been suggested that arsenic and other element losses are
gradual and ecasily predictable by creating categories of “present” and “absent”
elements. These categories require the use of predefined element cut-off percentages as
constants (e.g., 1% arsenic and silver, or, as in (Bray et al. 2015), 0.1% after
mathematical removal of any major alloying elements present and renormalization) in
order to create a basis from which to work and draw conclusions. This approach does
not consider the behaviorally influencing effects of both alloyed and trace elements, nor
does it address primary and secondary processing, which can greatly influence the
distribution of elements in a final product (e.g., segregation during solidification,
interaction with a reducing or oxidizing atmosphere). Also, it does not consider the
changes induced by recycling of metals with different chemical and isotopical
composition, which excludes the possibility to reconstruct any “metal flow” (on the
opposite, if metals from the same source were mixed, useful information can be gained).
Inconsistent heat distribution and varying accompanying materials were also not
considered.”

A variety of factors can influence the loss of elements during the recycling, and reuse and working, of
an alloy in order to best facilitate the decipherment of possible recycling patterns, and of
“metal flow”. As discussed, we have measured the mass loss of arsenic from arsenical copper
using thermogravimetric analyses (TGA). These data are in agreement with the loss behaviors
described by past thermodynamic modeling in a controlled environment. This work supports
past research into archeologically relevant alloy modeling® shows one aspect, of many
possible influences, aimed towards understanding ancient recycled metal elemental change.
Thermodynamics in metallurgy have long been used for chemical modeling and to understand
the reactions during recycling of copper-based alloys.”

It is important to note that we explore in our experiments elemental arsenic loss under reducing
atmosphere (all experiments were carried out under argon); hence, we do not assess arsenic
loss under oxidizing conditions (such as the formation of arsenic oxides, or as it happens when
sulfidic ores containing arsenic are roasted). Arsenic losses are much lower under reducing
atmosphere, while higher losses appear under oxidizing atmosphere. But since the exact
conditions during prehistoric recycling are unknown, and may well alternate from oxidizing
to reducing atmosphere, we preferred to study the loss of arsenic under the “more difficult”
reducing atmosphere in the following. »°’

% P.BRAY et al. 2015 ; P.J. BRAY, POLLARD 2012 ; POLLARD, P. BRAY 2014 ; POLLARD, P.J. BRAY 2015 ;
POLLARD et al. 2014.

% HAUBNER et al. 2017 ; JOCHUM-ZIMMERMANN et al. 2004 ; MCKERRELL, TYLECOTE 1972 ; MODLINGER,
SABATINI 2016.

9 MODLINGER, SABATINI 2016 ; SABATINI 2015.

% VOISIN 2012 ; YAZAWA, NAKAZAWA 1998.

97 MODLINGER et al. 2019, p. 134.
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Figure 44, diagramme de phase Cu-As.

(A gauche, le diagramme de phase Cu-As d’aprés (Subramanian et Laughlin 1988). A droite, partie
agrandie du diagramme de phase, tel qu’il a été calculé avec le logiciel Thermocalc®.%®)

7 Premiéres conclusions

En conclusion, « ’ajout d’arsenic pur au cuivre fondu entraine une perte directe d’environ 10 %
d’arsenic dans ’alliage. Les calculs thermodynamiques de Modlinger et Sabatini®® suggérent (ensuite)
que I’évaporation de I’arsenic d’une fusion Cu-As est faible, principalement en raison de la bonne liaison
de P’arsenic au cuivre. L’arsenic s’évapore de préférence pendant la solidification, et moins pendant la
fusion et la manipulation de la matiére fondue. La perte d’arsenic n’est pas linéaire et semble &tre plus
¢levée a la fin de la solidification. Afin d’évaluer la perte d’arsenic pendant les activités de recyclage
préhistoriques (qui n’est pas évalué dans cet article), il faut également prendre en compte d’autres
facteurs qui influencent de maniére significative (?) la perte d’arsenic dans les bronzes arsenicaux, tels
que : la composition chimique du métal ; la composition des métaux fondus ensemble pendant la
solidification et la manipulation de la matiére fondue ; et I’évaporation de ’arsenic. »'%°

Les essais conduits a Melle ont montré sur le plan de I’histoire technique que plusieurs modes de
production ont pu exister selon les contraintes techniques de chaque époque : nature des pates des
creusets de fusion, mode ventilation, usage d’un couvercle ou d’une couverte. En fonction de ces
parametres qui rejoignent nos questionnements sur la place des matériaux associés aux productions
métalliques, le geste et la gestion du travail qui entourent ces fontes, différent largement. Parallélement,
ce travail ouvre 2 perspectives particuliéres dans le registre de ce qu’il est convenu d’appeler
« ’expérimentation prédictive ». Nous savons aujourd’hui ce que nous devenons rechercher sur site
pour caractériser la production de ce type d’alliage. Nous avons également en main nos céramiques
expérimentale qui nous permettrons dans un avenir proche la détection de céramique ayant été utilisé
pour produire ces bronzes. Ce sujet est particuliérement sensible pour le monde médiéval, période a
laquelle le bronze arsénié est sensé avoir disparu.

%8 MODLINGER et al. 2019, p. 135, Fig. 2.
% MODLINGER, SABATINI 2016.
100 MODLINGER et al. 2019, p. 139-140.
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Les expérimentations sur I’'usage de la cémentation ont débuté dés 2003'%!. Cette thématique a été
renouvelée suite aux fouilles du Clos-Paul a Charleville-Méziéres en 2013. En 2014, nous avons
organisé une premicre série d’expériences portant principalement sur le creuset et des chauffes au bois
et au charbon. Nous avions pu alors confirmer par analogie les profils de diffusion du zinc dans la pate
céramique et la capacité de production des creusets archéologiques. Les expériences avaient été mises
en attente faute de minerai de zinc pour pouvoir les poursuivre, et dans I’attente des résultats de 1’étude
céramologique des creusets. Celle-ci a été achevée en 2018. Dans le méme temps, nous avons pu nous
procurer des minerais (voir rapport 2019). De 2019 a 2020, une nouvelle approche a été menée : en
2019, réalisation des creusets ; en 2020, cémentation dans un four en trou de serrure, réflexions sur le
lut, modélisation de la circulation de la chaleur dans le creuset!®. Les résultats ayant été positifs, et
disposant maintenant d’un jeu de données conséquent portant sur le laiton comme sur les creusets, nous
avons décidé d’engager la 3° et derniére phase : I’essai grandeur nature dans une structure élaborée sur
les bases des données archéologiques, en mettant en ceuvre plusieurs creusets.

L’année 2022 a été consacrée a 1’¢laboration du four de cémentation en briques et terre crues. L’objectif
est moins de produire du laiton que d’observer les marqueurs de ce travail sur les terres mises en jeu
afin de proposer un jeu de données analogiques pour un retour vers 1’objet archéologique qu’il s’agisse
du four du Clos-Paul ou d’autres structures dans lesquelles on peut soupgonner une cémentation. Les
années 2023 et 2024 ont porté sur 1’usage et la production de ce four. Cela a fourni I’opportunité
d’observer a terme le marquage résiduel de cette activité et le niveau de consommation en combustible
et minerai pour produire du laiton.

1 Elaboration d’un four de cémentation (Ille s. ap.)
Rappel sur les données archéologiques

Le choix naturel d’¢laborer un four sur le modéle archéologique n’a pas été retenu des le début de notre
démarche. Tout d’abord des ¢léments fonctionnels (creuset, lut) et des matériaux (minerais,
combustible) devaient étre correctement compris avant de tenter un assemblage global. Et surtout le
vestige du four se préte a une large extrapolation. En effet, une destruction partielle de celui-ci lors des
sondages prospectifs en 2007 (Kasprzyky, 2007) rend I’interprétation de la structure particuliérement
délicate. Nous savons cependant que cette derniére dispose d’un laboratoire ayant une largeur de 80 cm,
compartimenté dans la longueur par 2 pilettes en schiste. Ces derniéres suggérent aussi bien 1’existence

191 Doridot A., Robbiola L., Téreygeol F., Production expérimentale de laiton par cémentation en creuset ouvert,

avec du minerai de zinc, selon des recettes médiévales et modernes, Archéosciences Revue d’Archéométrie,
n°30, 2006, p. 15-24.

102 Premiers résultats présentés a I’occasion des journées annuelle de la Société Francaise de Métallurgie et
Matériaux en octobre 2021 : Ars C., Téreygeol F., Le Quellec V., Méaudre J.-C., Foy E., La production du laiton
antique sur le site du Clos-Paul a Charleville-Méziéres (08), approche expérimentale et simulation numérique.
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d’une sole suspendue qu’un usage direct comme support. Sans passer par un argument a silentio, la sole
suspendue peut étre rejetée, car, pour permettre une bonne circulation de la flamme, elle aurait di étre
percée. Le fromage en aurait gardé I’empreinte. Or les fromages retrouvés sont uniformément plats. Les
creusets sont vraisemblablement posés a méme les pilettes. Dans 1’état de conservation, le four peut
accueillir un creuset par pilette. Les dimensions longitudinales que I’on peut proposer pour le four
archéologique sont délicates a définir, le godet lisse de la pelleteuse ayant emporté les vestiges sur le
1,2 m de large correspondant a la largeur de I’outil utilisé, ne laissant en regard du laboratoire qu’une
dépression, possiblement une fosse de décendrage. On le voit, cette architecture n’a rien d’extraordinaire
en soi. Elle se rapprocherait de celles en usage aussi bien chez les potiers que chez les verriers. En
dissociant le foyer du laboratoire, le choix du bois comme combustible s’impose pour produire de la
flamme qui aménera la chaleur jusqu’aux pilettes, mais nous I’avons démontré expérimentalement par
les traces de chauffes observées sur les creusets selon que le travail se fait au bois ou au charbon.
L’analogie est correcte avec une chauffe au bois (cfrap. 20015).
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Figure 45, vestiges du four a différentes étapes de fouille (in Marian (dir), 2016, DFS, vol. 3, p. 247)

(sur cette planche, seul le laboratoire est représenté. En regard de ce fond de four, il a été fouillé une
portion de la fosse de décendrage)

Le modele expérimental

A I’aide de ces quelques données qui sont les seules existantes pour ce type de four dans I’ensemble de
I’Empire romain, il a fallu élaborer notre modéle expérimental. Nous avons choisi de doubler
arbitrairement la longueur existante du laboratoire. Le modéle expérimental a dans 1’ceuvre 1 m de long
et forme ainsi grossiérement un carré en interne. Un alandier d’un maximum de 60 cm de long compléte
le four. Le foyer n’est pas disposé a méme le sol, mais sur une fosse afin de permettre une bonne
ventilation et de faciliter I’évacuation des cendres et des braises. Le foyer a 74 cm de large, se prolonge
sur 50 cm, alors que la fosse est profonde de 28 cm. Elle est ouverte sur les deux c6tés et peut facilement
étre obturée a I’aide de briques selon les besoins de ventilation. Sur un de co6tés, I’ouverture se prolonge
en une fosse de décendrage. Sur 1’autre, 1’ouverture ne permet que de repousser les cendres vers les
cendres vers le centre du foyer pour faciliter leur extraction vers la fosse.

88



L’ensemble du four est vouté. Ce modele s’apparente a un four couché, disposé a méme le sol. Le
laboratoire est couvert par une volte qui se développe vers ’alandier en se réduisant en largeur et
hauteur. La difficulté de réalisation réside dans 1’assemblage des 3 voites dont celle du centre qui se
réduit et s’abaisse selon une pente de 8° depuis le laboratoire jusqu’au foyer. Par rapport au modéele
archéologique, nous doublons la longueur des pilettes dans le laboratoire permettant ainsi d’enfourner
jusqu’a 4 creusets. Les creusets et les pilettes sur lesquelles ils reposent fournissent une idée assez
précise de la hauteur sous votte. Elle est de 70 cm en interne.

Le probléme de I’enfournement comme du défournement des creusets a été résolu sans mettre en place
de porte, mais en établissant une paroi amovible a I’extrémité de la votte. Cette paroi est constituée de
briques non scellées disposées en quinconce, sans étre jointives. Les trous ainsi ménagés sont autant
d’ouvertures permettant la circulation des fumées. Ces trous peuvent étre trés facilement obturés comme
débouchés en cours de travail pour réguler le tirage. Il n’y a donc pas de cheminée. Le four est monté
en double paroi pour I’espace du laboratoire. Dans la partie intérieure, nous utilisons des briques crues
chamottées de notre fabrication (dim. 15x11 x4 cm avant séchage) alors que la paroi externe est montée
a I’aide de briques crues mécaniques non chamottées (22x11,5x5 cm). Les clés de votte ont été faites a
la demande. Pour I’alandier et le foyer, la paroi est simple. La pose des volites a nécessité le recours a
des berceaux en bois qu’il a fallu fabriquer a I’aide de gabarits. La construction a mobilisé une équipe
de 4 personnes durant 5 jours. A I’issue des opérations, une structure de couverture de 1’ensemble a été
installée pour préserver ce four en terre crue d’une session a I’autre. Aprés 3 ans, le four n’a pas souffert
des intempéries, aucune réfection majeure n’a été nécessaire.

Figure 46, étapes de construction du four de cémentation
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Préparation de I’enregistrement des données

Outre la construction, nous avons pris soin dés la mise en ceuvre de faciliter le recueil des données
expérimentales a venir selon trois axes : le relevé graphique des opérations, la prise de température et la
mesure des accumulations de zinc et de cuivre aux abords du four.

Modélisation 3D

Afin de faciliter les représentations graphiques, la restitution en coupe et profil et la modélisation
thermique (voir ci-apres), nous avons choisi de réaliser un modéle en 3 dimensions de la structure. La
couverture a €té faite en couplant acquisition par drone et par appareil photographique manuel. L’objet
est & présent enregistré et ses données géométriques facilement accessibles.

Figure 47, extraits de vues du four (sans sa paroi amovible) d'aprés la photogrammétrie
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Mesure de la température et modélisation

Toujours en prévision des opérations et de I’enregistrement de 1’information lors des essais de
cémentation, nous avons préparé les emplacements pour disposer des thermocouples. Le four ayant une
forme géométrique réguliére, seul un coté a été équipé. Quatre sondes sont placées de fagon a contrdler
les températures en des points que cruciaux du laboratoire. La premiére est dans la voiite au milieu du
laboratoire. Elle est destinée a venir dans un creuset placé a 1’avant du laboratoire. Elle permet de
connaitre la température au plus prés d’un des réacteurs et d’apprécier facilement le différentiel de
température entre le four et les creusets ou se déroule 1’opération de cémentation proprement dite. La
seconde est en ¢lévation a 50 cm au-dessus du sol du laboratoire et & 34 cm du mur droit du fond. La
troisiéme est au niveau des pilettes 4 68 cm du mur du fond et a 40 cm de hauteur. Enfin la quatriéme
au bas du mur du fond. Pour les 3 premicres, il s’agit d’emplacements matérialisés avec des tubes
céramiques et des percements dans le four (sondes 1,2 et 3) qui ont été réalisés avant séchage.
L’ensemble est dans 1’axe du four.

A I’aide du modéle photogrammétrique ci-dessus, de la modélisation des creusets (cf rapport 2020) et
des données thermiques que nous accumulons, nous espérons étre en mesure de décrire le déroulement
de I’opération et comprendre les écueils que nous pourrons rencontrer. En couplant ces données avec
nos observations de terrain, nous pourrons alors définir si des éléments perceptibles par 1’opérateur
peuvent conduire également a 1’optimisation du procédé : couleur des flammes, départ de fumées, etc.

Mesure des taux de zinc et de cuivre

Au cours de la fouille du four du Clos-Paul, I’équipe du GEGENAA, EA 3795 (Université de Reims) a
entamé une mesure des taux de zinc et de cuivre dans et autour du four participant ainsi a une trés bonne
caractérisation de la structure archéologique'®.
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Figure 48, cartes géochimiques du cuivre (a gauche) et du zinc (a droite), Clos-Paul, Ardennes, atelier du Illle s., (Marian

(dir.), 2016, DFS Vol 2, p. 307-308).

Afin d’¢évaluer également les dépdts de métaux lors de nos opérations, nous avons aménagé des points
de controle autour du four. Les informations sur cette partie de I’expérience sont données dans la partie
synthése.

103 Cancés B., Marin B, Pnthieu M., Conreux A., Laratte S., Section IX, Réalisation d’analyse de sols
archéologiques lieu-dit Clos-Paul, Chagleville-Méziéres (08), marché public 2013-21, DFS Charleville-Mézieres
Le Clos-Paul, le Triot du Sart, Vol. 11 Etudes des spécialistes, 2019, p. 279-320.
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Premiéres chauffes a vide (2022)

Dans notre approche d’archéologie autant expérientiel qu’expérimentale, il importait de pouvoir
conduire des chauffes dés cette année. Il s’agit d’'un nouveau four et nous ne pouvons présumer
exactement de son comportement. Ainsi avant d’engager une chauffe avec minerai, cuivre et creuset, il
est apparu raisonnable de tester la structure a vide.

Au cours de la session, une fois le four élaboré, trois chauffes successives ont été faites. Nous livrons
les séquences d’enregistrement sans graphique, car d’une part nous n’avons pas essayé de pousser le
four préférant le laisser sécher, d’autre part il s’agissait de notre premier usage, et enfin il était vide.

Figure 49, premiere chauffe du four de cémentation avec appareillage

92



Chauffel |Sondel Sonde 2 Sonde 3 Sonde 4
14h30 allumage [allumage |allumage |allumage
15H55 34 100 105 21
16h25 130 123 114 25
16h55 185 166 165 28
17h25 151 128 132 27
17h55 172 140 132 28
18h25 195 160 158 32
Chauffe 2 |Sonde 1 Sonde 2 Sonde 3 Sonde 4
9h05 allumage |allumage |allumage |allumage
9h25 245 171 179 34
9H55 99 87 87 49
10h25 178 140 135 41
10h55 219 157 158 45
11h44 161 123 119 20,
12h14 239 180 181 21
12h36 224 170 170 21
13h30 160 130 122 22
14h00 245 176 178 23
14h30 255 203 208 29
15h00 195 164 163 24
15h30 220 160 170 28
16h00 220 155 165 25
16h30 210 147 150 27
17h00 179 154 155 28
17h30 217 165 163 29
18h00 179 143 141 29
Chauffe 3 |Sonde 1 Sonde 2 Sonde 3 Sonde 4
10h00 allumage |allumage |allumage |allumage
10h30 256 215 201 43
11HOO 255 222 193 53
11h30 180 160 146 52
12h00 211 161 146 46
12h30 400 283 255 57
13H00 309 261 247 83
13h30

14h00 224 176 158 53
14H30 416 325 300 98
15h00 345 271 256 127
15h30 262 221 216 79
16h00 414 330 321 152
16h30 257 225 222 97
17h00 200 171 168 82
17h30 159 123 122 62
18h00 140 111 110 40

Figure 50, tableau des relevés de température




De ces chauffes, il faut retenir que :

e Nous n’avons pas cherché a atteindre les températures de travail pour la cémentation (vers
900°C), mais simplement a sécher et apprécier le mode de fonctionnement et notamment le
tirage

e A ce stade, les essais n’ont pas porté sur des variations des ouvertures arriére pour faciliter ou
géner le départ des fumées et le tirage en général.

e De¢s le départ, un trés bon tirage se met en place.

La masse a chauffer est importante et nécessitera une montée en température longue, mais une
fois le four sec, la montée en température pourra étre efficace. Lors de 1’essai 3, nous avons
atteint 400°C en 2h30.

e La température est trés hétérogéne. La partie basse du four sera difficile a chauffer, ce qui est
une moindre difficulté puisque les creusets se trouvent dans la moitié¢ supérieure.

e La conduite du feu se fait correctement avec des biiches refendues de 30 a 50 cm.

e Le décendrage est efficace.

A ce stade de I’expérimentation, nous sommes préts pour entamer la production de laiton. Pour s’assurer
que cela reste possible dés le début de la prochaine session, un abri a été construit. Un risque subsiste.
La double vote est faite de la méme argile, mais 1’une préparée avec chamotte, I’autre sans dégraissant.
Cette « sécurité » visait une meilleure tenue de la voite. Une difficulté est apparue lors des chauffes de
séchage. L’eau vaporisée a du mal a s’évacuer et a circuler dans les briques mécaniques dont les
porosités sont bien plus réduites que dans la terre chamottée. Il se produit des points de condensation
qui pourraient nuire a la stabilité des parois.

Figure 51, état du four en novembre 2022

2 Réunir les outils et matieres nécessaires a I’expérimentation

Outre le bois que nous achetons directement a Melle sous forme de biliches de 50 cm de long
préalablement refendus, mais qu’il nous faut encore fendre pour obtenir 6 a 8 morceaux par biliches,
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cette expérimentation nécessite de disposer de mobiliers céramiques, du poussier, du cuivre et du
minerai de zinc.

Les piéces céramiques

Le besoin de creusets similaire a ceux retrouvés en fouille est un premier prérequis puisque nous
réalisons une expérience a 1’échelle 1. Ces creusets ont été¢ présentés dans le rapport 2019. Nous
synthétisons ci-apres les informations les concernant.

Les creusets font bien évidemment partie a part entiere de 1’expérience. En effet, nous voulons suivre la
diffusion du zinc dans la pate. Pour cela un certain nombre a été réalisé, anticipant leur casse rapide.
Pour I’instant, il n’en est rien. Les creusets enchainent les chauffes sans rompre. L’étude de la diffusion
a ¢été reportée faute d’un matériel suffisant | Déja, cette constatation permet de mieux apprécier, a la
hausse, la productivité de I’atelier antique.

Les creusets ont été réalisés par Frangois Peyrat sur le modele des fragments du site du Clos-Paul. Les
remontages poussés ont permis de définir les dimensions de ces récipients alors qu’aucun n’a été trouvé
archéologiquement complet. Ils présentent une forme régulicre oblongue. L’ouverture, entre 14 et 16
cm, se referme par rapport a la panse (autour de 20 cm). Le fond arrondi a un diamétre entre 8 et 10 cm.
La piéce a une hauteur d’une trentaine de centimétres. Tous sont réalisés en terre de Langeais, montés
au colombin, finis au tour et cuits. Le volume interne s’établit & plus ou moins 5 litres. Une autre série
a été réalisée en 2022. Leur volume est 1égérement inférieur a celui calculé par nos collégues puisque
les volumes évoluent autour de 4 litres.

Figure 52, modeles des creusets expérimentaux

Le lut, les fromages et les couvercles des creusets

Pour ce qui touche au lut, sa réalisation nécessite de recourir a une terre fondant assez facilement. Les
¢léments archéologiques retrouvés sont effectivement vitrifiés a la température de cémentation ¢’est-a-
dire autour de 950-1000°C. Notre choix se porte sur la terre de décalcification disponible directement
sur le site de Melle. Sur les coupes de lut réalisées, nous distinguons aisément des phyllosilicates et des
quartz. De la chamotte peut donc étre ajoutée. Les fibres végétales ne sont pas ou plus visibles sur les
exemples archéologiques. On peut exclure ’'usage de la paille hachée qui aurait laissé des vestiges
reconnaissables méme lors de la fonte du lut. En revanche, les éléments végétaux présents dans le crottin
sont déja trés dégradés aprés rumination, et ne se lisent plus aprés une fonte. Un volume de chaque
matériau (terre, crottin, dégraissant) compose ce lut.
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Les fromages qui assurent la stabilité des creusets sur les pilettes du four sont des patons de méme
composition que le lut. Ils sont déposés crus dans le four.

Pour débuter, nous avons décidé de fermer les creusets a 1’aide d’un couvercle. Cet objet existe sur le
site du Clos-Paul bien qu’il soit rare. Ce couvercle est luté. L’usage d’un couvercle peut étre discuté
d’autant que nous avons déja démontré que sa présence ou son absence ne semble pas influencer la
qualité du résultat (Doridot et al., 2006). Dés 2023, il est apparu que 1’on pouvait sans difficulté obturer
les creusets avec le lut et sans adjoindre de couvercle. Le faible nombre de couvercles identifiés sur le
site archéologique laisse penser que la cuisson a également pu étre faite ainsi. En 2024, un test a été
conduit en disposant dans le four 2 creusets avec luté recouvrant 1’ouverture, deux sans recouvrir
I’ouverture.

Le cuivre

11 s’agit de cuivre de récupération. Une partie (2023) est sous forme de fil. Une autre partie est sous
forme de tole (2023 et 2024) de surface et d’épaisseur variables (0,4 a 1,5 mm). Enfin pour les besoins
spécifiques d’un test, nous avons utilis¢ des barreaux (2024) d’une vingtaine de centimeétres de long
pour 2 cm de large pour 1 cm d’épaisseur. Quelle que soit la forme utilisée, il s’agit d’un cuivre
¢lectrolytique. Mise a part une présence de silicium minime, ce matériau est pur. Ainsi, dans le suivi
analytique de nos productions, nous pouvons isoler sans aucun doute la contribution du minerai dans la
signature chimique de 1’alliage formé.

Le minerai de zinc
Du minerai de deux origines bien différentes est a notre disposition lors de nos essais.

- Un stock ancien et aujourd’hui entiérement consommé issu de la mine de Jabali au Yémen

Ce stock provient du gisement de Jabali au Yémen sur lequel nous avons travaillé jusqu’en 2009. Il
s’agit d’un gisement de sphalérite (ZnS) complétement altéré, encaissé dans une formation calcaire.
Cette sphalérite altérée est associée a de la galéne. Par ailleurs elle est porteuse d’argent (ce qui a justifié
la mise en exploitation aux premiers siccles de I’islam). La phase altérée dans la partie sommitale du
gisement se compose essentiellement d’hémimorphite (Zn4(Si207)(OH)2 H20), soit en petits cristaux
blancs et limpides, soit en masses grenues de teinte grise, friables formant de petits cristaux coalescents.
On note aussi la présence de smithsonite (Zn(CO3)) tenant du fer issu de la blende originelle.
Occasionnellement on note des reliquats de sphalérite. Les mineurs anciens se sont concentrés
exclusivement sur I’exploitation de la galéne, rejetant les minéralisations zinciféres qui ont fait 1’objet
d’une exploitation nouvelle par la ZincOx company jusqu’au début de la derniére guerre civile yéménite.

11 a été utilisé pour une expérience de 2024 (cémentation n°3, creusets 1 et 5)

- Un stock de minerai issu d’un gisement pyrénéen (Les Argentiéres, Ari€ge)

La collecte de ce stock a été effectuée par nos soins. Nous avons a notre disposition une centaine de
kilogrammes. La qualité du minerai est supérieure, avec notamment une fraction pure, ce qui n’existe
pas pour les autres. Il est dans un encaissant calcaire dolomitisé du Dévonien au contact des granidorites.
Des veines de quartz sont bien présentes. L’ensemble forme un gite de type stockwerk. Comme dans les
cas précédents, outre le quartz, la minéralisation se compose de produits d’altération de la sphalérite et
de galéne, mais au regard du type yéménite, la sphalérite est plus présente. Cela a deux conséquences.
L’estimation qualitative du stock doit étre considérée avec prudence puisque le dosage est élémentaire
et combine le zinc issu aussi bien des minerais altérés que du minerai sulfuré. Par ailleurs, plus qu’avec
le minerai de Jabali, nous introduisons du soufre dans notre systéme.

Ce minerai a servi pour toutes les cémentations a I’exception de I’expérience n°3, creusets 1 et 5.

Rappel sur le traitement du minerai



Dans chaque cas, le minerai a fait I’objet d’une chauffe préalable au bois qu’on peut assimiler a un
grillage, a une calcination ou a une déshydratation. Celui-ci est pratiqué sur une aire ouverte au sein
d’un réceptacle en cuivre pour limiter les pertes mécaniques. Ce grillage vise d’une part a sécher le
minerai et d’autre part a entrainer une transformation vers un oxyde simple. Ce travail s’effectue autour
de 400-450°c. Il entraine la transformation du carbonate de zinc (smithsonite) en oxyde de zinc par
expulsion du dioxyde de carbone et la transformation de I’hydroxysilicate de zinc hydraté
(hémimorphite) en silicate de zinc sous forme de willémite (Zn2(Si04)). Le mode de contrdle du procédé
repose sur le changement de couleur, le minerai passant de 1’ocre clair au foncé (pour les fractions riches
en fer). Ce travail conduit a une 1égére augmentation massique de la teneur en zinc par départ de 1’eau.
Surtout le minerai devient friable et plus simple a travailler pour sa mise a la bonne granulométrie.
Notons que la présence de sphalérite passe ici inapercue. Nous n’avons pas noté de dégazage de soufre.

Figure 53, aspect du minerai de zinc avant et apres grillage

Nous avons effectué un concassage manuel des plus gros blocs pour obtenir des morceaux n’excédant
pas 5 cm dans leur plus grande dimension afin qu’ils puissent étre introduits dans notre broyeur
mécanique. Ce premier concassage, certes fastidieux, reste important, car il donne 1’occasion d’évacuer
les morceaux trop stériles. Ces derniers, méme aprés grillage, ne cédent pas sous les coups du marteau
et sont donc facilement écartés. La « mise a la maille » s’effectue a I’aide d’un broyeur mécanique. Les
grains obtenus sont hétérogeénes (du gravier a la poudre) et sont utilisés sans autre préparation qu’un
passage au tamis 2 mm. Nous disposons donc de deux granulométries : I’une inférieure a 2 mm, I’autre
supérieure a cette dimension. Le minerai de zinc étant friable, il est probable que la fraction fine est plus
riche. Par ailleurs, elle offre une surface de contact supérieure facilitant la transformation du minerai au
sein du creuset.

La teneur du minerai

D’un point de vue minéralogique, ces deux minerais sont similaires. Ils différent en revanche par rapport
a leur encaissant et a la teneur en zinc qui est le reflet du ratio entre minerai et roche. Cette différence
de teneur est perceptible a I’ceil nu sur les morceaux avant traitement. Une fois broyé, il devient difficile
de faire une différence et chaque stock se trouve alors moyenné. C’est le résultat qui est donné ci-
dessous. Nous avons pris soin dans le cas du minerai pyrénéen d’isoler un lot particuliérement riche
pour apprécier la variation que cela entraine au final sur le laiton produit.
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Pour cette session 2023, nous avons puisé principalement dans notre stock de minerai de zinc issu d’un
stock ramené par nos soins de la mine de 1’Argentiére en Ariége. La teneur en zinc évoluant de 11 a
42%massZn avant grillage. Il s’agit d’'un simple ordre de grandeur reposant sur le dosage de 7
¢chantillons. En moyennant, le taux s’approche de 23%massZn. Pures, ces espéces minérales devraient
dépasser 50%massZn.

:Zadmg Type Duration |Units [SAMPLE |Loc. Sb Sb Error (Sn Sn Error [Bal Bal Error |As As Error [Pb Pb Error |Zn Zn Error [Cu Cu Error |Total
3981|Mining 30|% Argentiére <LOD| 0,013|<LOD| 0,011] 56,59 1,035< LOD 0,013| 0,056/ 0,008f 41,091f 1,009| 0,187 0,013 97,924
3968|Mining 30|% Argentiere 0,03] 0,007| 0,064/ 0,009 53,713 0,928(<LOD 0,038] 0,81 0,038| 32,494| 0,802] 0,212) 0,016 87,323
3980|Mining 30[% |Argentiere <LOD 0,01/<Lob| 0,014| 60,38 0,718/ 0,018] 0,01 0136 0,011f 31,845 0,656] 0,21] 0,013 92,589
3970|Mining 30|% Argentiére 0,012) 0,005 0,03 0,005| 64,788 0,493( 0,032 0,013| 0,418] 0,016| 16,148 0,304 0,406] 0,016 81,834
3982|Mining 30[% Argentiére <LOD 0,009|< LOD 0,006 66,42 0,409| 0,016| 0,006 0,104| 0,006| 14,017) 0,241| 0,378 0,014 80,935
3979|Mining 30|% Argentiere 0,027 0,005 0,02| 0,006| 70,884 0,428( 0,026 0,009| 0,152| 0,009| 13,083 0,267| 0,27 0,015 84,462
3971{Mining 30|% Argentiere <LOD 0,004|< LOD 0,005| 83,813 0,18] 0,032| 0,008 0,281 0,009] 11,628| 0,147] 0,243) 0,009 95,997

Moyenne % 65,227 0,2796) 22,901 0,272

(NB : dans cette série, le fer n’a pas ét€ dosé¢, il est de facto dans la colonne « Bal. »)

Figure 54, analyses pXRF du minerai des Argentieres (09) utilisé en 2023 pour les expérimentations

Type Duration [Units |[SAMPLE LOCATION Sb g Sn FD Bal el As LS Pb 5L Zn H Cu c Fe G5 Total
No Error Error Error Error Error Error Error Error
2413|Mining 60(% Argentiére [Grillé 0,058| 0,006| 0,286| 0,014 48,155 0,891| 0,069 0,02 0,61| 0,027| 25,79 0,602| 1,447| 0,045| 21,46 0,237 97,875
2414|Mining 60|% Argentiére |Grillé 0,033] 0,004| 0,032] 0,005 57,682| 0,637| 0,028 0,013| 0,319| 0,015 24,36 0,482| 0,14 0,011| 15,79 0,154| 98,378
2415|Mining 60|%  |Argentiere |Grillé 0,017] 0,004 0,016] 0,004] 57,878 0,763| 0,049] 0,032] 1,742| 0,06| 28,58] 06| 0,145] 0,011] 9,404] 0,105] 97,832
Moyenne 54,5717 0,89 26,24

Figure 55, analyses pXRF des minerais de |’argentiére apres calcination

A T’issue de ces chauffes, de nouveaux dosages sont effectués. Le taux moyen s’éléve alors a
26,2%mass, soit un gain en masse de 3%. Si nous étions en présence d’un minerai pur, le taux serait
compris entre 40 et 50%mass (en fonction du rapport entre smithsonite et hémimorphite). Notre teneur
est donc honorable sans étre exceptionnelle.

Dans le cas de la cémentation n°3, creusets 1 et 5, nous avons utilisé le minerai issu de la mine de Jabali.
Sa teneur avant et apres calcination évolue de 19% a 22%mass Zn. Sa qualité est donc 1égerement
inférieure. En revanche on voit ici que dans un cas comme dans 1’autre, la calcination améne un gain
massique de I’ordre de 3%. Travaillant en masse, il est préférable d’introduire un minerai calciné, mais
surtout, la calcination assure un gain de temps lors de la cémentation correspondant a la masse d’eau
évaporée pendant cette opération préalable. Reste une interrogation sur sa réalité historique, puis
qu’aucune aire de chauffe, aucun foyer n’a été identifi¢ comme ayant servi a cet usage.

Teneur moyenne Avant calcination Apres calcination
en Zn (%omass)

Minerai de I’ Argenticre 22,9 % Zn 26,2 % Zn
Minerai yéménite 19,35 % Zn 22,45 % Zn

Figure 56, Analyses élémentaires par XRF portable des minerais de zinc

Le poussier

Ce dernier matériau, stirement le plus ingrat, se résume a de la poussiére de charbon. Il est fondamental
pour la bonne conduite de la production. Il doit étre produit par nos soins par broyage du charbon de
bois. Pour limiter le travail et rentabiliser nos consommations, nous utilisons préférentiellement les
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fonds de sacs qui ne peuvent pas étre utilisés pour d’autres usages. Le charbon est tamisé. La poudre qui
en résulte est collectée et le refus est broyé manuellement. La granulométrie finale du matériau est
hétérogeéne. Cela ne semble pas génant pour le procédé et s’accorde probablement bien avec la réalité
historique.

3 Les cémentations (2023-2024)

Sur les deux exercices, nous avons été en mesure de travailler a 6 reprises dans ce four. A chaque fois,
la chauffe a porté sur 4 creusets.

Cémentation 1 (2023)
Le 29 juin, T° extérieure 18-26°C avec des coups de vent

Pour la premiére cémentation, nous avons mis en ceuvre 4 creusets lutés remplis du cément et de fil de
cuivre (1,5 kg chacun). L’opération s’est déroulée sur 10 heures de chauffe. Le défournement a eu lieu
le lendemain de 1’opération. Nous avons malheureusement rencontré un probléme de connectique avec
la sonde du creuset, probléme qui n’a été résolu qu’a T+255 nous privant de la premiére phase de montée
en température du creuset. Au cours des 10 heures de 1’opération, nous n’avons pas noté de difficulté
particuliére mis a part le tirage de 1’appareil. Lors de I’enfournement de bois, les flammes sont
correctement tirées vers le laboratoire et I’on voit des échappements sur la porte mobile. Passées les
premiéres minutes de la flambée des bois ajoutés, le circuit des flammes se fait moins bien ce qui se
traduit par des sauts de température entre deux mesures pouvant atteindre la centaine de degrés
notamment lors de la phase de montée en température (jusqu’a 700°C). Au-dela cet effet se ressent
moins. A T+495, des prises de températures sur la voite du four sont réalisées. La structure est
globalement a 200°C alors que la température dans le laboratoire est autour de 900°C.
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Cémentation du cuivre 1 -2023
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Figure 57, évolution des températures lors de la premiére cémentation

Le lendemain de 1’opération, les creusets sont défournés, alors que le laboratoire affiche encore 60°C.
Le lut n’a pas tenu correctement et ne présente pas un facic¢s de fonte. Les creusets sont ouverts les uns
aprés les autres, en débutant par celui équipé d’une sonde (creuset V). Les fils de cuivre ont un aspect
doré. Ils se sont soudés entre eux et représentent une masse difficile a extraire, tant et si bien que nous
devons briser le creuset pour récupérer 1’alliage. En lavant le cément, nous récupérons des billes
d’alliage. Pour les 3 autres creusets (I a III) I’extraction a été possible sans rompre les piéces céramiques
qui seront réemployées pour la seconde cémentation. Des billes de métal sont également présentes dans
le creuset III, mais non dans les creusets II et I qui se trouvent proches de la porte d’échappement des
gaz.
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Nous procédons a la pesée de 1’alliage sachant que chaque creuset contient originellement 1500 g de
cuivre :

Masse de métal | Zinc disponible en g Estimation de la qualit¢ du laiton

récupéré . obtenu en %mass de Zn
(1,5 kg a 26.2%mass Zn)

Creuset IV | 1812 ¢ 393 g. 312 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée
du laiton : 17%mass

Creuset III | 1667 g 393 g. 167 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée
du laiton : 9,2%mass

Creuset II | 1627,4 393 g. 127,4 g ajoutés. Teneur en Zinc
estimée du laiton : 7%mass

Creuset | 1627,3 393 g. 127,3 g ajoutés. Teneur en Zinc
estimée du laiton : 7%mass

Figure 58, quantification de la production par creuset de cémentation (1° cémentation)

Eu égard a la qualité du minerai employ¢, nous serions en capacité de former 1893 g de laiton soit une
teneur de 20,7%mass dans 1’alliage. Les creusets IV et I1I sont a égale distance du foyer, mais présentent
des rendements en zinc bien différent : 79% du zinc disponible se retrouve dans ’alliage pour le creuset
IV et seulement 42% pour le creuset III. Cette différence pourrait caractériser une distribution treés
hétérogene de la température dans le four. Pourtant en observant le résultat des creusets II et I, qui se
trouvent dans la zone plus froide. On voit bien évidemment un rendement encore moins bon (32%),
mais cette fois identique dans les deux creusets.

Quant a I’aspect de 1’alliage, les variations de couleur qui ne reposent pas uniquement sur des questions
d’oxydation indiquent des teneurs inscrites dans une gamme assez large. Par ailleurs les ¢léments fondus
attestent a 1’évidence que nous avons atteint le point de fusion de I’alliage en montant au mieux a 980°C
rendant possible la fonte d’un alliage avec un minimum de 26% de zinc. Notre production est donc
particulierement hétérogéne.

Cémentation 2 (2023)
Le 3 juillet, T° extérieure 18-24°C, pas de vent

Pour le second test, nous avons introduit un nouveau creuset (V) et réemployé les creusets I, I et I11. Ce
choix de réemploi repose sur une logique économique que nous supposons pour les sociétés anciennes,
et par ailleurs nous souhaitons poursuivre notre réflexion engagée sur 1’enrichissement des pates
céramiques lors de ces opérations (voir le rapport intermédiaire 2020, p. 125-127). Il importe donc
d’avoir un lot de creusets issus d’une méme terre et ayant subi un nombre variable de chauffes.
L’emplacement des creusets en fonction de leur numéro fait 1’objet d’une rotation antihoraire, le creuset
IIT prenant la place du creuset cassé, et le creuset V venant a 1’ancien emplacement du creuset [. Les
quantités et qualités de matiére mises en ceuvre ne varient pas, pas plus que la durée de I’opération (10
h). En revanche, nous utilisons principalement des toles de cuivre (¢ép. 0,45 mm) et non plus du fil.

Forts de notre expérience précédente, nous améliorons la rapidité de la montée en température et surtout
nous arrivons a limiter les fluctuations de celle-ci en chargeant plus fréquemment le foyer et en disposant
le bois a cheval entre la grille du foyer et I’alandier. Sur le graphique, on lit cette fois clairement la
montée en température a I’intérieur du creuset avec le palier classique des 100°C correspondant au
départ de 1’eau. Les 800°C atteints dés 4 h de chauffe dans le four sont également atteints au bout de 5 h
dans le creuset. Celui-ci suit alors fidélement la montée en température. Vers la 8 heure, le creuset
semble méme avoir acquis une certaine énergie qui lui permet de dépasser la température du laboratoire.



Cémentation du cuivre 2 -2023
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Figure 59, évolution des températures lors de la seconde cémentation

Le lendemain, lors du défournement, la température dans le laboratoire avoisine les 90°C, soit une
différence positive de 30°C avec la premiére cémentation. Comme dans le premier cas, le lut n’a pas
tenu au creuset, ni fondu. Les creusets sont vidangés les uns apreés les autres. Les toles sont plus aisées
aretirer du creuset méme si elles sont nombreuses a étre soudées entre elles. Dans le creuset 111 appareillé
avec la sonde thermique, nous n’observons que trés peu de métal fondu. Dans le creuset II qui se trouve
sur le méme front que le précédent, on note le début de formation d’une masse fondue au fond du creuset
et les toles sont plus nombreuses a étre soudées entre elles. Les creusets [ et V sont posés sur la seconde
ligne. L’un comme 1’autre a été vidangé sans difficulté et présente treés peu de traces de fonte sur le
métal. Dans I’ensemble des cas, les téles ont pris partiellement une couleur dorée.
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Comme précédemment, nous procédons a la pesée de 1’alliage sachant que chaque creuset contient
originellement 1500 g de cuivre :

Masse de métal | Zinc disponible en g Estimation de la qualit¢ du laiton

récupéré . obtenu en %mass de Zn
(1,5 kg a 26.2%mass Zn)

Creuset III | 1741,25 ¢ 393 g. 241,2 g ajoutés. Teneur en Zinc
estimée du laiton : 13,4%mass

CreusetII | 1817.61 ¢g 393 g. 327,6 g ajoutés. Teneur en Zinc
estimée du laiton : 18,2%mass

Creuset I 1734.7 g 393 g. 234,77 g ajoutés. Teneur en Zinc
estimée du laiton : 13%mass

Creuset V. | 17254 g 393 g. 2254 g ajoutés. Teneur en Zinc
estimée du laiton : 12,5%mass

Figure 60, quantification de la production par creuset de cémentation (2° cémentation)

Les deux creusets en position avant présentent sans surprise un meilleur rendement que les deux creusets
de I’arriére. De nouveau une différence de teneur notable existe entre ces 2 creusets, mais cette fois le
meilleur rendement s’observe sur le c6té droit.

Avec la méme qualité de minerai employé précédemment, nous restons en capacité de former 1893 g de
laiton soit une teneur moyenne de 20,7%mass dans 1’alliage. Les creusets II et I1I sont a égale distance
du foyer, mais présentent des rendements bien différents : 83% pour le creuset II et seulement 61% pour
le creuset III. Cette différence réelle, mais moindre que lors de la premiére cémentation, confirme une
distribution trés hétérogéne de la température dans le four d’autant mieux que cette fois le creuset de
droite a donné lieu & la formation de plus d’alliage. A I’arriére, la remarque est identique a la premiére
cémentation : le rendement est moins bon qu’a 1’avant, mais équivalent dans les 2 cas (57 et 59%)).
Surtout il est le double de celui enregistre lors de cémentation 1.

La mesure de la température a I’intérieur du creuset indique que nous avons réduit le taux zinc dans le
cuivre a partir duquel la fonte a lieu : avec simplement 10 a 12°C de plus dans le creuset, 1’alliage fond
avec une teneur de 23%mass de Zn.

Cémentation 3 (2024)
Le 22 juin, temps humide et calme, 20°C

Cette nouvelle série (cémentations 3 a 6) a vu au préalable des chauffes a vide (17, 18 et 19 juin) visant
a évacuer au mieux 1’humidité du four et de son environnement immédiat, accumulée au cours de 12
mois d’inactivité et surtout lors des mois de mai et juin particulierement pluvieux.

Pour cette cémentation nous avons remis en service les creusets I, 11, IIT et V. Le creuset II a été placé a
I’avant gauche, le I a I’avant droit, le V en arriére gauche et le Il en arriere gauche. L enregistrement
de leur position nous permet bien sir de mieux comprendre la production du laiton selon la place du
creuset (et donc I’importance de la chauffe), mais aussi comment fonctionne le four lui-méme lors d’une
opération (les flammes ne se répartissent pas uniformément et systématiquement un c6té est plus exposé
que I’autre). Enfin, nous avons souhaité les faire bouger dans 1’idée qu’ils n’avaient pas raisonnablement
de place attitrée dans le four historique. Ainsi lorsque nous observerons la circulation du zinc dans la
pate nous n’introduirons pas un biais — supposé — de positionnement.
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Le creuset II est doté de la sonde de température ainsi que d’une barre de cuivre de 380 g. Avec le
creuset III, ils sont remplis de cément composé avec le minerai des Argentiéres alors que les 2 autres
creusets utilisent du minerai de Jabali. Tous sont fermés par un bouchon de lut. A ’extrémité du four
par ou s’échappent les flammes, des briques sont disposées formant une enceinte dont la hauteur
équivaut a celle du four. Cette enceinte a pour objet d’amener un meilleur tirage. La porte arriére du
four n’a pas été jointoyée.

L’opération s’est déroulée sur 10h15 dont 8h45 de chauffe effective. Cette fois, nous avons mesuré la
baisse en température apres 1’arrét d’alimentation en bois durant 1h30. Le déroulé de 1’opération s’est
fait sans difficulté. Comme pour toutes les expériences 3 paliers sont a noter. Ils sont pris en compte a
partir de la température a I’intérieur du creuset :

vers 600°C, la smithsonite est transformée en oxyde de zinc et I’hémimorphite est transformée
en silicate de zinc (Zn2Si04)

a 907°C, le zinc métallique est vaporisé.

a 943°C, I’oxyde de zinc est réduit (et se trouve immédiatement vaporisé dans notre systéme)

Cémentation 3 -2024
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En tenant compte de ces paliers, le grillage débute a T+240. A T+375, la réduction de ZnO est engagée
et le laiton commence a se former. Ce sera le cas jusqu’a T+555 marquant le passage sous le point de
vaporisation du zinc. Ainsi la durée de production réelle du laiton est comprise a minima entre T+375
et T+555 soit 180 minutes. Cette plage, comme sa durée, est donnée a titre indicatif, car elle ne repose
que sur un point de mesure dans le creuset. Durant cette période, la cémentation a lieu. A mesure que le
cuivre se charge en zinc, I’alliage voit son point de fusion s’abaisser suivant le diagramme de phase
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classique : pour un laiton & 15%Zn, il faut atteindre 1030°C pour une fonte, 990°C pour une teneur a
22%7Zn et 980°C pour une teneur a 25%7Zn.

Au cours de cette chauffe, nous n’avons pas noté la formation d’un dép6t blanchatre en sortie de four.

La consommation en bois, mesurée pour la premicre fois, s’établit a 255 kg (37.6 kg de bois pour 1 kg
d’alliage a 12.2%).

Le lendemain, le four est ouvert, les creusets retirés et le métal récupéré. Aucun casse n’est a déplorer.
Le lut composé de terre de Langeais, de crottin, de chamotte et de foin a tenu correctement, mais ne
présente pas de faci¢s de fonte.

Masse de métal | Zinc disponible en g Estimation de la qualit¢ du laiton

récupéré en g . obtenu en %mass de Zn
(selon qualité)

Creuset | 1753 326 g. 303 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée
du laiton : 17.3%mass

CreusetII | 1724 390 g. 234 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée
du laiton : 13.6%mass

Creuset III | 1614 390 g. 114 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée
du laiton : 7%mass

Creuset V. | 1676 265 g. 176 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée
du laiton : 10.5%mass

Pour cette cémentation, les creusets avant ont donné lieu a la formation d’un laiton dont la teneur varie
globalement entre 13 et 17%Zn mass. A 1’arri¢re la teneur est plus faible, comprise entre 7 et 10%.

Pour cette expérience, nous avions 2 qualités de minerai (22 et 26 %), elle se retrouve dans la qualité
des laitons aussi bien pour les creusets avant que ceux a I’arriére. Le rendement (c’est-a-dire notre
capacité a utiliser le zinc du minerai pour former le laiton) est trés variable selon les creusets, allant de
29 a 92 %. Cette notion de rendement, comme toutes celles qui découlent de la teneur du minerai, doit
étre prise avec circonspection. Nous montrerons plus loin que la teneur du minerai est variable malgré
le broyage. Nous détectons une sous-estimation de celle-ci dés lors que notre rendement est supérieur a
100%... cela doit nous alerter y compris pour les faibles rendements bien que nous n’ayons pas de moyen
de controle a ce stade (des analyses complémentaires sont en cours).

Cémentation 4 (2024)
Le 22 juin, temps calme et sec.

Cette 4F cémentation est faite uniquement avec du minerai des Argentiéres dont la teneur est estimée
autour de 31%mass de zinc. Les quantités mises en jeu sont similaires aux précédents essais. Les creusets
I et III sont a I’avant (la sonde est dans le creuset I). Les creusets II et V a I’arriére. Le creuset I est
€quipé d’une sonde et sa charge comporte une barre de cuivre de 344 g. Tous sont fermés par un bouchon
de lut. A ’extrémité du four par ou s’échappent les flammes, 1’enceinte est de nouveau disposée pour
amener un meilleur tirage. La porte arricre du four n’a pas été jointoyée. Les flammes, comme les gaz,
ne sont donc pas canalisées. Elles s’échappent durant la chauffe par le moindre interstice. Un colmatage
obligera la flamme & modifier son parcours qui se fait naturellement dans la zone sommitale du four. En
limitant le passage a la base de la porte, nous la forgons a se courber et donc a passer plus efficacement
sur les creusets. Cependant, cette logique était-elle dans le champ conceptuel des métallurgistes antiques
comme elle 1’est aujourd’hui dans celui des céramistes ?
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La chauffe a duré 8h30, puis nous avons mesuré la baisse des températures durant 1 h. Le four étant déja
fonctionnel malgré les 2 jours séparant la cémentation 4 de la cémentation 3, la montée en température
s’est faite plus rapidement. Le palier des 600°C a été atteint a T+180 (gain d’une heure par rapport a la
cémentation 3), le palier des 943°C est atteint a T+330, gain de temps se réduisant a 45 minutes). La
plage utile (au-dessus de 903°C) est maintenue pendant 195 minutes (15 minutes de plus que
précédemment).

Au cours de cette chauffe, nous avons pu observer la formation d’un dépdt blanchéatre en sortie de four.
11 s’agit d’un dépdt d’oxyde de zinc provoqué I’oxydation du zinc vaporisé lors de son refroidissement.

La consommation en bois s’établit encore une fois a 255 kg (33,2 kg de bois pour 1 kg d’alliage a
21.6%). La consommation brute est identique, mais le ratio s’améliore puisque le laiton produit est plus
riche en zinc donc plus lourd.

Le lendemain, le four est ouvert, les creusets retirés et le métal récupéré. Aucun casse n’est a déplorer.
Le lut composé de terre de Langeais, de crottin, de chamotte et de foin a tenu correctement. Il ne présente
pas de faciés de fonte et commence a se détacher du creuset. Nous remarquons un dépdt de blanchatre
sur les plaques de cuivre du creuset V. Elles semblent étre le signe d’un refroidissement rapide alors que
I’atmosphére de ce creuset était encore chargée en zinc. Parallélement, le cément du creuset II a des
couleurs verdatres (jusqu’ici, le cément était noir avec quelques grains gris durs assimilés a des
fragments de quartz stérile) dans 1’attente des analyses, nous posons 1’hypothése d’un minerai plus riche
en soufre que les autres.
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Masse de métal | Zinc disponible en g Estimation de la qualit¢ du laiton

récupéré en g . obtenu en %mass de Zn
(selon qualité)

Creuset | 1934 465 g. 434 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée
du laiton : 22.4%mass

Creuset I | 1810 465 g. 305 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée
du laiton : 16.85%mass

Creuset III | 1973 466.86 g. 473 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée
du laiton : 23.97%mass

Creuset V. | 1948 465.62 g. 442 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée
du laiton : 22.69%mass

Pour cette cémentation, les creusets avant ont donné lieu a la formation d’un laiton dont la teneur varie
globalement entre 22 et 24%Zn mass. A I’arriére la teneur est plus faible, comprise entre 16 et 22%.

Pour cette expérience, nous avions une seule qualité¢ de minerai (31 %). Si I’avant permet de produire
mieux que I’arriére, I’intervalle se réduit. Le rendement (c’est-a-dire notre capacité a utiliser le zinc du
minerai pour former le laiton) est équivalent pour 3 des creusets et proche de 100% alors qu’il n’est que
de 65% pour le creuset. Toute chose étant égale par ailleurs, il semble que cette différence traduise
d’abord une variation non pergue a I’ceil dans la nature du cément plus que 1’hétérogénéité de la chaleur
dans le four.

Cémentation 5 (2024)
Le 29 juin, temps orageux, chaud (30°C), humide.

Une semaine sépare cette opération de la précédente. Le four a donc retrouvé une température
équivalente a celle de son environnement. La chauffe ne bénéficie pas d’une quelconque inertie
thermique, bien que le temps soit resté sec entre ces 2 moments.

Comme précédemment, nous utilisons pour composer le cément du minerai des Argentiéres dont la
teneur est estimée autour de 31%mass de zinc. Les quantités mises en jeu restent similaires. Les creusets
IIT et V sont a I’avant (la sonde est dans le creuset III). Les creusets I et II a 1’arri¢re. La charge du
creuset V comporte une barre de cuivre de 358 g. Pour cette chauffe, nous avons choisi d’apprécier
’influence d’une fermeture du creuset. A I’avant, le creuset V n’a pas été fermé, et a I’arriére c’est le
creuset 1 qui reste ouvert. L’ouverture des deux autres est classiquement scellée par du lut. A I’extrémité
du four par ou s’échappent les flammes, 1’enceinte est de nouveau disposée pour amener un meilleur
tirage. La porte arriere du four n’a pas été jointoyée. Le mode de travail comme la chauffe reste donc
similaire aux autres opérations.
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La chauffe a duré 6h30, puis nous avons mesuré la baisse des températures durant 1 h30. Malgré la
semaine séparant cette chauffe de la précédente, la montée en température s’est faite rapidement. Un
probléme sur la sonde du creuset nous empéche de fournir la courbe de montée en température, mais
nous pouvons extrapoler que le palier des 600°C a été atteint vers T+150 (gain d’une demi-heure par
rapport a la cémentation 3). Le palier des 943°C est atteint trés rapidement a T+210 (gain de temps de
2 h par rapport a la cémentation 3). La plage utile (au-dessus de 903°C) est maintenue pendant 210
minutes (15 minutes de plus que précédemment). Notons que dans 1’atmosphére du four comme dans le
creuset, nous avons cette fois dépassé les 1000°C, le travail s’est donc déroulé a une température
supérieure de 50 a 100°C par rapport aux autres essais.

La consommation en bois est logiquement en baisse puisque le temps de chauffe a été réduit. Elle
s’établit a 225 kg (28,5 kg de bois pour 1 kg d’alliage a 23.9%). La consommation brute est inférieure,
et le ratio s’améliore d’autant que le laiton produit est plus riche en zinc avec moins de bois brilé.

Le lendemain, le four est ouvert, les creusets retirés et le métal récupéré. Le creuset Il montre une fissure.
Il est déclassé ayant connu 5 chauffes (pour mémoire, le creuset IV a été déclassé des la fin de la premiére
chauffe). Le lut composé de terre de Langeais, de crottin, de chamotte et de foin a tenu correctement. 11
ne présente pas de facies de fonte. Cette fois, la voute du four et la porte arriére sont couvertes d’oxyde
de zinc. L’absence de fermeture sur deux des quatre creusets se fait trés facilement sentir.
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Masse de métal | Zinc disponible en g Estimation de la qualit¢ du laiton

récupéré en g . obtenu en %mass de Zn
(selon qualité)

Creuset 1] 1959 465 g. 459 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée

(ouvert) du laiton : 23.3%mass

Creuset I | 1993 466.5 g. 491 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée
du laiton : 24.6%mass

Creuset III | 2004 465 g. 506 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée
du laiton : 25.2%mass

Creuset V | 1939 465.3 ¢g. 436 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée

(ouvert) du laiton : 22.5%mass

Pour cette cémentation, outre la position dans le four, il faut distinguer entre creusets ouverts et creusets
fermés. Sans surprise, les rendements restent meilleurs a 1’avant qu’a I’arriére, mais ils s’améliorent de
2 a 3% au regard de la qualité de laiton formé par comparaison avec ’essai précédent. Il existe bien une
différence sur cette qualité selon que le creuset est fermé ou non. Pour les creusets ouverts, le taux de
zinc dans I’alliage évolue de 22.5 4 23.3%, contre 24,6 a 25.2% pour les creusets fermés. Cette différence
qui se retrouve dans les 2 positions reste pourtant difficile a attribuer a la présence ou non d’une
fermeture. 11 suffit d’observer les résultats sur les autres essais pour s’en convaincre. Ainsi la présence
d’un couvercle n’aurait pas d’autre effet que d’atténuer le ressenti de perte en zinc lorsqu’on ouvre le
four !

Le rendement est équivalent pour les 4 des creusets, et proche de 100%. Cette bonne réussite semble a
mettre en lien avec les températures atteintes qui ont permis une homogénéisation des conditions
thermiques dans le four au moins dans la gamme de température utile pour la formation du laiton.

Cémentation 6 (2024)
Le 2 juillet, temps frais (17°C), sec.

Cette derniére chauffe pour la saison 2024, s’est faite a 3 jours d’intervalle. Encore une fois, nous
utilisons du minerai des Argentiéres dont la teneur estimée autour de 26%mass de zinc pour composer
le cément. Cette teneur est similaire a celle mise en ceuvre pour la cémentation 3 avec les creusets 11 et
II1. Les quantités mises en jeu restent identiques bien que seules des plaques composent les charges. Les
creusets V et VI sont a I’avant (la sonde est dans le creuset V), les creusets I et III a I’arriére. Les
ouvertures des quatre creusets sont fermées par du lut. Pour cette chauffe, nous avons choisi d’apprécier
I’influence du pare-flamme disposé jusqu’a maintenant en sortie de four pour canaliser le tirage. Il n’a
pas été mis en place. La porte arriére du four n’a pas été jointoyée. Le mode de travail et la chauffe
restent similaires aux autres opérations.



Cémentation 6 -2024
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La chauffe a duré 9h30, puis nous avons mesuré la baisse des températures durant simplement 15
minutes. Sans le pare-flamme, la montée en température a été laborieuse. Au sein du creuset, le palier
des 600°C a été atteint vers T+230 (équivalent a la cémentation 3). Le palier des 943°C n’est jamais
touché et parallélement la plage utile (au-dessus de 903°C) est maintenue pendant la derni¢re 1h40 de
chauffe. Sur la seule base de ces données, le laiton ne devrait pas s’étre formé puisque nous n’avons pas
atteint la température de réduction de I’oxyde de zinc.

Si la courbe de température est erratique en sortie de four (sonde 4) traduisant le mauvais tirage du four,
les sondes 2 et 3 suivent un tracé régulier qui ne lui est pas corrélé.

La consommation en bois s’éléve a 250 kg, ce qui équivaut a 33,7 kg de bois pour la formation 1 kg de
laiton a 15,6% de zinc.

Le lendemain, le four est ouvert, les creusets retirés et le métal récupéré. Sans surprise eu égard aux
températures de travail, les creusets sont tous réutilisables. Le lut composé de terre de Langeais, de
crottin, de chamotte et de foin a tenu correctement sans, évidemment, montrer de faciés de fonte.

Masse de métal | Zinc disponible en g Estimation de la qualit¢ du laiton
récupéré en g obtenu en %mass de Zn
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(selon qualité)

Creuset | 1773 364 g. 268 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée
du laiton : 16.5%mass

Creuset III | 1760 369.2 g. 260 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée
du laiton : 15.98%mass

Creuset V| 1800 391 g. 289 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée
du laiton : 17.76%mass

Creuset VI | 1813 390 g. 290 g ajoutés. Teneur en Zinc estimée
du laiton : 18.32%mass

Comme a I’accoutumeée, les rendements restent meilleurs a I’avant qu’a I’arriére. En bonne corrélation
avec les températures, la qualité de laiton formé est inférieure aux deux essais précédents. Cependant,
le laiton s’est pourtant bien formé alors que la mesure de température dans le creuset aurait laissé
envisager qu’il en allait autrement. Cela pointe directement 1’aspect partiel des mesures de température
que nous produisons. Si dans la partie sommitale du creuset, les 943°C n’ont pas été atteints, il en va
autrement dans le reste du creuset. Comme nous 1’avangons depuis longtemps, la prise de température
est importante, mais elle ne refléte qu’une réalité trés incompléte de la dynamique thermique dans les
creusets. Pour améliorer cette vision, et puisqu’il est difficile de truffer un creuset de sondes, deux
possibilités s’offrent & nous. La premiére est de travailler par modélisation. Nous avons ouvert ce
chantier avec Ch. Ars (voir rapport 2020, p.110-117). La seconde est de doser les laitons formés dans
un creuset [l y a en fait une gradation nette entre le haut et le bas du creuset, allant de la feuille cémentée
a la masse fondue, mais également a 1’échelle d’une méme plaque ou des traces de fusion sont visibles.
Plus qu’en donnant une teneur globale par creuset, nous serons en mesure de titrer les extrémes a savoir
les masses fondues en fond de creuset et les toles de la zone sommitale du creuset.

Pour I’heure, en se basant sur la masse globale d’alliage, le rendement de cette chauffe est équivalent
pour les 4 des creusets évoluant entre 70 et 76%.

4 Synthese

Ces 6 séquences de travail au four au bois sont riches d’enseignement tant sur les structures de
production, les alliages formés que sur la consommation et I’impact de I’activité dans son environnement
immédiat.

Dans I’attente des résultats d’analyse sur la nature des laitons formés selon la position dans le four et

dans les creusets, nous ne nous étendrons pas au-dela des pistes qui s’ouvrent sur la qualité a ’aide de
tests préliminaires faits sur des tdles du creuset II aprés la 2" cémentation.



Reading No Sample Units | Zn Cu
4662 Feuille % 13,4 | 86,6
4663 Feuille 1/2 fondue % 14,9 | 85,1
4664 Feuille 3/4 fondue % 14,8 | 85,2
4665 Goutte % 25,7 | 74,3

Sur cet exemple ou la teneur moyenne est estimée globalement a 17.45%mass de zinc, le taux varie ici
de 13,4% a 25,7%mass Zn sur 3 échantillons différents. A partir du méme lot, nous avons également
observé une plaque en cours de cémentation au moment de 1’arrét de I’opération. Ici encore la teneur en
laiton selon la zone d’analyse varie grandement (de 14,9% a 22,4%mass Zn).

Reading No Sample Units | Zn Cu
4666 Haut de feuille % 14,9 | 84,9
4667 Bas de feuille % 22,4 | 76,8

5 em vinaleenel

Ces observations préliminaires ouvrent la voie a deux réflexions. Lors de la récupération de 1’alliage, il
est possible d’effectuer différents tris :

- soit en séparant ce qui vient de la partie haute, de la partie centrale et la base souvent liquide. On
procede ainsi a un tri qualitatif assez global, le plus riche étant a la base. Ce tri qualitatif permet d’obtenir
a bon compte 3 qualités et donc 3 couleurs d’alliage.

- soit en triant plus soigneusement. Tous les éléments fondus (gouttes, culots) ont une teneur élevée en
zinc et donneront une belle couleur or. Un simple coup de ciseau sur les plaques non fondues donne a
voir la couleur de 1’alliage que 1’on peut alors également classer et utiliser en fonction des besoins.

Ces propositions sont valables en se basant sur la forme du cuivre utilisé pour ces expériences. Or, a
notre échelle, nous ne savons rien du conditionnement du cuivre porté a la cémentation : plaques,
gouttes, lingots. Les formes peuvent étre multiples, mais plus le fractionnement est important, plus le
travail de préparation du cuivre en amont est conséquent, jusqu’a sirement devenir prohibitif. Pourtant,
plus le fractionnement est grand, plus la surface de contact augmente et facilite les échanges avec les
gaz zinciféres. Il y aurait donc un terme moyen a trouver. Dans notre cas, nous avons utilisé du fil de
cuivre lors des premiers essais. Il est apparu que la production de fil pour étre mis a fondre semblait trop
coliteuse en temps. Nous avons arrété d’utiliser ce conditionnement. Les plaques mises a cémenter
seraient une solution que nous prolongerons bien que la mise en plaque a une période ou n’existe pas le
laminoir représente une trés importante somme de travail. Il serait envisageable de couler en granules le
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cuivre. Cela semble plus qu’a la portée des métallurgistes, mais cela a un cofit. Rappelons également
que la sphére est la pire des solutions pour ce qui touche a la surface de contact. Enfin, nous avons
commencé a tester ’introduction de lingot (c’est-a-dire de blocs massifs). Il est encore trop tot pour
porter un avis sur cette possibilité qui induit stirement un changement dans la conduite du four, avec un
allongement de la chauffe. Cependant, cet allongement de la durée de cémentation trouve un écho
intéressant dans les rares notions de durée fournies dans le corpus des recettes de cémentation (voir par
exemple : « teinture du cuivre inventée par les Perses décrite par ordre de Philippe » in traité des arts et
métiers, coll. Les alchimistes grecs, tom. IX, 1° part. ; ou la recette 74 de la mappae clavicula). La durée
de cémentation donnée est de I’ordre d’un jour. Pour notre part, la phase de cémentation n’a duré que 3
heures !

La question de la mise en place d’un couvercle sur les creusets peut se poser. L’essai que nous avons
conduit (cémentation 5) a montré qu’une différence existait entre un creuset fermé et un creuset ouvert.
Mais celle-ci reste assez limitée. Sur le site de Charleville-Méziéres, les couvercles sont attestés, mais
restent rares par rapport au nombre de creusets retrouvés. Dans le corpus des recettes de production de
laiton, les deux solutions existent (avec en plus celle consistant a disposer sur le cément un lit de verre
pilé qui, une fois fondu, forme bien également une couverte). Si dans un foyer laisser le creuset ouvert
permet une vision directe et une action sur le contenant si besoin, il n’en va pas de méme dans le four
ou ce n’est qu’une fois froid qu’il est possible d’accéder aux creusets. Sans autre élément de preuve et
sur la seule base de notre essai, la fermeture du creuset semble de bon sens.

Ces essais ont également donné 1’occasion de réfléchir a la consommation en combustible. La chauffe
s’est faite intégralement au bois.

N° Masse laiton Qualité Bois brilé Ratio bois/laiton et
cémentation produit en kg moyenne en Zn en kg bois/cuivre en kg
1 6.773 11,4% 375 55,71/62.5
2 7.017 14.5% 375 53.4/62.5
3 6.767 12.2% 255 37.7/42.5
4 7.665 21.6% 255 33.2/42.5
5 7.895 23.9% 225 28.5/37.5
6 7.146 15.6% 250 33.7/41.6

Il ne faut pas tenir compte des 2 premiers essais que nous avons conduits sciemment lentement pour
ménager le four. Les 4 suivants semblent plus réalistes puisque nous avons cherché, sans nous précipiter,
a alimenter le four de fagon a toujours connaitre une montée en température et surtout un foyer actif.
Nous arrivons a une consommation d’une trentaine de kilogrammes de bois pour produire un laiton
titrant autour de 20%massZn. Etant les seuls & avoir conduit ce type d’expériences, nous avons cherché
un élément de comparaison dans un procédé de production similaire, mais qui varie par I’usage du
combustible et la nature de creuset. Il faut donc se tourner vers les travaux de N. Thomas & D. Bourgarit.
Selon les données publiées et partant du principe que 1000 kg de bois donne 150kg de charbon, les
auteurs annoncent avoir brlé 1000 a 3000kg de charbon pour 70kg de cuivre. Indépendamment de
I’imprécision de la donnée, cela correspond a 6500 kg a 20 000kg de bois pour 70 kg, soit 92 a 285 kg
de bois pour un seul kilogramme de cuivre (dans notre cas le ratio s’établit entre 37.5 et 62.5 kg). Deux
conclusions s’imposent face a cette différence. Il est possible que le travail expérimental au charbon
n’ait pas été maitrisé, ou que la quantification ait été mal faite. Mais surtout, le four au bois s’avére
énergétiquement plus rentable. C’est sans compter le temps nécessaire a la production du charbon. Par
ailleurs, nous avons utilisé des creusets en terre proches du modele archéologique alors que les
expériences de N. Thomas & D. Bourgarit ont été faits a 1’aide de creusets en graphite. Ce matériau,
moderne, a une conductivité thermique excellente alors que la terre est beaucoup plus isolante. La terre
cuite & une conductivité thermique de 0,84 (sans compter le dégraissant et les vacuoles qui réduisent
encore sa conductivité), le graphite a une conductivité thermique de 5,7 a 80 selon ’orientation de ses
feuillets. Ainsi dans le pire des cas, le graphite conduit 7 fois mieux la chaleur que la terre !



De cette série expérimentale, il faut également retenir un point d’amélioration portant sur le lut. Jusqu’a
présent, nous avons utilisé une terre et une composition qui ne peuvent pas reproduire la couche de
protection appliquée sur les creusets de Charleville-Méziéres avant leur enfournement. Pour progresser
dans ce sens et en suivant ce que nous avons pu observer lors de nos travaux sur les creusets de Bouto
(Téreygeol, 2019), nous mettrons en ceuvre le lut a partir de la terre des mines de Melle. Cette argile de
décalcification est fusible a basse température (autour de 900°C). Elle devrait convenir. Cet objectif vise
une approche par analogie. Il est & peu prés certain que cela ne changera pas la nature et la qualité de
nos productions.

La réalisation de ces expériences donne également 1’occasion d’observer comment la teneur en zinc
évolue dans le four et dans I’environnement immédiat de celui-ci. Pour mener ce travail, nous avons
implanté de 10 petits tubes cylindriques afin de disposer d’un maillage représentatif de la zone sans
prétendre a la mise en place d’une cartographie de détail. Le choix des tubes est 1a pour assurer que
I’analyse se fait systématiquement aux endroits préalablement testés. Sur ce point, I’analyse est donc
reproductible, ce qui enléve un biais appréciable. Un plot est posé proche de la face avant (n°3), deux
équipent chacun des cotés (n° 1, 2 et n° 4, 5). Trois sont sur 1’axe perpendiculaire a la paroi amovible.
Ils sont disposés sur cette ligne respectivement a 29, 53 et 80 cm du four (n° 6, 7 et 8) dans I’axe de la
zone d’échappement des gaz. Deux sont dans le four lui-méme (1’un au niveau de 1’alandier n°10, I’autre
entre les creusets arriére n°9). Classiquement les dosages ont ét¢ faits a ’aide de notre pXRF en mode
mining ou soil (selon les teneurs estimées en zinc) sur une durée de 30 secondes. Ces changements sont
préjudiciables et nos prochains dosages se feront uniquement en mode « soil ». Le dosage systématique
des points n’a pas été de mise entre les différentes expériences.
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Avant XP Avant XP
N°pXRF 2023 N°pXRF [Cem 1 |N°pXRF|[Cem 2 |N°pXRF |2024 N°pXRF [Cem 3|N°pXRF |Cem 4|N°pXRF |[Cem 5 [N°pXRF |Cem 6
1 1093 0,02 2522 0,10 288 0,06 426 513 0,04 522 0,06
2 1094 0,03 2521 0,05 289 0,03 427 514 0,04 523 0,02
3 1095 0,04 2520 0,05 290 0,04 428 515 0,05 524 0,06
4 1096 0,05 2519 0,04 291 0,06/ 429 516 0,07 525 0,06
5 1097 0,02 2518 0,05 292 0,05 430 517 0,25 526 0,04
6 1098 0,03| 2487 1,75] 2515 0,42 293 0,08 414 0,09 431 504 3,5 519 0,06
7 1100 0,04] 2488 0,11] 2516 0,03 294 0,04 415| 0,06 432 505 0,07 520 0,09
8 1099 0,02 2489 0,03] 2517 0,07 295 0,03 416 0,05 433 506 0,02 521 0,07
9 2404 0,02 296 0,09 512 0,63 527 0,70
10 2403 0,01 297 0,01 511 0,03 528 0,01

Sans rentrer dans le détail propre a chaque séquence de dosage, il ressort de cette série une premicre
difficulté reposant sur le travail méme autour de ce four. Au cours des expériences, nous sommes ameneés
a circuler autour du four, a démonter la porte arriére, nettoyer par balayage les zones de travail. Ainsi
nous avons clairement une action mécanique sur la circulation du zinc. Bien que le dosage se fasse
systématiquement sur un méme point, celui-ci est piétiné, parfois balayé, ce qui induit des apports ainsi
que des retraits des éléments reposant sur sa surface. Le dosage n’est donc pas représentatif du seul
apport éolien, pondéré par le lessivage en cas de pluie. La conséquence chimique est que sur un méme
point le dosage d’une séquence a I’autre peut montrer une évolution qui n’est pas linéaire ni croissante.
Bien que ne disposant que de 10 points de contrdle, notre « grille » de lecture apparait trop serrée.
Parallélement, les évolutions des taux de zinc d’une séquence a I’autre restent limitées, il est possible
que ce ne soit qu’a I’issue de I’ensemble des essais que nous puissions obtenir une approche comparative
intéressante en observant nos dosages avant les expérimentations et ceux effectués apres 1’ultime
chauffe.



La seconde difficulté tient a notre activité a Melle depuis 2003. Elle a donné licu a d’autres essais
impliquant 1’usage du laiton et le sol n’est donc pas vierge. L’environnement immédiat du four affiche
des teneurs autour de 200 a 500 ppm. Combiné a la premiere difficulté, sans méme travailler au four,
nous pouvons conduire par déplacement mécanique des poussiéres a des enrichissements de nos zones
d’analyses. Il y a donc un bruit de fond que nous estimons autour de 0,05% en dega duquel, nous ne
pouvons rien dire sur I’apport propre a ces expériences. Ce taux a été choisi en fonction de la plus forte
réponse observée avant la premiére expérimentation (point 4, n°pXRF 1096).

En gardant a ’esprit ces contraintes, la série d’analyses dont nous disposons aujourd’hui montre une
tendance progressive, mais encore faible, a I’enrichissement en zinc dans les zones testées. Sans surprise,
la zone arriére connait I’accumulation de zinc la plus importante. Dans le four, I’alandier ne connait pas
de hausse notable alors qu’en bonne logique le taux de zinc dans le laboratoire croit sensiblement. En
synthétisant, autour du four, nous atteignons des taux entre 0.05% et 0.1% (soit de 500 a 1000 ppm) et
de 0.7% (7000 ppm) dans le laboratoire. Ces deux informations sont a mettre en regard de la prospection
géochimique menée sur le four du Clos-Paul (ci-dessous). Au cceur du phénomeéne, le taux atteint 12500
ppm alors que dans I’environnement immeédiat, il est entre 5000 et 7000 ppm. Les chiffres ne peuvent
pas étre comparés directement puisque ces dosages sur site archéologique sont le reflet d’une activité
s’étant déroulée il y a 1700 ans (perte par lessivage) et dont 1’intensité a di étre nettement supérieure a
la notre. Il sera néanmoins intéressant de poursuivre nos efforts au cours de nos essais, et si possible de
contrdler le taux de zinc a une ou deux années de distance aprés 1’arrét de notre activité. Les analyses
donnent également accés aux autres ¢éléments chimiques parmi lesquels nous pourrons suivre le cuivre
puisque ce référentiel existe aussi pour le site archéologique. L’objectif final de ces dosages reste d’offrir
un élément de comparaison qu’il sera possible d’employer a 1’occasion de la découverte de nouveaux
sites archéologiques.
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Figure 61, cartes géochimiques du zinc, Clos-Paul, Ardennes, atelier du Ille s., (Marian (dir.), 2016, DFS Vol 2, p. 307-308).

5 Conclusions et perspectives

Cette séquence entamée en 2022 a été couronnée de succes et, si elle n’est pas refermée, elle donne déja
un lot appréciable d’informations touchant a la nature des laitons formés a 1’aide d’un minerai connu,
aux savoir-faire qui entourent cette production, et a la taphonomie qui découle de sa mise en ceuvre. Ces
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3 ans nous ont permis de gagner en expérience et nous sommes aujourd’hui 8 méme de conduire sans
difficulté une cémentation du cuivre en four a bois avec des volumes de production qui sont en accord
avec la donnée archéologique. Des essais devront étre poursuivis pour améliorer notre donnée statistique
dans les différents domaines qui nous intéressent : consommation en bois, qualité des productions, durée
des opérations, etc.

Nous envisageons également en amont des expérimentations sur la production du laiton de poser la
question de la ressource. En effet, a ce jour, personne ne s’est intéressé aux réseaux d’approvisionnement
en minerai de zinc. Si pour le Clos-Paul, une réponse générique est assez évidente, elle n’est pas
satisfaisante dans le détail. Que dire alors de la bimbeloterie que 1’on retrouve sur 1’ensemble du
territoire ! L’expérience menée sur le minerai des Argentiéres pourrait conduire a reconsidérer les
minerais exploités au sein de certaines anciennes mines.

Toujours en amont, et nous avons déja ouvert ce dossier (cf les expériences conduites par Léa Chanal),
nous souhaitons développer une démarche de production incluant la réalisation du cuivre a partir de
minerais connus et selon des procédés anciens. Elle aura ’avantage de nous fournir des analogues
expérimentaux dont le cortége chimique correspond a des minerais connus, facilitant ainsi la mise en
ceuvre des pistes de filiation.

Au cceur du procédé, nous souhaitons entamer une double réflexion portant sur le possible recyclage du
cément. Il s’agit de le réemployer au moins pour bénéficier du poussier usagé dont la réalisation est
particuliérement délicate. Dans certains cas, le réemploi pour capter le zinc restant est également
envisagé. Parall¢lement, nous devons éclairer le point touchant & la forme du cuivre mis a cémenter. Les
premiers essais conduits en 2024 sur des barreaux montrent des résultats tangibles qu’il faut confirmer
en abandonnant le travail a 1’aide de feuille. A I’autre extrémité du spectre des formes, un travail avec
des granules devra également étre organisé. Notre capacité & cémenter d’autres types d’alliages (cuivre-
plomb, bronzes, caldarium) doit également étre testée pour aboutir a la réalisation d’un référentiel
correspondant aux différents alliages cuivreux pour lesquels le zinc est un composé majeur.

En amont de la production, un tri et une sélection des laitons selon leur qualité restent a faire. Il ne s’agit
pas de doser par XRF et de trier, mais bien de faire confiance a 1’ceil pour classer la production. Ceci
fait, des refontes seront conduites pour pouvoir doser des lingots qui, nous ’espérons, seront de
différentes qualités. Le travail que nous avons réalisé sur une dague que nous avons trouvé a montré par
exemple que son assemblage impliquait 1’'usage de 3 types de laiton bien distincts par leur couleur : des
laitons or, des laitons au plomb et des laitons rouges'*.
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Castel-Minier est un site de production polymétallique situé sur la commune d’ Aulus-les-Bains dans les
Pyrénées ariégeoises. A la fin du XIII siécle, la mise en exploitation des gisements d’argent de la
Vicomté du Couserans induit la mise en place d’un atelier sidérurgique au contact de la zone miniére.
Durant trois siécles, du fer est produit et consommé a Castel-Minier griace au minerai de fer provenant
de la mine de Rancié située dans une vallée voisine. L’atelier de Castel-Minier se trouve déconnecté de
zones d’habitats et ne doit donc dans un premier temps sa raison d’étre qu’a I’activité miniere sous la
forme d’une simple forge d’¢élaboration ou d’entretien d’outils (XIlle s.). Au moment ou I’exploitation
miniére bat son plein, les métallurgistes se mettent, en paralléle de la chaine opératoire de 1’argent, a
réduire le minerai fer d’abord dans des forges a bras (XIVe s.), puis adoptent la force hydraulique pour
le martelage (XVe s.). Dans sa derniére phase d’exploitation (XVIe s.), la mine étant épuisée, le site ne
produit plus que du fer au sein d’une véritable mouline, appareil sidérurgique emblématique des
Pyrénées. Le fer fait ainsi 1’objet d’une consommation immédiate dans un premier temps, puis la
production évolue et s’ouvre sur des espaces ¢largis avant de se limiter strictement a 1’exportation. Les
fouilles ont livré plusieurs dizaines de kilogrammes d’objets en fer. Il s’agit aussi bien d’objets finis
utilisés dans la vie courante, d’outils spécifiques liés a la mine que de chutes associées a la production
de produits intermédiaires tels que des barres.

La galéne argentifére constituait la principale ressource exploitée au Castel-Minier. L’encaissant est
majoritairement du schiste, une roche tendre, mais également de la dolomie et du quartz. Les mineurs
médiévaux attaquaient le schiste a 1I’outil, mais la dolomie et le quartz imposaient une attaque au feu en
amont du recours a 1’outil. Les fouilles archéologiques menées depuis 20 ans au Castel-Minier ont
permis de mettre au jour un ensemble d’outils associés a cette exploitation miniere ; pointerolles, pics,
coins, marteaux et houe. Ces découvertes, qui couvrent la période d’exploitation des mines du Castel-
Minier, ont été réalisées aussi bien en milieu souterrain que dans les ateliers de surface et les habitats.
La présente étude se focalise sur un type d’outil, la pointerolle. Cet outil emblématique du mineur est
un burin emmanché utilisé en tant qu’outil a percussion posée.

1 Le minerai de Rancié

Les textes nous renseignent sur I’origine du minerai de fer utilisé pour produire le fer du Castel-Minier,
a savoir les mines du Rancié situées dans la vallée du Vicdessos (Verna, 2001 : 125). Une étude de
provenance réalisée sur une pointerolle retrouvée dans la mine des Ouels, proche du site du Castel-
Minier, confirme cette origine (Leroy 2010, Leroy 2012). « Depuis I’époque moderne, les sources
historiques et géologiques décrivent les minerais de la mine de Rancié. Les gisements ferrugineux de la
zone pyrénéenne sont d’origine hydrothermale. Les gites se présentent essentiellement sous la forme de
veines ou filons a hématite. Ils ont pris leur caractére apparent par 1’effet de substitution a des calcaires
encaissants. Le minerai primaire, qui était de la sidérite, est manganésifére. Par conséquent, 1’ensemble
des minerais de substitution contient I’élément manganeése. Il reste des quantités de sidérite mélangées
a de la limonite. Il en résulte différents types de minerai pour le Rancié [...]. Les mineurs et les forgeurs
réduisaient ces variétés a trois types : les mines fortes (ou ferrues), c’est-a-dire les différentes hématites,
les mines douces ou noires (les fers spathiques plus ou moins décomposés) et les mines pauvres,
montrant par ailleurs que différentes qualités minéralogiques étaient identifiées par les hommes. [...]
[L]es minerais sont riches en oxydes de manganese (>2%mass) et pauvres en oxydes de phosphore. Ces
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teneurs sont une caractéristique des minerais ariégeois, et pyrénéens de maniére générale, ce qui les rend
différentiables par ces critéres d’autres minerais collectés en France. » (Leroy 2010, 84-85).

2 Le corpus d’outils

Quarante-six pointerolles proviennent du Castel-Minier (26 outils complets, 12 fragmentaires, 2 chutes
et 6 pointes). Ce corpus a été étudié du point de vue typomorphologique et métallographique (Méaudre
2023, sous-presse, Gosselin 2021). Cette étude a permis d’aborder deux questions. La premiére
consistait a déterminer, grace aux observations typologiques et métrologiques, si une évolution de la
pratique de forge était perceptible durant les trois siécles d’exploitation. La seconde était d’associer des
gestes techniques a cette mise en forme en regard des observations métallographiques.

Typologie

La typologie est établie d’aprés deux études réalisées sur des corpus de Bohéme-Moravie (Luna &
Zimola 2007 : 306, Hrazdil et al. 2007 : en particulier 284, fig. 1/59). Ces études définissent trois faciés.
Le type A se caractérise par une forme ovoide, ¢’est-a-dire un renflement au niveau de I’ceil de 1’outil.
Ce faciés, le plus répandu, est similaire a celui décrit par Agricola (Agricola 1556 : VI, 114-115). Le
type B est de forme triangulaire et le type C rectiligne (Figure 62, gauche). Parmi les 25 outils
discriminables, 18 appartiennent au type A et 7 au type C. La distribution entre les deux familles
demeure identique durant les deux siécles d’exploitation (60% - 40%), reflétant la coexistence de
différents savoir-faire et non une adaptation a différentes matieres premicres. Une seconde
caractéristique apparait ; la présence de quatre chanfreins, parfois deux, entre 1’ceil et la zone de frappe
(Figure 62, droite). La proportion d’outils chanfreinés décroit au XVe siécle, passant de 57% a 33%,
mais demeure similaire au sein des deux familles (environ 40%).

Type A Type C
(Y2>Y1x1,1) (Y2<Y1x1,1)
v1 | 1 Y1 | 1
w w
Y2 72/y v2[[] 4Z2/x
A

Water-adit - CLL10013 - Mass : 400 g 0 1 Sem

Figure 62, Castel-Minier, gauche, typologie des outils, droite, pointerolle chanfreinée

Métrologie

Cette étude permet d’estimer la longueur minimale des outils du Castel-Minier grace a 1’observation du
positionnement de 1’ceil des pointerolles présentées dans le De Re Metallica (Agricola 1556 : VI, 114-
115, Guillot 1995 : 510). En appliquant un ratio W/X de 0,4 (X =W x 2,5), cette longueur est estimée a
minima a 220 mm avec une augmentation de 30 mm minimum entre le XIVe et le XVe si¢cle ) (Figure
62, gauche). La section des talons (Y1-Z1) est carrée et avoisine les 20 mm de c6té. Aucune évolution
chronologique ne transparait. Les dimensions des yeux sont en moyenne de 15 mm de long pour 8§ mm
de large, mais peu représentative, car soumises a de grandes fluctuations.



Etudes métallographiques

Des études métallographiques ont été menées sur 10 pointerolles : 8 outils complets, 1 dénu¢ de taillant
et 1 pointe (Gosselin 2021, Leroy 2010). Parmi ces outils répartis a 1’identique entre les XIVe et XVe
siécles, 4 appartiennent a la famille A et 5 a la famille C. La totalité des pointes est en acier trempé, mais
la nature des corps et des assemblages des taillants varie. 5 pointerolles ont un corps constitué¢ d’acier
ferrito-perlitique et 4 d’un matériel hétérogéne composé d’acier et de ferrite. Trois types de montage des
pointes coexistent : taillant forgé dans la masse (3), soudure en bout (3) et soudure en insert (2) (Figure
63). Au regard de la chronologie, aucune évolution notable quant a la nature du corps des outils ou a
I’assemblage du taillant ne ressort. Il est néanmoins intéressant de faire un paralléle avec 5 pointerolles
datées du XVe siécle découvertes a Pampailly présentant exclusivement des soudures en insert (Benoit
1997 : 60-63, Guillot et al 1995, Gosselin 2021 : 468-470).

1 cm

CL13894 -
CL12687 - Outil d’un seul tenant CL12468 - Soudure en bout Soudure en insert
Martensite / Bainite Acier ferrito-perlitique (>0,2%C) Ferrite
Structures de Widmanstatten
%C Acier ferrit liti Inclusi ité
- Peilite iiodliite cier ferrito-perlitique nc llSI'DllS, porosité,
(0,02<%(C<0,2) corrosion

Figure 63, études métallographie présentant les trois types de montage des pointes

3 Problématique

Ce programme d’expérimentation touche en premier lieu la réduction du minerai de fer du Rancié et
vise a la fois a comprendre le comportement de ce minerai et a obtenir des masses brutes. L’ objectif est
d’examiner le métal produit d’un point de vue microsctructural afin de qualifier le taux de carburation
des masses produites par la réduction du minerai de Rancié. Les hématites manganésiféres du Rancié
sont en effet réputées propices a la production d’«acier naturel ». Néanmoins, les études
archéométriques et expérimentales menées sur d’autres types de minerai ont souvent souligné le
caractére hétérogene de la distribution des aciers au sein d’une masse de métal brute de réduction. Il
s’agit donc, par la réduction expérimentale du minerai qui a servi de matiére premicre aux métallurgistes
du Castel-Minier, de qualifier les alliages obtenus et comparer ces derniers aux caractéristiques
métallographiques des pointerolles archéologiques. Ceci vise a déterminer si le métal produit était
employé sans distinction ou si des sélections étaient opérées au sein des masses de métal brutes.

Néanmoins, la réduction expérimentale d’un minerai donné nécessite une adaptation des opérateurs a
ses caractéristiques spécifiques (notamment chimiques). Cette premicre campagne expérimentale est
principalement destinée a déterminer les choix techniques les plus adaptés a la réduction du minerai du
Rancié : température de la zone chaude du bas-fourneau, hauteur de la colonne (liée au temps de
parcours du minerai), calibre de la charge... De précédentes expérimentations ont été tentées sur ce
minerai, mais ont livré des résultats mitigés (réductions expérimentales menées a Lercoul en 1998 et sur
la plateforme de Melle en 2007, Leroy 2007 : 20-26). A partir des enseignements tirés de ces expériences
antérieures, nous avons choisi d’appliquer différentes conditions opératoires.

Le métal produit expérimentalement est destiné a permettre la mise en forme de pointerolles. Les études
métallographiques n’étant pas achevées, il ne s’agit pas a ce stade de répondre a I’ensemble des
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questionnements liés aux microstructures, mais de s’interroger sur les caractéres macroscopiques, ¢’est-
a-dire le geste technique associé a la mise en forme des outils de type C et la raison de ce faciés atypique.
11 s’agit également de se questionner sur la présence de chanfreins. Cette production d’outils rejoint en
outre les problématiques de Florence Maqueda (cf. le dernier chapitre de ce rapport). En employant
I’outillage issu de I’expérimentation dans le cadre de son travail sur I’énergie déployée lors de
I’extraction de la galene, notre collégue nous permettra d’observer 1’usure et les déformations des outils.

4 Réduction du minerai de Rancié

Deux réductions ont été menées durant cette campagne. L’investissement humain pour la préparation
du minerai, le montage de la colonne de réduction et la conduite des réductions représente au total huit
jour-homme.

La colonne de réduction

Le Castel-Minier n’a pas livré d’informations sur les bas-fourneaux utilisés au XIVe, mais a permis la
découverte d’un bas-fourneau et d’un bas-foyer, le premier daté du XVe siécle, le second du XVle siécle.
Le caractére imposant de ces structures, destinées a réduire des charges totales de minerai de plusieurs
dizaines a plus d’une centaine de kilogrammes, rend néanmoins difficilement envisageable la réalisation
de fac-similés, méme a échelle réduite. Ces difficultés sont moins liées a la quantité de matiéres
premiéres et a ’investissement humain nécessaires a leur édification, qu’aux volumes de combustible
et de minerai consommés. Le réacteur ne constitue donc pas le cceur de la problématique et le choix se
porte sur une colonne de réduction constituée d’un creuset en briques sur lequel est disposée une colonne
préfabriquée en céramique (Figure 64). Une tuyére de 2,5 cm de diamétre interne relie cette colonne a
une soufflerie électrique. Une porte de 25 cm de hauteur pour 15 cm de large est aménagée a la base de
cette colonne. Le creuset est enduit d’un mélange de 9 parts de cendre pour 1 d’argile destiné a éviter a
la loupe de se fixer aux parois. Le creuset mesure en définitive 30 cm de diamétre interne et la colonne
80 cm de hauteur, soit un volume utile avoisinant les 50 litres.

Céramique
E Brique

{ Argile chamotée
I:I Argile - cendre
VA Substrat

Figure 64, la colonne de réduction

Le minerai et le combustible

Le minerai est constitué de goethite et d’hématite. Il provient pour partie de prospections (Leroy 2010)
(23 kg), le restant étant constitué de minerai archéologique mis au jour au Castel-Minier. Ce minerai
archéologique regroupe du minerai brut (24 kg) et grillé (14 kg). La premiére opération a consisté a
griller le minerai brut sur un blicher de bois, le minerai étant régulierement brassé une fois le bois réduit
a I’état de braises. Cette opération n’a pas tant vocation a désulfurer le minerai ou a le sécher, qu’a
optimiser le frittage et ainsi faciliter le concassage. Aprés grillage, le minerai est concassé a une
granulométrie noix. Le choix de cette granulométrie se fonde sur les observations archéologiques

effectuées sur le site du Castel-Minier, notamment sur le minerai mis au jour dans les stalles de grillage.
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Nous supposons qu’il s’agit de la granulométrie utilisée pour la réduction du minerai. Le combustible
est constitué de charbon de bois du commerce (La Forestiére du Nord) calibré a environ cing centimétres.

Les réductions 1 et 2

Deux réductions sont réalisées sur la plateforme de Melle. La figure qui suit présente les principaux
parametres. L’opération consiste a introduire des charges de 600 g de minerai suivis de 600 g de
combustible, une fois initiée la combustion des gaz au niveau du gueulard. La premicre opération
nécessitant de sécher le creuset, la montée en température de la colonne a duré 2h50 contre 1h30 pour
la seconde opération. 24 kg de minerai ont été réduits durant la premiére opération et 26 kg lors de la
seconde. Apres consumation totale de la charge, la porte est ouverte et la loupe retirée puis cinglée a
I’aide d’un maillet en bois.

Réduction 1 | Réduction 2

Préchauffe 2h50 1h30
Réduction 6h40 6h10
Combustion terminale 1h20 1h10
Durée totale 10h50 8h50
Minerai (charges de 600 g) 24 kg 26 kg
Charbons 325L 275 L
Nombre de charges 40 42

Intervalles entre les charges 10' 9

Loupe 7.4 kg 43 kg
Scorie interne 8,4 kg 5,5kg
Durée totale 15,8 kg 9,8 kg

Figure 65, tableau synthétique des réductions de minerai de fer

La masse brute issue de la premicre réduction s’est délitée lors du cinglage (Figure 66, gauche).
L’observation au microscope optique d’une coupe confirme sa nature hétérogéne (Figure 66, droite).

10000

Figure 66, masse brute issue de la réduction 1
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Attribuant cet échec a une température insuffisante et un calibre de minerai trop gros, une seconde
opération est conduite en faisant varier ces parameétres. Le calibre du minerai est réduit jusqu’a une
granulométrie comprise entre sable et noisette, soit entre 2/3mm et 10mm. Ces changements
interviennent en cours d’opération afin d’en observer les effets, en considérant la loupe obtenue comme
un témoin stratigraphique de 1’opération. L’observation de la seconde masse brute montre bien un litage
avec une moitié inférieure constituée d’ une matiére hétérogéne similaire a la masse brute 1 et une partie
supérieure constituée majoritairement de métal. L.’usage d’un minerai de calibre réduit (<10mm) semble
adéquat. En outre, afin d’optimiser la réduction du minerai tout en abaissant la consommation de
combustible, il semble nécessaire de rehausser la hauteur de la colonne d’une vingtaine de centimétres
tout en abaissant son diamétre.

Figure 67, a gauche, minerai de calibre noix, a droite, minerai de calibre sable a noisette

La masse de métal produite a 1’issue de la seconde séquence opératoire présente plusieurs
caractéristiques dignes d’intérét au vu des questionnements liés aux propriétés du métal issu de la
réduction du minerai du Rancié. En premier lieu, la composition de la masse souligne clairement le
bénéfice des changements opératoires effectués en cours de réduction, qui se traduisent par 1’obtention
d’une partie métallique relativement compacte, et comportant relativement peu de scories résiduelles.
Cette partie métallique se compose majoritairement d’un acier hypoeutectoide, mais présente toutefois
des hétérogénéités en termes de taux de carburation. Ceci se traduit surtout par la présence d’acier
eutectoide (perlite) dans les parties supérieures de la masse. Dans le cas de cette opération, il est probable
que cette carburation différentielle soit due a la derniére phase opératoire, qui consiste a conclure le
chargement du bas fourneau par plusieurs charges de charbon de bois uniquement. La partie sommitale
de la masse a donc été exposée plus longtemps au charbon de bois en combustion, ce qui a pu apporter
du carbone supplémentaire au métal.

10000 pm
—

Figure 68, masse brute issue de la réduction 2
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A P’issue de cette premiére campagne expérimentale, les paramétres expérimentaux optimums sont
définis. De futures réductions s’appuieront donc sur une colonne rehaussée et un calibre de minerai plus
fin. La haute viscosité de la scorie observée en 2023 nécessitera d’augmenter la température de la zone
chaude. La composition de la charge et le calibre du charbon de bois semblent adaptés, la fréquence de
charge étant réguliére. Le caractére hétérogene de la masse métallique en termes de taux de carburation
sera a confirmer par le biais de nouvelles réductions expérimentales. Si ce caractére venait a Etre
confirmé, il contribuerait a expliquer 1’hétérogénéité des structures observées dans le corps des
pointerolles archéologiques, qui ne seraient pas dues a des actions conscientes comme la sélection de
parties métalliques.

5 La mise en forme des pointerolles rectilignes (type C)

Le second volet de cette étude concerne la mise en forme des pointerolles et nécessite au total un jour-
homme. Ce travail est mené sur le site des Forges de Pyréne (https://www.forges-de-pyrene.com/),
¢comusée doté d’un marteau hydraulique et d’une forge maréchale. Nous remercions chaleureusement
pour leur participation Philippe Fernandez, guide et responsable du marteau hydraulique, et Quentin
Babin, taillandier. La qualité des masses brutes obtenues sur la plateforme de Melle ne permettant pas
de mener a bien le compactage, du fer peu carburé (majoritairement 0,02% C) est utilis¢ pour le corps
des outils et de I’acier pour les inserts. Comme évoqué, il ne s’agit pas ici de répondre a I’ensemble des
questionnements touchant aux microstructures, mais de s’interroger sur 1I’existence des pointerolles de
type C et la présence de chanfreins. Le postulat de départ implique un martelage en creux de la zone de
percement de 1’ceil afin d’anticiper la déformation, le métal repoussé latéralement lors du percement de
1’ceil compensant ce manque de matiére et un martelage final rendant 1’outil parfaitement rectiligne. La
présence inhabituelle de chanfreins est quant a elle considérée comme purement esthétique et relevant
d’une marque de forge.

La premiére opération consiste a étirer les barres a chaud a 1’aide du marteau hydraulique (Figure 69),
opération qui a malheureusement été trop poussée ; les barres mesurant en sortie d’opération la largeur
adéquate (25 mm), mais seulement 15 mm d’épaisseur, défaut néanmoins non rédhibitoire.

Figure 69, étirement de la barre au martinet

Le travail de mise en forme de I’outil est laissé a I’appréciation du taillandier ; seuls les croquis des
outils lui sont présentés (Figure 70) et non les métallographies qui pourraient influer sur le geste
technique a adopter. Il s’agit donc de laisser I’artisan travailler de maniére intuitive sans le contraindre
dans son modus operandi.
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Figure 70, croquis coté des pointerolles de type C

La premiére étape consiste a fagonner un mandrin destiné au percement de 1’ceil de 1’outil. 1l s’agit d’un
poingon de section rectangulaire mesurant 15 mm de large pour 8 d’épaisseur a mi-longueur. La seconde
¢tape consiste a effectuer quelques corrections sur la barre afin de la rendre parfaitement rectiligne, puis
de la trancher a chaud a la longueur souhaitée, soit 250 mm. Un insert en acier est ensuite monté a son
extrémité selon la technique de la soudure en gueule de loup (Figure 71).

Figure 71, insert en acier et soudure en gueule de loup

Le taillant est alors mis en forme (Figure 72, gauche), puis I’ceil percé. Ce percement se fait en deux
temps, le mandrin étant positionné sur 1’avers puis le revers de la barre (Figure 72, centre et droite).

L

Figure 72, a gauche, mise en forme du taillant, au centre et a droite, percement de [ il

La derniére étape consiste a éliminer par martelage le surplus de métal latéral apparu suite au percement
de I’ceil. Enfin, le mandrin est retiré a chaud, puis le pourtour de 1’ceil martelé afin de rectifier la
déformation. La trempe finale de I’outil est alors réalisée.
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Figure 73, martelage de [’excroissance formée lors du percement de [ ceil

Figure 74, a gauche et au centre, retrait du mandrin, a droite martelage de |’ceil

Plusieurs enseignements peuvent étre tirés de la production de cette pointerolle, en premier lieu
concernant le modus operandi associé aux outils de type C. Contrairement au postulat énoncé, il est trés
simple de retirer le mandrin & chaud. Le type C est donc aisé a produire, mais sa raison d’étre demeure
énigmatique. L’¢limination du surplus de métal accroit en effet la faiblesse au niveau de I'ceil ;
I’hypothése d’une « marque de forgeron » demeure d’actualité.

wo oL
L~as)
10 em

Figure 75, pointerolle expérimentale de type C

Bien qu’aucune observation métallographique n’ait été a ce jour menée sur 1’outil produit durant cette
expérimentation, le fait que, sans indication de notre part, le taillandier ait effectué le percement de 1’ceil
en deux étapes, corrobore la métallographie d’un outil archéologique (Figure 76). L’observation de la
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section de I’outil CL11085/1 apreés attaque Oberhoffer (mise en valeur des zones aciérées) montre en
effet un percement en deux temps de 1’ceil, les feuillets présentant une orientation bidirectionnelle.

Figure 76, métallographie de la pointerolle CL11085/1

Les échanges avec Quentin Babin ont également permis de progresser sur la question des chanfreins.
Selon ce taillandier, cet attribut ne reléve aucunement de la marque de forge, mais permet de limiter les
déformations au niveau de la zone de frappe, ralentissant ainsi [’usure de I’outil. La déformation de la
maticre se fait de maniére uniforme produisant ainsi un « champignon » et non quatre lamelles qui se
détacheraient de manicre prématurée.

6 Perspectives

De nouvelles réductions seront menées avec du minerai de Rancié en respectant les parameétres énoncés.
Parallélement, de nouvelles études métallographiques menées sur les exemplaires archéologiques et
expérimentaux permettront de poursuivre le travail sur la mise en forme des pointerolles. Cette mise en
forme se fera dans sa globalité afin de fournir des outils a Florence Maqueda et son équipe et ainsi
travailler sur les questions d’usure, de bris et de réparation. Il s’agira également de mises ne forme
partielles, le travail sur la mise en forme de I’ceil, par exemple, ne nécessitant pas un processus de forge
global.

La fin de ’année 2023 (apres la session expérimentale) et ’année 2024 ont été mises a profit pour
préparer les futures réductions. La fouille des structures de stockage du minerai du XVe siécle a Castel-
Minier avait montré un niveau d’accumulation constitué de grains et de poudre de minerai grillé. Nous
avions alors assimilé ce dépot & une accumulation par fragmentation naturelle que les métallurgistes
avaient délaissé. La seconde expérience a montré qu’il n’en était rien et que cette granulométrie de
minerai semblait tout a fait appropriée pour la réduction. Au cours de I’ultime campagne de fouille, la
structure a été rouverte car nous n’avions fouillé que par moiti¢ ce niveau. Nous avons alors pu prélever
et envoyer a Melle une grosse centaine de kilogrammes de cette matiére. Cette année 2024 a donc été
consacrée au séchage de ce lot. L’intégralité du stock a été passée sur un feu de maniére a évacuer I’cau.
L’opération a nécessité deux jours de travail a temps plein pour notre collegue Hemmamuthé Goudiaby.
Le minerai est aujourd’hui, stocké en caisse et hors d’eau dans 1’attente de sa transformation.
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2¢° PARTIE — Les roches et les terres
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V Le talc et la fonte du plomb au sol (XVe siecle)
20222024

Maqueda F.*, Bernard M.*, Téreygeol F.*
* LAPA-IRAMAT, NIMBE, CEA, CNRS, Université Paris-Saclay, CEA Saclay, 91191 Gif-sur-Yvette

Au cours de la fouille de Castel-Minier (Ariege) a I’été 2021, nous avons identifié au sein de 1’espace
castral les vestiges d’une activité métallurgique scellés et bien préservés grace a 1’édification tardive
d’un petit mur en pierres séches construit a méme le sol de travail du XVe siécle. Avant retrait du mur,
la structure se présentait comme un niveau rubéfié accompagné d’un fin lit de cendres. Des dosages par
pXRF sur I’argile cuite montraient une forte présence de plomb (autour de 1% mass - n°® d’analyse 3975,
3978, 4532 et 4535). Les dosages portant sur les niveaux cendreux étaient encore plus significatifs, le
taux de plomb augmentant jusqu’a des taux signant des couches d’oxyde de plomb et non pas un simple
enrichissement di a I’activité (sur I’US 3388 : n°pXRF 3977 : 6,87%mass Pb ; n°pXRF 4534 : 26%mass
Pb !). Apres démontage du mur, nous avons eu la surprise de trouver un foyer sous 1’exacte emprise de
celui-ci. Cette structure a mobilisé notre attention, car il s’est avéré s’agir du vestige rare pour ne pas
dire unique d’un foyer pour le travail du plomb. Ce genre de témoignage étant inconnu jusqu’a
maintenant dans un contexte de métallurgie primaire, nous avons choisi d’assurer une couverture
photogrammétrique a différents moments de la fouille (Figure 77).

Intervalles 5 mm

Figure 77, dessin de [’état final a gauche, photogrammeétrie en cours de fouille (O. Vingoltc, J.C. Méaudre)

Cette structure de combustion a une morphologie atypique en regard de ce que nous avons déja pu mettre
au jour sur ce site. Il s’agit d’une cuvette circulaire creusée 8 méme le sol mesurant 36 cm de large pour
une profondeur de 13 cm. Son remplissage résiduel se compose de restes charbonneux et cendreux. Il
s’agit d’un dépdt secondaire, mais semblant en lien avec 1’activité dans cette structure. Une analyse par
pXRF (n°30) vient confirmer cette hypothése. Le sédiment affiche une teneur conséquente en métaux
lourds : 3,64% Pb, 0,3% Cu, 0,3% Zn et 0,9% Sn. La présence d’étain, bien que limitée, interroge, car
ce métal ne provient pas des minerais locaux. Dans un premier temps, sa présence a été mise en relation
avec des phénoménes d’altération de bronze, peut-étre de I’outillage utilisé dans le cadre de I’affinage.
Nous avions tort.
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Figure 78, foyer de fonte du plomb en cours de fouille.

Une fois le comblement retiré et alors que la rubéfaction se développe en périphérie (Figure 78), le fond
de cette cuvette présente un aspect blanchatre presque uniforme (zone notéel, ci-dessus). Un test fait au
doigt indique qu’il s’agit d’un revétement a base de talc ou de chlorite'®. 1l a une épaisseur de 3 mm.
Passé ce niveau, la couche s’apparente a un mélange de talc/chlorite avec une argile de décomposition
(zone notée 2, ci-dessus). Cette fois, la teinte orangée/rouge caractérise une chauffe. Enfin, 1’argile
jaune, non cuite forme la base. Cette argile est similaire a celle qu’on rencontre comme interface avec
le rocher sur le castrum.

Sous le fin niveau de talc, il est apparu des infiltrations importantes de plomb (plus de 6000 g ; notées 3
et 4, ci-dessus). Elles se répartissent sur toute la surface de la structure. Certaines sont stables (4) alors
que d’autres s’effritent (3). Elles ne sont pas sans rappeler des éléments plombiféres que nous avons
déja trouvés en position secondaire ailleurs sur le site.

Piégé dans le plomb, nous avons collecté un charbon de hétre doté de 5 cernes larges (sup. 2 1mm) plutot
extérieurs, qui a fait I’objet d’une datation 14C. En tenant compte de la logique intrinséque du site, sa
datation s’inscrit entre 1393 et 1435'%, Cette datation est en parfaite cohérence avec la premiére phase

105 Sur ce type de matériaux, la détection est trés simple méme si elle reste grossiére. En passant le doigt, celui se
couvre d’une fine couche brillante et douce. Nous avions déja identifié la présence de talc-schiste en sortie du
four de fusion Fr72 mis au jour dans la fonderie du XIVe siecle.
106 Datation ETH-118335, Age '“C AMS conventionnel : 534 + 22 BP (3'*C mesuré de —24,7 £+ 1 %o vs PDB)
Date '“C calibrée : 1325 cal AD - 1435 cal AD (courbe de calibration « IntCal04 », Reimer et al, 2004,
Radiocarbon, 46).
L’interprétation de la courbe de densité de probabilité de la date calibrée permet de proposer les intervalles de
datation suivants :
La probabilité que la date calibrée soit située :

4 ecntre 1325 cal AD et 1344 cal AD est de 13,4 %

4 entre 1393 cal AD et 1435 cal AD est de 86,6 %
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d’occupation du castrum (apres 1350). Il s’agit donc bien d’une structure métallurgique installée a méme
le sol au sein de la fonderie castrale apres la reprise en main de 1’exploitation par le vicomte de
Couserans. Si I’on comprend aisément le besoin de fondre du plomb dans cet atelier métallurgique,
I’usage du talc interroge.

1 Le talc

Un arrét sur cette roche est nécessaire. Il peut aussi bien s’agir de talc (Mg3(Si4010)(OH)2) que, plus
génériquement, de chlorites ((Fe,Mg)3(Si,A1)4010(OH)2(Fe,Mg)3(OH)6).

Des prélévements de la terre constituant le fond ont été réalisés pendant la fouille. Aprés avoir été broyés
et transformés en pastille, ils ont été analysés au MEB-EDS a 15kV avec un grossissement de 200 et
trois fois 20us de mesure (Figure 79). Un des prélévements a été fait a la surface du foyer et le second
prélévement a été réalisé en profondeur.

Prélévement (0] Si Al Mg Na Fe Minerai
Prélévement de surface 762 11.53 899 0.56 221 0.21 Argile?
Prélevment en profondeur 55.6 23.1 13 0.76 2 2.58 Argile?

B 6444 1348 6.82 12.63 / 1.17 Talc, chlorite ?
E 6297 1991 11.5 / 2 1.5 argile?

Figure 79, composition élémentaire des phases principales dans les prélévements faits sur le four au talc

11 s’agit d’un silicate qu’il s’agisse de talc ou de chlorites (une approche par DRX sera nécessaire pour
statuer). Cette roche n’est pas inconnue dans les littératures alchimique et métallurgique anciennes, mais
reste trés anecdotique. On la retrouve dans ’anonyme de Zuretti'?’. Ce texte rédigé vers 1300 en Italie
du Sud présente dans un chapitre dédié comment traiter le talc brut, mais ne 1’associe pas a une pratique
métallurgique. Des traités métallurgiques classiques (De Re Metallica, De la pirotechnia, Schedula
diversarum artium etc.), seul celui de Lazarus Ercker mentionne son emploi. Il préconise 1’usage du talc
comme additif aux terres servant a la réalisation des creusets et des scorificatoires (Ercker, 24). Cet
usage se rapproche indubitablement de 1’'usage observé a Castel-Minier, mais sans le recouper puisque
chez Ercker, le talc sert autant de dégraissant que de matériau réfractaire pour les céramiques
métallurgiques alors que dans notre cas, la couche de talc vise a isoler le produit fondu du sol, isolation
physique, mais non thermique'®. Archéologiquement I’identification de ce matériau dans un contexte
métallurgique reste donc une premiére qui n’est éclairée ni par les textes ni par la culture matérielle!®.
Notre exemple reste ainsi un unicum bien que sur le site de Castel-Minier, 1’usage de poudre talqueuse
a été repéré a S reprises. Dans trois cas, 1’usage est en lien avec une structure métallurgique (du plomb
ou du fer) alors que deux cas indiquent un usage comme isolant hydrophobe : dans une stalle de stockage
de minerai et dans une zone de stockage du charbon. Les exemples se distribuent entre le XIlIle siecle
(1 cas), le XIVe siécle (1 cas), le XVe siécle (2 cas) et le XVIe siécle (1 cas).

Nous excluons la séquence 1325-1344 qui s’inscrit au moment du proces alors que 1’exploitation est
probablement mise en sommeil.

107 COLINET A., Les alchimistes grecs, L ’anonyme de Zuretti ou [’art sacré et divin de la chrysopée par un
anonyme, ed. Les belles lettres, Paris, 2002, p. 136 et ss

108 a conductivité thermique du talc est de 2.97 W/(m.K) contre 0.7W/(m.K) pour de ’argile seule. Donc le talc
est 4 fois plus conducteur de chaleur que 1’argile. Son usage comme isolant thermique est a rejeter.

199 Sur le méme site de Castel-Minier, nous avions déja identifié I’'usage du talc en sortie d’un fourneau de fusion
de la galéne datant du XIVe siccle.
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2 Le plomb piégé dans le foyer archéologique

Plus de 6 kg de plomb piégés ont été abandonnés montrant si besoin le peu de cas fait de ce métal. Ce
plomb a pu pénétrer jusqu’a prés de 10 cm en profondeur sous le foyer. Il a donc fallu qu’il soit
suffisamment chaud pour parcourir cette distance avant de se figer sous 1’effet de la baisse de sa
température. Son cheminement suit vraisemblablement les fentes de dessiccation qui se créent lors de
I’utilisation du foyer. Il faut noter qu’au moment de la fouille ces fentes remplies de plomb n’affleuraient
pas. Ce n’est qu’une fois retirée la premicére couche de talc (zone notée 1, Figure 78) que nous avons
trouvé le sommet de ces remplissages. En premiére hypothése, nous avons pensé a des surfagages
volontaires et successifs du creuset qui masquent ces fentes et le plomb qui les remplit.

Disposant de matériel en abondance, une série d’analyse sur ce métal a été entreprise a I’aide du MEB-
EDS (Figure 80).

Les résultats sont donnés ci-dessous :

(les traces sont données par ordre d’importance)

Coulée Sn% masse | Pb% masse Somme % Autres
masse (traces)
1 1,43 98,13 99,56 Ag, Sb
2 2,79 97,04 99,83 Sb, As, Fe
3 1,81 97,86 99,67 Fe, Sb, As
4 1,29 98,57 99,86 Sb, As, Cu
5 1,56 97,74 99,3 Sbh, Fe
6 2,04 97,74 99,78 Sb, Fe
7 2,49 97,25 99,74 Fe
8 2,84 96,76 99,6 Fe
Moyenne 2,03 97,64 99,67

Figure 80, composition chimique du métal retrouvé dans la structure

S’il s’agit indubitablement de plomb. Les traces identifiées et qui varient d’un prélévement a 1’autre
témoignent d’une multiplicité de fontes avec des plombs d’origines diverses a mettre en relation avec la
variété minéralogique de I’exploitation. La présence d’étain interroge. Les 8 échantillons ont été pris
aléatoirement excluant de facto un biais de recrutement. L’étain n’est pas présent géologiquement dans
la zone d’approvisionnement du site métallurgique. Il a donc été importé. C’est un point essentiel dans
la compréhension de la place du site dans une économie régionale, mais elle dépasse la question
technique qui nous intéresse ici.

Ainsi cette structure a visiblement servi a préparer un alliage Pb-Sn titrant autour de 2% d’étain. En
1’¢état de nos recherches, le seul alliage a cette teneur serait celui utilis¢, parfois, pour la production des
plombs de vitraux. Mais les connaissances sur les qualités du métal gris sont encore trop lacunaires pour
étre plus affirmatif.

Nous sommes donc face a un foyer d’une conception particuliére mettant en ceuvre du talc et servant a
produire un alliage impliquant des importations de métal au sein méme d’une unité de production
métallurgique. Cette configuration pourrait apparaitre comme un unicum. Ce n’est cependant pas le cas.
Les ateliers de cémentation du cuivre procédent vraisemblablement de la méme logique''°.

110 1’exemple de Patelier du Clos-Paul a Charleville-Méziéres (Ille s. AD) montre un approvisionnement en
cuivre métal destiné a la production de laiton & 1’aide de minerai de zinc prélevé sur place.



Trois séquences expérimentales ont été menées autour de cette structure. Elles ont permis de répondre
aux différentes problématiques soulevées : I'usage de la structure, le combustible utilisé, les pertes
métalliques sous forme d’infiltration dans le sol. Chacune des séquences expérimentales a permis de
répondre a ces différentes questions a travers trois variations d’un méme protocole.

3 Matériel et méthode

Matériel

Le talc
La question principale repose sur 1’'usage de ce matériau au sein d’un foyer ouvert dans le cadre de la
préparation d’alliage. L’usage du talc qui appartient au cortége des pierres tendres remonte a la
préhistoire. Dans I’environnement du site de Castel-Minier, la ressource en talc n’est pas rare. Mieux,
le département de 1’Ari¢ge dispose actuellement de la plus importante exploitation de ce minéral a
1’¢échelle mondiale avec la carriére de Trimouns. Il existe par ailleurs de nombreuses petites exploitations
plus anciennes et Lacroix en signale méme dans la haute vallée d’Ustou qui jouxte celle de Castel-
Minier (Lacroix, 1896). Dans un premier temps, pour organiser cette expérimentation, nous avons fait
appel a Jean-Noé€l Lamiable qui a bien voulu nous fournir 3 prélévements de talc en roche. Il s’agit de
talc de Trimouns et de la mine de Biancou (talc et stéatite chloriteuse).

Dans le cadre de la premicre séquence expérimentale (2022), nous avons choisi de préparer le talc de
Trimouns. En effet, il s’agit du plus gros échantillon, le seul qui peut nous permettre de tapisser
intégralement le foyer. Le talc a été broyé manuellement, opération longue, car bien que tendre cette
roche est résistante. Une fois mis en poudre, et aprés échantillonnage, une moiti¢ du talc a été isolée
alors que 1’autre a été mélangée avec de terre. Il s’agit de disposer des deux niveaux reconnus dans le
foyer archéologique : 1I’un pur en talc qui est au contact du métal, 1’autre volontairement associé a une
terre préparée formant a proprement parler la paroi du foyer.

Ayant épuisé ce stock, le talc que nous avons utilisé dans la seconde séquence expérimentale (2023) a
¢été acheté dans le commerce. Méme si ce talc vient probablement d’ Ari¢ge, il est plus pur et a été broyé
plus finement que la couche de talc observée sur le terrain. Notons que nous I’avons trouvé chez un
fournisseur de matériel pour la métallurgie, le talc étant utilisé aujourd’hui en fonderie comme agent
démoulant.

Le talc industriel par sa pureté et surtout par la finesse de ses grains ne réagit pas de fagon similaire a
celui qui aurait pu étre employ¢ aux périodes anciennes. Le talc industriel devant &tre rejeté, nous nous
sommes mis en quéte de roche talqueuse. En aotit 2023, un lot de chlorite a pu étre collecté grace au
soutien de Jean-Noé€l Lamiable qui nous a conduits sur I’entrée de la mine de talc de Blancou (Rabat-
les-Trois-Seigneurs, Ariége). Sans étre a proximité direct du site de Castel-Minier, ce gite distant de 15
km a vol d’oiseau se trouve dans un périmétre accessible. C’est cette roche qui a servi lors de la derniére
séquence en 2024.

Le plomb
Parallgzlement, la charge métallique est préparée. Il s’agit, pour la premicre année d’expérimentation,
d’une part de lingots de plomb formant une masse de 3904 g, et d’autre part de « lingotins » d’étain pour
80,5 g. Potentiellement, I’alliage a produire devrait titrer 2%mass Sn. A cette teneur, I’alliage a un point
de fusion proche de celui du plomb pur (327°C) : 320°C selon le diagramme de phase Pb-Sn. Un contréle
post-expérimental montre une teneur en étain de 1’ordre 1,8%mass Sn dans les lingots, marquant une
légere perte au feu durant les opérations.

Pour les autres opérations, 1’alliage utilisé est un plomb médiéval avec 2% d’étain déja présent.

Combustible



Deux choix de combustible sont possibles pour cette structure et pour la période considérée. 1l peut
s’agir de bois ou de charbon de bois.

Le bois utilisé est prélevé localement. Il s’agit de charmille avec une longueur de 20 a 30 cm afin de
dépasser le diameétre de la structure de combustion. Les morceaux sont refendus de fagon a briler
rapidement.

Le charbon de bois est celui que nous utilisons classiquement. Il est fourni par la Forestiére du Nord, et
il a toujours donné satisfaction. Sans que 1’essence soit définie, il s’agit de feuillus. Ce charbon de bois
a ¢té utilisé lors de tous les essais de 2022 et 2023, a I’exception de 1’essai 3-2023. En 2024, ayant
solutionné la question du combustible, nous avons utilisé pour des raisons de disponibilité un charbon
de bois fabriqué artisanalement sans que cela influe sur la conduite des expériences.

Reproduction du foyer

La mise en place de la structure de combustion est trés simple. Il s’agit de creuser @ méme le sol une
dépression de forme grossiérement hémisphérique. Aucune attention spécifique n’est portée a 1’état de
surface du creusement. Seules les petites racines et les radicelles sont coupées de fagon a ne pas dépasser
dans I’emprise du futur foyer. Puis nous mettons en place le chemisage. Le mélange de talc (1/3 en
masse) et de terre!!! (2/3 en masse) est humidifié et vient tapisser I’intégralité de la dépression sur une
épaisseur proche du centimeétre. Sur ce revétement humide, nous disposons la poudre de talc pur en
frappant 1égérement le tout pour faire pénétrer la poudre dans la premicre couche encore humide. Un
dernier saupoudrage avec un trés 1éger tassement assure de présenter en surface une couche uniforme
de talc pur. L’ensemble est laissé a sécher naturellement. Au cours de cette mise en ceuvre, nous notons
des projections de talc pulvérulent en périphérie de I’ensemble. Cette structure utilisée en 2022 a un
diamétre de 20 cm, inférieur au modele archéologique. Cette réduction a été nécessaire en raison de la
quantité réduite de talc disponible.

I Nous avons utilisé des terres différentes pour les structures réalisées : pour la premiére nous avons utilisé de
la terre de Langeais, pour les autres nous avons utilisé de la terre provenant du site de Castel-Minier.



Foyer 2022

[~

Foyer 2024

Figure 81, réalisation des foyers (2022 et 2024)

Les expérimentations réalisées en 2023 et 2024 ont pour but de valider I’hypothese quant a ’utilisation
de cette structure sur un foyer de taille similaire que celui retrouver lors des fouilles de Castel-Minier.
Un nouveau foyer a donc été créé. Les parois du creusement ont été humidifiées puis une terre argileuse
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humide provenant du site de Castel-Minier a été apposée en une couche d’un centimétre d'épaisseur. Le
talc, mélangé a un peu de terre a été ajouté aprés. Nous avons ensuite laissé le foyer sécher avant de
I"utiliser pour la premiére fois.

Au cours des trois années d’expérimentations, les structures utilisées ont varié dans leur dimension. La
premiere séquence expérimentale n’ayant pas une vocation quantitative, les dimensions de la structure
¢taient réduites par rapport aux vestiges : une profondeur de 7 cm et un diamétre de 14 cm. Les
dépressions utilisées pour les séquences expérimentales suivantes sont de taille similaire a celle
retrouvée sur le site de Castel-Minier :

e XP 2022 :7 cm de profondeur et 14 cm de diametre (3 fontes successives)
e XP 2023 : 15 cm de profondeur et 30 cm de diamétre (8 fontes successives)
e XP 2024 : 18 cm de profondeur et 39 cm de diamétre (7 fontes successives et une refonte)

Volume estimé

de la structure Masse de

Séquence (cm?) plomb (kg)
1 2022 Talc de Trimouns | Expérimental | 700 4

2 2023 Industriel Médiéval 7000 10

3 2024 Talc de Blancou | Médiéval 12000 40

Figure 82, table récapitulative des variations entre les différentes séquences expérimentales

Le matériel mis en ceuvre autour de cette expérience reste classique, un soufflet-outre pour assurer la
ventilation, une louche métallique pour recueillir I’alliage et une lingotiére pour le couler.

4 Protocole

Une fois les traces d’humidité disparues (mais la structure n’est pas séche), nous avons disposé a chaque
fois directement dans le fond du foyer quelques charbons ardents et sur eux des charbons froids. Puis
les métaux sont posés sur cet amas avant d’étre couverts par une couche de charbons froids. Sans
difficulté et avec une ventilation forcée, I’ensemble est embrasé. Rapidement, eu égard aux points de
fusion respectifs du plomb (327°C), de I’étain (232°C) et de 1’alliage (+/-320°C), les matiéres sont
fondues. Une fois le bain obtenu sur lequel surnagent les charbons chauds, nous prélevons a la louche
le métal et le coulons en lingotiére. L opération est aisée. Sans avoir a ventiler ou apporter de nouveaux
charbons, la totalité¢ de 1’alliage est ainsi récupérée. L’opération est répété au total 18 fois sur les 3 ans.
Seize opérations sont conduites avec le méme succes, deux présentent un résultat mitigé avec une masse
importante de plomb qui n’a pu étre mis en lingots. Lors d’une expérience sur la plus petite structure
(2023), nous utilisons une sonde thermique fichée a I’interface entre la terre et le revétement d’argile
mélé de talc. La sonde est enfoncée de quelques centimétres. Elle renseigne ainsi sur la circulation de la
chaleur au travers du chemisage. Nous notons que lorsque 1’alliage est fondu, elle affiche 44°C, et 69°C
a I’issue de I’opération.

A ce stade, nous pouvons valider le caractére opérationnel d’un tel foyer. Aprés arrét de la ventilation,
le bain n’a figé que dans de rares cas : lors de I’utilisation de bois ou lorsque les expérimentateurs ont
0té trop de charbon lors de la coulée.

11 a toujours été possible de prélever le métal liquide pour tous les essais sur une durée allant jusqu’a
une demi-heure pour les opérations les plus longues. En outre, nous avons pu confirmer les propriétés
du talc pour la métallurgie. Il n’interagit pas avec le plomb et est un agent démoulant et performant. Il
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permet de prendre aisément la masse de plomb figée au fond de la structure, faute de pouvoir la récupérer
a la louche, apreés refroidissement.

=

Figure 83, fonte du plomb Figure 84, coulée du plomb dans la lingotiere

I1 est intéressant de noter que pour de petites masses de plomb (>10kg), un seul expérimentateur est
nécessaire pour |’opération. Cependant, lorsque nous travaillons sur 40 kg de plomb, deux
expérimentateurs sont nécessaires. Tout d’abord, lors de la fonte du métal, pour s’occuper du feu pendant
que le second est au soufflet, et aussi pendant la coulée. Le premier Ote et remet les charbons dans la
structure, pendant que le second préléve le métal en fusion.

Figure 85, coulée du plomb dans les lingotieres par deux expérimentatrices
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5 Résultats

Observation du foyer
Pour chaque séquence expérimentale, a I’issue des essais, la place de travail a été nettoyée et le foyer
démonté pour observation.

- Les abords du foyer

La mise en ceuvre du foyer comme son usage a laissé des traces en périphérie de la structure. Il s’agit
d’une part d’un léger saupoudrage de talc se créant lors du dernier surfagage. Cet élément serait
susceptible d’étre détecté lors d’analyse des sols au contact immédiat de la structure archéologique.
Durant la chauffe, des charbons ardents ont pu sortir du foyer sous 1’effet du souffle. On note quelques
traces de cuisson du sol limité a la zone de contact avec le foyer.

Figure 86, zone de travail aux abords du foyer apreés trois essais (séquence 1)
- L’aspect du foyer

Globalement, aprés trois cuissons, le foyer a conservé la couleur blanche propre au talc. La montée en
température ne modifie pas sa couleur. Les teintes grises noires sont a mettre en relation avec la présence
de cendres et de poussier. En revanche, quelques zones ou la sous-couche composée de talc et d’argile
affleure ont pris une teinte rosatre caractérisant un début de cuisson de la terre de Langeais. Pour autant,
ces zones plus riches en argile n’ont pas interagi avec le plomb. Les rares gouttes d’alliage visibles sur
la paroi ont pu refroidir dans cette position grace aux aspérités propres a un lissage a la main assez
grossier. Leur forme arrondie montre sans surprise que le talc (forme chimiquement oxydée) ne mouille
pas le plomb métallique.

Figure 87, aspect du foyer apreés usage (séquence 1)
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Pour la deuxiéme séquence expérimentale, I’usage d’un talc industriel a impacté 1’aspect de la structure.
La granulométrie plus fine du talc utilisé a donné une texture a la surface du foyer différente de celle
retrouvée sur le sie de Castel-Minier. Sur une partie de la surface, le revétement en talc a disparu. La
terre y est donc rubéfiée. Le reste du revétement est beaucoup plus fin qu’il ne I’était au départ. On note
aussi de nombreuses aspérités sur la surface du foyer et une texture s’éloignant de celle du talc.

Figure 88, fover a l'issue des opérations avec usage d 'un talc industriel (séquence 2)

L’aspect du troisieme foyer s’est aussi altéré. Cet aspect ne provient pas de la préparation du talc, mais
plus certainement du nombre plus important d’essais dans la structure, huit contre trois pour la premicre
séquence expérimentale. Enchainant les fontes, le surfagage au talc a disparu. La structure présente alors
d’importantes marques de rubéfaction. Cela pose alors la question d’un surfacage régulier de la structure.
Le simple saupoudrage de la structure avec du talc ne suffit que pour un essai. Un surfagcage en
humidifiant la structure peut donc étre envisagé. Il impliquerait sans doute I’apparition de nouvelle
fissure et donc une perte de métal plus importante. Cependant, grace au mélange terre et talc en dessous,
les fontes se sont bien déroulées méme sans surfacage. En comparant avec le modéle archéologique, un
resurfacage régulier s’intégre dans la gestion de ce foyer de fonte.

Figure 89, fover a l'issue des opérations (séquence 3)
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Combustible
1/ essai au bois

Nous avons voulu essayer si ce foyer pouvait étre alimenté a I’aide de bois, combustible moins onéreux,
plus facile d’accés, et qui apparait suffisant dans un foyer ouvert pour atteindre et maintenir une
température supérieure au point de fusion du plomb. Alimenté au bois, un foyer ouvert permet d’obtenir
une température de I’ordre de 500°C, largement au-dessus des 327°C du point de fusion du plomb. Nous
avons ainsi déposé du bois finement refendu au-dessus du foyer, puis les lingots de plomb par-dessus.
Afin d’amorcer la combustion, des braises sont glissées au fond du foyer.

Si le plomb a bien fondu avec cette structure, I’opération n’a pas été couronnée de succes. En effet, du
fait de sa combustion rapide, le bois ne forme pas une couche de braise a la surface du plomb liquide, il
faut alors rajouter du combustible pour maintenir le bain liquide ce qui complexifie I’accés au bain avec
la louche.

Lors de cet unique essai, 2,6 kg de plomb n’ont pas pu étre mis en lingot soit un peu plus de 30% du
plomb. La structure alimentée avec du bois ne maintient donc pas la température adéquate sur une longue
durée.

2/ essais au charbon

Chacun des dix-sept essais au charbon a été réalisé¢ selon le méme protocole. Dans le foyer est déposé
du charbon ainsi que des braises pour amorcer la combustion. Nous utilisons un soufflet outre pour
démarrer le feu. Le plomb est ensuite ajouté sur les charbons. Le plomb est recyclé d’un essai a I’autre
apres pesée pour apprécier les pertes. La ventilation forcée est maintenue jusqu’a la fonte totale du métal.

Le charbon est facilement manipulable pendant tout le temps de la coulée des lingots. Il peut étre tiré
sur le cOté puis positionné a nouveau sur le bain sans perte notable de chaleur. Son temps de combustion
(20 a 30 minutes) fait qu’il n’y a pas besoin d’un nouvel ajout de combustible au cours d’un essai. Bien
qu’en foyer ouvert et pour un travail a basse température, I’usage du charbon apparait plus pertinent que
le bois. Nous avons donc procédé a I’aide de ce combustible.

Figure 90, essai au bois (gauche) et essai au charbon (droite)

Infiltration et perte en alliage

Des fissures apparaissent dans le revétement du foyer dés la premiére chauffe et lors des suivantes. Ces
fentes de retrait sont liées au séchage du matériau a chaque utilisation. L’humidité ambiante ne permet
pas de garder une structure parfaitement séche entre deux jours d’utilisation.
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Figure 91, foyer présentant des fissures de retrait (séquence 3)

L’étude de la perte en alliage dans les fissures s’est faite sur les séquences expérimentales menées en
2023 et 2024. De par le nombre plus important d’essais lors de ces séquences, il est plus aisé d’observer
I’évolution de la masse perdue. A chaque fois, la plus grande masse perdue survient lors de la premiére
fonte : 1.1 kg pour la séquence 2 et 1.7 pour la séquence 3. La masse perdue a chaque essai va alors en
diminuant jusqu’a se stabiliser autour de 150g par fonte indépendamment de la masse en jeu.

Pourcentage de masse perdue par essais
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Figure 92, pourcentage de la masse d’alliage initiale perdue pendant une opération en fonction de I’essai

Une partie des foyers a été fouillée lors des expérimentations de 2023 et 2024. II a alors été mis en
évidence I’infiltration du métal dans les fentes de retrait. Un réseau de plomb se forme emplissant les
fissures ainsi que les vides laissés par le retrait des racines et des radicelles. Ces infiltrations atteignent
environ 7 cm de profondeur.
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Figure 93, fouille d'un quart de la zone foyer (séquence expérimentale 3)

Cette évolution se comprend facilement par I’observation du foyer au cours des essais. Des fissures
importantes se forment dés la premicre utilisation et se remplissent de plomb. Lors des essais suivants,
seules de petites fissures apparaissent, la structure étant plus seéche que pour le premier essai, et 1’argile
ayant fait son retrait. Ainsi peu de plomb s’infiltre dans le sol apres la 1re chauffe. Cependant selon la
gestion du feu durant I’expérimentation, une partie du plomb présent dans les fissures peut étre refondu
ou au contraire le métal nouvellement apporté s’accumule a la surface des fissures (voir ci-dessous). Ce
processus explique alors les variations de masse d’alliage perdu au cours des différents essais.

-
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Figure 94, plomb accumulé au niveau des fissures de la structure
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6 Conclusion

A I’aide de cette séquence expérimentale, la pertinence de I’usage de talc ou de chlorite pour surfacer
un foyer ouvert a été montrée. La facilité de mise en ceuvre est avérée. Son intérét comme matériau non
mouillant pour le plomb est évident. Rétrospectivement, 1’expérience éclaire également la présence de
talc en sortie d’un four de fonte de galéne fouillé en 2013. Le plomb qui s’écoule hors du four se répand
et se fige sur le niveau talqué permettant une récupération sans peine et laissant un métal propre. C’est
un probléme que nous avions rencontré tant lors de nos expériences sur le four a réverbere que lors des
essais sur le four de réduction de la galéne. L’usage d’une brasque pour le four a réverbére avait été
préconisé, alors que les écoulements plombiféres du bas fourneau de fonte de la galéne étaient recueillis
dans un récipient en fer.

En comparant les données issues de la fouille et celles provenant des expériences, nous voyons une tres
bonne analogie quant a ’infiltration du plomb sous le foyer. Cette facilité d’infiltration de 1’alliage dans
le sol a été montrée en produisant une accumulation trés semblable a celle observée a Castel-Minier.
Les essais successifs et une masse importante de plomb ont montré des infiltrations sur I’ensemble de
la structure. Archéologiquement, 6 kg de plomb perdu ont été récupérés sous de foyer. Nos expériences
faites dans une structure similaire montrent une perte similaire de I’ordre de 5 kg.

Nous comprenons mieux également le travail autour de ce foyer. En effet, si le plomb s’infiltre par
gravité, sa distribution est nettement radiale. Ainsi la hauteur des infiltrations observée pourrait
renseigner sur le niveau maximum atteint par le plomb liquide lors du travail. L’utilisation du foyer s’est
avérée également trés simple. Creusé a méme le sol, il n’y a pas d’évacuation possible par gravité, mais
I’usage d’une louche permet de recueillir si besoin I’intégralité¢ de 1’alliage fondu. La gestion de la
position des charbons permet tout a la fois un acces facile au bain métallique et un apport de chaleur
suffisant pour maintenir le plomb liquide.

Dans les cas archéologiques du foyer de fonte d’alliage et de fonte des minerais, il s’agit d’un palliatif
efficace a I’usage de la brasque qui reste plus longue a mettre en ceuvre par le broyage du charbon qu’elle
implique. Encore faut-il avoir acces a la ressource, ce qui est le cas dans les vallées qui jouxtent le site.
Encore une fois, les métallurgistes montrent leur connaissance empirique de la minéralogie régionale,
leur capacité a s’adapter a leur environnement et a le mettre a profit.

Reste un point d’interrogation qui dépasse notre approche expérimentale. Alors que la roche « talc » au
sens large est utilisée dés les premicres métallurgies, alors que la poudre de talc est encore aujourd’hui
un agent démoulant en métallurgie, pourquoi n’en trouvons-nous pas de traces dans les traités
métallurgiques médiévaux et du début de la période moderne ? Ces derniers trouvent leurs sources
principalement en Europe centrale (a ’exception de Biringuccio). Cet espace n’est pas dépourvu de
ressource en talc et il est connu comme en atteste sa description dans le De natura fossilium d’ Agricola
(1546). Mais le matériau ne semble pas avoir suffisamment retenu I’attention des métallurgistes pour
que son passage dans le monde de 1’écrit se soit fait via les témoignages d’Agricola, d’Ercker ou de
Biringuccio portant sur les savoir-faire miniers et métallurgiques. Il pourrait ainsi s’agir d’une nouvelle
preuve des savoir-faire propres a 1’espace pyrénéen (ou ibérique) comme il a déja été pressenti avec le
cas des entrées de mine en escalier.
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Du II° au IV¢ siécle, la production sériclle de monnaies coulées a partir de moules en argile est attestée
dans de nombreuses officines locales disséminées sur I’ensemble du territoire gaulois''?. Etrangéres au
réseau des monetae publicae, ces officines ont produit des monnaies non officielles, qui au regard de la
loi sont des fausses monnaies. Rappelons en effet qu’une monnaie est considérée comme officielle et
authentique tant qu’elle n’a été manipulée ni dans sa substance métallique ni lors de la frappe''s. C’est
un principe général important auquel font précisément obstacle les monnaies coulées. Généralement
issues du surmoulage de deniers, d’antoniniens et de bronzes, les monnaies coulées utilisent donc la
technique du coulage en lieu et place de la frappe, tout en trompant sur la nature du métal utilisé, qui se
composait dans le cas des deniers et des antoniniens de cuivre et d’une forte proportion d’étain et de
plomb. Ainsi, le recours a des techniques typiquement illégales interdit d’y voir une production qui
aurait été plus ou moins tolérée par I’Etat. Nul doute alors que les monnaies coulées étaient destinées a
se glisser subrepticement dans la circulation et qu’il s’agissait bel et bien de contrefagons.

Recréer le travail d’une officine de fausses monnaies romaines coulées est une démarche expérimentale
en soi. S’agissant d’une activité illégale, il est assez attendu que les textes romains ne disent rien sur les
techniques monétaires déployées par les faux-monnayeurs. Si les témoignages de l’archéologie
permettent de progresser dans cette voie, ils restent malheureusement insuffisants et n’apportent que
trop peu d’éléments de réponse, qui, a leur tour, suscitent de nouvelles questions. En revanche, les
tentatives de reconstitution ont démontré leur intérét.

En appuyant ses travaux sur des moules a couler des deniers et des bronzes des II°-I11° siécles découverts
a Pachten, H. Drescher a amorcé a une enquéte féconde sur la fabrication des fausses monnaies''*. Méme
si la méthode proposée par H. Drescher apporte une série d’informations sur la réalisation des moules
et la prise d’empreintes, il semblait important d’élargir I’enquéte a I’ensemble des maillons de la chaine
opératoire, de la préparation de la terre destinée au fagonnage des moules monétaires a la coulée des
monnaies et a leur post-traitement. Les récentes découvertes réalisées a Charleville-Méziéres au Clos-
Paul''® (Figure infra) ont été I’occasion de mettre en ceuvre un programme expérimental.
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Figure 95, Charleville-Mézieres, familles dites a « couronne plate » (en haut) et a « bord biseauté » (en bas)

112 Aubin 2003 ; Chameroy 2007 ; Chameroy, Guihard 2016
113 Wolters 1999, 370.

114 Drescher 1974.

115 Marian 2016.

145



Nous présentons ici le protocole établi au cours des campagnes passées'!'®, avant de revenir sur le travail
réalisé durant la campagne 2022. Les problemes soulevés et les progres réalisés dans la compréhension
de la copie par surmoulage sont ainsi abordés. Recréer un atelier de faussaires antiques est une opération
chronophage. Afin d’établir des données significatives, ¢’est-a-dire reproductibles, six opérateurs ont
¢té mobilisés au cours des campagnes d’expérimentation, 2019, 2020 et 2021. Cet investissement
représente en temps cumulé vingt semaines. Parmi ces opérateurs, trois ont participé a I’ensemble des
campagnes, permettant ainsi une continuité et une transmission du savoir-faire acquis. Ces trois
opérateurs sont a nouveau intervenus en 2022, soit un investissement de quatre semaines
supplémentaires. Afin de respecter les temps de séchage et ainsi limiter les contraintes subies par les
matériaux, le fagonnage des potées a débuté en amont de notre venue sur la plateforme de Melle.

1 Les parametres maitrisés
La préparation de la terre

De la terre collectée in situ est confiée a notre céramiste Frangois Peyrat. Un test par lévigation permet
de caractériser une terre faiblement argileuse et riche d’un granulat quartzique. Le granulat est composé
quasi exclusivement de quartz trés fins et réguliers associés a de petits grains d’oxyde de fer. La
réalisation d’une éprouvette permet de déterminer le pourcentage de retrait au séchage (4,5%), ainsi que
lors d’une cuisson & 1100°C (9%). Ces deux tests mettent en évidence la présence d’une terre « maigre »
a faible retrait. Les moules monétaires étant utilisés crus, la terre prélevée semble appropriée. Une terre
riche en éléments non plastiques abaisse en effet le risque d’apparition de fissures ou de déformations
lors du séchage, mais aussi de chocs thermiques lors de la coulée.

Apres séchage, une portion de cette terre est broyée et débarrassée de ses éléments végétaux et de ses
composants les plus grossiers. Impropre a ce stade pour la prise d’empreintes fines, car de granulométrie
trop importante, deux options sont testées. La premicre consiste a tamiser la terre, la seconde a la laisser
décanter. Les observations par microscopie optique montrent la similitude de la terre décantée avec les
échantillons archéologiques'!”. La mise en regard avec un moule provenant du site de La Coulonche
(Orne) est révélatrice. Tout comme au Clos-Paul, la terre utilisée pour fagonner les moules présente une
forte proportion inclusionnaire, supérieure a 30%, et une granulométrie fine et homogéne. L hypothése
de la « décantation/préparation de I’argile » est 1a aussi privilégiée!''s.

L’usage d’une terre exogeéne ne pouvant néanmoins étre écarté, des analyses par fluorescence X portable
sont réalisées'"’. Trois familles de prélévement sont analysées : moule archéologique, terre non décantée
et terre décantée. Ces derniéres, tout en ne permettant pas d’affirmer qu’il s’agit de la méme source
d’approvisionnement, ne présentent aucune caractéristique qualitative qui viendrait écarter cette
hypothése. Afin de statuer, de nouvelles analyses par p-XRF'?? et spectrométrie d’émission atomique'?!
sont menées au Centre Michel de Boiiard - CRAHAM'?2, Ces derniéres, tout en ne permettant pas 1a

encore d’étre catégoriques, confortent I’hypothése d’une source d’approvisionnement endogéne ',

Le choix des monnaies
Deux aspects entrent en ligne de compte dans le choix des monnaies : la quantification des résultats et

la proximité avec la réalité archéologique. Cette quantification devient possible grace a une
standardisation du surmoulage et donc 1’'usage de modéles identiques. Bien qu’elles ne soient pas

116 Méaudre et al. 2021a et 2021b

117 Méaudre et al. 2021a et 2021b

18 Chameroy, Guihard 2014, 162-167.

9 Niton XL3t GOLDD+, anode Ag 50 kV et 200 pA, paramétrage usine, mode sol, collimateur 8 mm, acquisitions
comprises entre 60 et 100 secondes. https://www.thermofisher.com/order/catalog/product/XIL.3TGOLDDPLUS
120 Niton XL 3t-980 GOLDD+

2L ICP-AES, Optima DV 2100 de Perkin Elmer

122 Centre de recherches archéologiques et historiques anciennes et médiévales, UMR 6273 (CNRS/Université de
Caen Normandie)

123 Méaudre et al. 2021b, annexe
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contemporaines, nous optons pour des fac-similés d’un denier d’Hadrien daté de 132 p.C. (Avers -
HADRIANVS — AVG COS III PP, téte laurée d’Hadrien a droite, Revers - FELICITATI AVGUSTI,
galére voguant a gauche)'?*. Quoiqu’antérieure, cette monnaie est similaire aux titres utilisés pour le
faconnage des moules archéologiques. La proximité avec la réalité archéologique passe par 1’usage de
monnaies ayant circulé. Les découvertes archéologiques prouvent que les Antiques n’opéraient pas une
sélection des mod¢les, mais avaient recours aux monnaies en circulation, parfois frappées au siccle
précédent, indépendamment de leur degré d’usure!?. Trois deniers issus de découvertes isolées réalisées
lors des fouilles de 1’Hoétel de Ville a Rouen dans les années 80 et 90 sont ainsi intercalés dans les piles.

Le fagonnage des moules, le protocole inspiré de H. Drescher

En dépit de certaines modifications, le mode d’exécution reste fidéle aux préconisations de H.
Drescher!?6. Il est nécessaire de disposer des éléments suivants (Figure infi-a) :

- une argile homogene et d'une bonne plasticité, mais non excédentaire en eau

- une plaque poreuse sur laquelle 1’argile n’adhére pas

- un tube aux parois minces et de diamétre supérieur d’une dizaine de millimétres aux monnaies
a copier

- un tampon de section légérement inférieure au tube

- un cercle ou deux régles permettant de maitriser 1’épaisseur des disques d’argile

- 10 a 12 monnaies légérement graissées (huile végétale)

- une lame aiguisée et une pointe fine, voire une pince fine et une spatule.

- de la ficelle de chanvre ou de lin

Figure 96, matériel nécessaire a l’exécution du protocole inspiré de H. Drescher

Le modus operandi se résume ainsi. Un paton d’argile est disposé au centre du cercle puis aplani. Des
disques sont ensuite découpés a I’aide du tube en exergcant un mouvement circulaire (Figure infra A).
Une fois les onze valves réalisées, une monnaie est disposée entre deux d'entre-clles (B). Aprés
positionnement du tube, une pression verticale est réalisée sur les disques d’argile a I’aide du tampon
(C). Une nouvelle monnaie est placée dans le tube, en la langant simplement tomber (D1) ou en la
positionnant a 1’aide d’une pince, ce qui facilite le centrage et évite une chute biaisée de la monnaie
(D2). Un nouveau disque est positionné dans le tube (E). Une fois les onze matrices réalisées, le tube
est retourné et le rouleau extrait (F). Une fois ’argile verte, le canal de coulée est incisé (G), puis les
monnaies extraites (H) et le rouleau finalement remis en forme (I).

124 www.decumanus. fr

125 Lallemand 1994, 146 ; Chameroy, Guihard 2016, 253 ; Guihard, Fichet de Clairfontaine 2015.
126 Drescher 1974
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Figure 97, protocole de mise en forme inspiré de H. Drescher

Les fragments de moules de Charleville-Méziéres ne présentent aucun témoignage d’orifices de coulée
et nous ne disposons d’aucun indice métallique. S’agit-il de canaux de section triangulaire, telle la pile
mise au jour a Tréves'?’ et a Corseul'?®, ou d’entonnoirs, comme les moules associés de la collection du
RGZM ¥ ? Les premiers semblent plus répandus'* et de réalisation plus aisée ; nous optons pour une
découpe des canaux de coulées sur argile verte a 1’aide d’une simple lame. Aprés séchage complet, les
moules sont ligaturés a I’aide de cordelettes en fibres végétales.

Le fagonnage de la couche-évent

L’appareillage des potées, c'est-a-dire le fagonnage d’une enveloppe externe, est nécessaire a deux
titres : solidariser les piles et constituer un entonnoir de coulée. L’entonnoir de coulée regoit un surplus
d’alliage, réserve compensant 1’effet de succion tout en facilitant I’entrée du métal dans les opercules et
le dégazage sous I’effet de sa masse. Il est fondamental que cette couche n’entrave pas 1’évacuation des
gaz. Deux possibilités s’offrent alors : recourir aux évents ou élaborer une couche poreuse. Aucun
témoignage archéologique ne vient conforter la premiére hypothése. Nous nous inspirons de techniques
en usage durant la Basse époque dans la vallée du Nil'*!. Cette chaine opératoire reste cohérente, bien
que plus complexe, car destinée a la fonte a la cire perdue. La fonte par surmoulage ne nécessite pas
cette alternance de badigeon et de couches chargées en mati¢re organique ou fortement dégraissées ;
I’enveloppe se limite a une couche composée d’un tiers d’argile et de deux tiers de crottin de baudet
frais. Reste a définir le nombre de moules par pile et le type d’assemblage. Variable selon les sites,
chaque pile permet généralement de produire dix a douze monnaies et nécessite donc entre neuf et onze
matrices a double empreinte et deux valves a impression unique pour les extrémités. L’assemblage se

127 Guihard 2015, 268, fig. 3.

128 Aubin 1990, 258, fig. 1.

129 Chameroy 2007, 562, planche 2, C (Nr. 17 u. 7).
130 Guihard 2015, 267.

131 Auenmiiller et al. 2019
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présente sous trois formes : une pile unique disposée & 1’horizontale (Qasr-Quarum, Egypte)'*? ou des
piles regroupées par deux (Lingwell Gate, York, Grande-Bretagne)'* ou par trois (Damery, Marne)'**
et positionnées a la verticale (Figure infra).

Figure 98, de gauche a droite, Qasr-Quarum, Lingwell Gate et Démery

La fonte dans des piles uniques disposées a I’horizontale semble plus aisée ; nous nous orientons vers
ce modele pour ensuite fagonner des triplettes d’apres le protocole inspiré de H. Drescher. Apres séchage
complet, les piles sont ligaturées puis disposées a 1’horizontale sur un disque composite. Ce disque est
rabattu sur la pile puis travaillé afin de former un entonnoir de coulée tout en homogénéisant la maticre
(Figure infra, gauche). Dans le cas des triplettes, les piles sont placées par trois sur un grand disque et
apres colmatage des jonctions entre les rouleaux, le disque composite est rabattu sur les piles et travaillé
de facon a le faire remonter jusqu’a leur sommet (Figure infra, droite A-B). Le bloc est alors retourné
afin de poursuivre ce travail d’homogénéisation de I’appareil. L’entonnoir de coulée est finalement
réalisé (Figure infira, droite C-D).

o

Figure 99, a gauche, potées horizontales, a droite, faconnage d’une triplette

132 Qasr-Quarum, Guihard, Blanchet et Chameroy, étude en cours ; Guihard et al. 2019
133 Akerman 1838-1839, planche 1, figure 5
134 Hiver 1837, planche VI, figures 12 4 16
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Le recours a un protocole inspiré de H. Drescher permet de résoudre la question de la variabilité des
faciés des moules du Clos-Paul : moules dits a « couronne plate » et moules a « bord biseauté ». La
morphologie des assemblages en triplettes et des canaux de coulée s’avere elle aussi similaire aux
¢léments archéologiques découverts a travers ’Empire. La mise en regard des potées expérimentales
avec les témoins découverts dans les thermes de Damery est des plus révélatrices (Figure infra), de
méme que la comparaison avec les déchets de productions en provenance de Mainz-Kastel
(Allemagne)'®®, Pachten (Allemagne)'®, Londres'?” ou encore Chateaubleau (Seine-et-Marne)'*®. La
difficulté a insérer les monnaies dans le cylindre métallique explique quant a elle le nombre maximal de
moules par pile.

Damery XP19 - PT17/PTI18

Figure, a gauche, Damery'¥. A droite, XP19 PT17-PTIS (aprés carbonisation)
Le post-traitement

Apres récupération des monnaies, il est nécessaire de les nettoyer et de les limer. Le protocole de
nettoyage initial se décline en deux sous-opérations : I’une mécanique vise a supprimer les résidus
terreux, 1’autre chimique, le blanchiment, destinée a éliminer les crasses et les oxydes résultants de la
coulée. L’usage de brosses et d’un petit outillage en métal ou en bois permet de supprimer les nodules
terreux si tant est que la préchauffe des potées ait été optimale (Cf. infra). La deuxiéme étape vise a
redonner aux monnaies leur aspect argenté en recourant a un bain de sel de mer additionné de gravelle'¥.
Ce sous-produit de la fermentation alcoolique est un solide cristallisé composé majoritairement de
bitartrate de potassium ou de sodium recueilli dans les fiits de vieillissement du vin. Ce procédé, étudié
par A. Arles dans le cadre du monnayage de billon, permet un enrichissement de surface des flancs en
¢liminant les oxydes de cuivre, « la solution n’ayant pas d’effet sur les métaux, mais uniquement sur les
phases oxydées »'*!. Le protocole consiste ici a saturer a part égal en gravelle et en sel de ’eau portée a
¢bullition, puis a y plonger dix monnaies durant trente a quarante-cinq minutes. Apres ringage, les
monnaies sont lustrées a I’aide d’un tissu, puis séchées. Un second protocole de nettoyage est basé sur
une action purement mécanique, le polissage. Les monnaies sont positionnées sur une toile a grosse
trame sur laquelle a été disposé du sable de Fontainebleau. En dépit des reliefs, 1’exécution de
mouvements circulaires permet aisément d’éliminer les résidus terreux et les oxydes (Figure infra
gauche). Cette action est relativement rapide, de 1I’ordre de 5 minutes pour les unités les plus encrassées
et d’une a deux minutes pour les monnaies ne présentant pas de nodules terreux. La derniére étape
consiste a ¢liminer le canal de coulée et les ébarbures par limage, a 1’aide d’une pierre a aiguiser (Figure
infra droite) ou d’une meule rotative.

135 Behrens 1920-1921, Abb. 3

136 Radnoti-Alfoldi 1974, Tafel 53

137 Hall, Goodburn Brown 2015, 125, fig. 4

138 Pilon 2016, 63-64

139 Hiver 1837

140 Arles 2009, 96-101 ; Arles, Téreygeol 2011, 251-254
141 Arles, Téreygeol 2011, 25
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Figure, PT19, PL2, MN7, de gauche a droite, monnaie brute de fonte, polie, l[imée
2 Les questions approfondies durant la campagne 2022

Le choix de I’alliage

Devant ’absence de témoins métalliques, des analyses par fluorescence X portable!'*? ainsi que par

spectrométrie X (Aztec® Oxford©) couplée au microscope électronique a balayage (JEOL)'** sont
réalisées sur le profil d’un moule archéologique. Il en ressort la présence de Cu, Pb et Zn a des taux non
représentatifs, 1’étain n’étant quant a lui pas détecté par la XRF portable. La mise en regard avec des
analyses menées sur la surface d’une matrice expérimentale en contact avec un alliage 80Cu, 10Pb, 10Sn
permet de relativiser ces résultats puisque le plomb se trouve surreprésenté, tandis que 1’étain demeure
indétectable. La présence de zinc s’explique aisément par la réutilisation de creusets destinés a la
production du laiton, activité premiére du site du Clos-Paul'#4,

Afin de compenser cette absence d’indices archéologiques et d'approcher des choix faits par les
Antiques, nous prenons en compte un ensemble d’analyses de faux coulés des deuxiémes et troisiémes
siécles'®. En dépit de I’hétérogénéité des protocoles d’analyses, aucune de ces 139 analyses n’est
écartée afin de compenser leur rareté. Ce travail permet d’établir des gammes de composition pour les
¢léments Cu, Sn, Pb et Zn. Si les intervalles interquartiles montrent des compositions dominantes
comprises entre 72 et 81% pour le cuivre, 14 et 21 % pour I’étain, 2 et 7 % pour le plomb et 1 et 6%
pour le zinc, des compositions représentatives sont établies entre 61 et 90% pour le cuivre, 4 et 32%
pour I’étain, 1 et 14% pour le plomb et 0 et 10% pour le zinc. De fortes proportions de cuivre et d’étain
caractérisent ainsi les deniers coulés.

Face a cette grande variabilité de composition, différents alliages sont testés. Le choix se porte sur trois
bronzes non plombiféres, le plomb étant assimilé a I’étain : 70Cu 30Sn, 75Cu 25Sn et 80Cu 20Sn. Les
points de fusion des trois alliages sont respectivement de 760°C, 840°C et 900°C. Les propriétés

142 Niton XL3t GOLDD+, anode Ag 50 kV et 200 uA, paramétrage usine, mode sol, collimateur 8 mm, acquisitions
comprises entre 60 et 100 secondes. https://www.thermofisher.com/order/catalog/product/XIL.3TGOLDDPLUS
143 Profils de concentration obtenus sur des épaisseurs de 4 mm avec des pas de 50 pm (tension d’accélération 15
kV, courant de sonde 3,5 nA)

144 Marian 2016

145 Mitchiner 1988, 56-57; Pilon 1993, 572-573 ; Pilon 1998, (F.), 93 ; Frey-Kupper 1999, 83 ; Pilon 2004, 241 ;
Cécillon et al. 2011, 58-59 ; Raub, Zwicker 2012, 222-224 ; Blanchet 2015, 99 ; Woytek, Blet-Lemarquand 2017,
211-212 et 233.
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colorimétriques de ces alliages correspondent en tout point a la volonté des faussaires d’imiter 1’argent,
« la couleur jaune-brun de l'alliage s'éclaircit [en effet] nettement au-dela de 15 % d'étain pour devenir
presque blanche aux taux supérieurs a 25 % » 'S,

Il s’agit ici de tester la coulabilité, la dureté et colorimétrie de ces alliages. Du premier critére découle
la qualité des copies obtenues, du deuxié¢me la facilité a séparer les monnaies du canal de coulé et du
dernier la possibilité de dissimuler le caractere frauduleux des copies.

Nous testons deux bronzes : 70Cu 30Sn et 80Cu 20Sn. Ce choix permet de couvrir I’ensemble du spectre
des alliages employés par les Antiques. Plusieurs constats en découlent. Le niveau de détails des copies
obtenues avec le bronze 80Cu 20Sn se révele inférieur, mais suffisant. Rappelons que les Antiques
n’opéraient pas une sélection dans les modeles et recouraient parfois a des monnaies usées.

———
XP19_PT13 - 70% Cu 30% Sn XP19_PT11 - 80% Cu 20% Sn

Figure 100, deniers d’Hadrien surmoulés avec détail de la chevelure

Le probléme réside dans la dureté de ces alliages. Le recours a un alliage 70Cu 30Sn permet une
séparation aisée des monnaies du canal de coulée. Cette facilité conduit a un faible degré de
fractionnement des moules, similaire aux témoins archéologiques (Figure infra). La fragilité de cet
alliage pose néanmoins question. Ce bronze est trés cassant, les monnaies trop fines se brisant méme
parfois au refroidissement. A I’inverse, la dureté du bronze 80Cu 20Sn rend trés ardue et chronophage
le détachement des monnaies et conduit a une fragmentation des moules qui ne correspond pas aux
¢léments archéologiques, seuls les moules situés aux extrémités des piles sont préservés.

A/ Tréves - moules archéologiques B/ XP19 -70% Cu 30% Sn =

146 Picon et al. 1966, 191.
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Le dernier probléme réside dans la teinte des bronzes a 80Cu 20Sn. En dépit des propos de M. Picon,
I’expérience montre qu’a I’issue du post-traitement, c'est-a-dire blanchiment ou polissage puis limage,
cet alliage posséde une teinte dorée. Le caractére frauduleux de la copie est ainsi impossible a dissimuler.

 — =
XP19 PT13 XP21 _PTI2
70Cu 30Sn 80Cu 20Sn
Figure 102, a gauche bronze 70Cu 308n, a droite, bronze 80Cu 20Sn

Nous testons un bronze 75Cu 25Sn. L’expérience montre que 1’emploi de cet alliage est idéal, qu’il
s’agisse des critéres de coulabilité, de dureté ou de colorimétrie. Les copies présentent un niveau de
détail satisfaisant. Elles sont aisées a détacher du canal de coulée tout en étant résistantes. En dernier
lieu, cet alliage posséde un aspect argenté.

Les recettes de la couche-évent

L’ensemble du protocole étant validé a I’issue de la campagne 2019, il est décidé d’entamer une
production sérielle destinée a aborder les questions de productivité.

Un séchage rapide des matériaux argileux comporte un risque potentiel de fissuration di au retrait
différentiel de la matiere. En dépit des précautions suivies durant la campagne 2020, cette dernicre
présente un niveau de fracturation inhabituel (Figure infra). Malgré les tentatives de comblement, cette
fragilisation se traduit par le bris d’environ 10% des potées lors de la phase de carbonisation. Les
nouveaux colmatages réalisés avant les coulées empéchent rarement le métal en fusion de chasser, ou,
a I’inverse, impermeéabilisent les potées, conduisant a des défauts de dégazage.

Figure 103, fractures visibles sur un fragment de couche évent apres séchage

La recette de cette couche présente une seule variable : I’ancienneté du crottin d’équidé. Prélevé dans le
stock constitué en 2019, ce matériau, entreposé a I’extérieur, mais a I’abri des intempéries, ne présente
pas de différences macroscopiques. Afin de valider cette explication, quatre éprouvettes sont fagonnées,
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les deux premiéres avec du crottin frais'*’ (éprouvettes Ia et Ib), les suivantes avec celui prélevé en 2019
(éprouvettes IVa et IVb). Tout comme les potées, les éprouvettes de la famille IV présentent des
déformations significatives des le séchage (Figures infra) et leur retrait est de 9% contre 3 pour la famille
L. Les éprouvettes sont finalement carbonisées dans I’enceinte aménagée a cet effet. Les retraits observés
sur les éprouvettes de la famille IV atteignent 11% aprés carbonisation, tandis qu’aucune évolution
significative n’est a signaler pour la famille I (Figure supra). L’expérience met ainsi en lumiére la source
du probléme sans toutefois I’expliquer. En outre, la nécessité de laisser fermenter les mélanges d’argile
et de crottin destinés a fagonner la couche-évent apparait dans plusieurs sources ethnoarchéologiques'*
et modernes'*’, laissant présager le caractére bénéfique de I’ancienneté de la matiére premiére. Le
probléme vient-il d’une proportion insuffisante de fragments végétaux ? Afin de poursuivre
I’investigation, des observations par microscopie optique sont réalisées. Tout comme le laissaient
présager les observations macroscopiques, aucune différence notable n’est a signaler ; le réseau de
cavités, fruit de la carbonisation des matiéres organiques, est similaire.

Ep. 1V;
=hAah 100 mm
-z — e
Matériau
frais

Matériau |
sec ¢

Matériau
carbonisé

Figure 104, déformations observées sur [’éprouvette [Va

Frais Sec Carbonisé
M até riaux
Dimension (mm)|Dimension|Déformations|Dimension|Retrait (%)
Ep.Ia i i
p 2/3 crottin de cheval ﬁ.‘a]S 100 97 Néant 97 3
Ep.Ib 1/3 terre de Langeais
Ep.IVa | 2/3 crottin d'ane 1 an o o1 Importantes 90,5 9.5
Ep.Ivb | /3 terre de Langeais Neéant 89 11

Figure 105, tableau synthétique des observations faites sur les éprouvettes des familles I et IV

La campagne 2022 est I’occasion de fagonner des couches-€vents en employant du crottin d’anes ¢levés
sur pature humide. Ce matériau est considéré comme optimal par les fondeurs « traditionnels », car
constitué de restes végétaux fins et homogenes. Le retrait et la porosité posent néanmoins d’emblée
question. La faible proportion de fibres végétales nécessite en effet un ajout important d’argile, environ
4/5, pour obtenir un mélange a la tenue suffisante pour étre mis en forme. Six potées sur huit présentent
des fissurations aprés carbonisation, fissurations probablement liées a une trop faible proportion de

147 Devant les difficultés d’accés au matériau, du crottin de cheval est utilisé. En dépit de variations

morphologiques entre ces deux familles d’équidés, cette variable semble secondaire.
148 Verly 2013
149 Bra 1836, 93-94 ; Anonyme 1752

154



dégraissant. Cette faible proportion de dégraissant végétal conduit de plus a une trop faible porosité de
la couche-évent et par conséquent a un dégazage insatisfaisant.

Nous prélevons du crottin de chevaux ¢élevés sur des patures constituées pour partie d’herbes seches.
Une recette similaire a celle validée par le passé est élaborée : 2 tiers de crottin — 1 tiers de terre de
Langeais. En dépit d’une recette similaire a celle déja validée, les résultats des coulées ne sont pas
concluants.

Devant ’absence d’études paléométallurgiques consacrées spécifiquement a 1’appareillage des potées,
le recours a I’analogie a permis de développer un protocole qui s’est révélé opérationnel. Néanmoins,
les problémes rencontrés durant les sessions 2020 et 2022 ont a nouveau mis ’accent sur ces
problématiques. L’étude de potées archéologiques est donc nécessaire. Le recours a 1’expérimentation
permet quant a lui de constituer des référentiels et d’observer le comportement des matériaux. Afin de
débuter cette réflexion, deux nouvelles recettes sont testées sous forme d’éprouvette durant la campagne
2020'%°, La premiére vise a substituer la terre dite de Langeais a une argile plus fusible, la seconde a
introduire une part de dégraissant minéral. Un premier mélange est ainsi constitué de deux tiers de crottin
de cheval frais et d’un tiers de terre dite des mines de Melle (éprouvettes II). Il s’agit d’une argile jaune
de décalcification présente en surface de la couche calcaire du Pliensbachien. Cette terre produit de forts
dégazages a partir de 950/1000°C et commence a fondre dés 1050°C. Le second mélange présente des
proportions égales de crottin frais, de terre de Langeais et de grabeaux tamisés (éprouvettes III). La terre
dite de Langeais provient de la carriére de La Rouchouze située sur la commune de Langeais (37)'°!. 1l
s’agit d’argiles blanches a spongiaires constituées a parts égales de kaolinite et de montmorillonite et
mélées a de la silice sous formes diverses. Ces couches appartiennent a un épisode Sénonien (Crétacé
supérieur)'*?, La terre commerciale est le fruit du broyage du tout-venant de la carriére, galets siliceux
compris. Le dégraissant minéral utilisé a Melle est constitué des grabeaux obtenus en fin d’opération,
c¢’est-a-dire des refus de tamis issus de ce tout-venant. Cette terre peut étre qualifiée de terre « maigre »
trés riche en silice. Notre céramiste, Frangois Peyrat, précise que le biscuit demeure poreux a 1320°C
en réduction, sans plus de précision. Trois nouvelles éprouvettes sont également €élaborées a I’issue de
la campagne 2022. Les deux premicres d’aprés les recettes utilisées pour appareiller les potées, la
troisiéme en intégrant un dégraissant minéral. A cela vient s ajouter des prélévements de crottin destinés
a étoffer le référentiel :

- I’éprouvette Al 1/5 de crottin d’ane frais et 4/5 de terre de Langeais,

- I’éprouvette CI : 2/3 de crottin de cheval frais, 1/3 de terre de Langeais,

- I’éprouvette All : 2/5 de crottin d’ane frais, 2/5 de terre de Langeais, 1/5 de chamotte de
Langeais non tamisée.

Réflexions autour de la structure de carbonisation et la préchauffe des potées

Les indices archéologiques concernant les creusets'> et les fours'** 1iés a I’activité de faux-monnayage

sont a la fois peu nombreux et hétéroclites. Nous ne cherchons pas a les intégrer a notre démarche. Nous
travaillons avec des creusets en graphite placés dans une enceinte en briques dotée d’une ventilation
¢lectrique. Devant I’absence de témoins archéologiques directs relatifs aux structures de carbonisation
des potées, nous travaillons a nouveau par analogie. Suite & des échanges avec notre collegue George
Verly, qui produit depuis de nombreuses années de la petite statuaire en bronze d’apreés la technique de
la cire perdue, un protocole est élaboré!>®. Ce protocole initial, volontairement sommaire, consiste a
disposer les potées sur un lit de charbons ardents dans un foyer ouvert et a renouveler le combustible

150 Méaudre et al. 2021b

151 http://www.terre-cuite-touraine.com/contact/

152 Macaire 2016

133 Jacques et al. 1993, 555 ; Akerman 1838-39, planche (Lingwell Gate, G-B) ; Schindler 1964, 18 (Pachten,
All) ; Pilon 2016, 156, fig.145 (références a Meyer 1993) (Sarreinsming, 57) ; Raub 2012, 219, Plate 13.2
(Rottweil/Neckar, Allemagne) ; Schindler 1964, 18, Abb.6-9 (Pachten, All.)

154 Cécillon et al. 2011 (Lyon, 69) ; Pilon 2016, 154, fig. 141 (Sarreinsming, 57) ; Schindler 1964 : 15-18, Tafel
5-6 (Pachten, Allemagne) ; Schwartz, Wild 1950, 101 et Schwartz 1975, 207 (Quasr-Quarum, Egypte)

155 Auenmiiller et al. 2019 ; Verly 2013 ; Verly 2014 ; Verly et al. 2017
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durant cinq a six heures (#1). Cette pratique évolue progressivement vers 1’usage d’un foyer a trois
montants dans lequel le combustible vient recouvrir les potées, permettant ainsi d’homogénéiser la
carbonisation tout en limitant les interventions. Deux calibres de charbon sont utilisés : un trés petit
calibre (de la taille noisette au poussier #2), et un calibre d'une noix (#3). Apres cing a six heures de
combustion, les potées carbonisées dans le combustible de trés petit calibre possédent a coeur une teinte
anthracite, symptomatique d’une atmosphére exclusivement réductrice (Figure infra). Celles disposées
dans du charbon de plus gros calibre présentent une grande variété colorimétrique s’étalant du rougeatre
au brunatre et révélatrice d’une combustion en atmosphére oxydo-réductrice. Suite a des fouilles
réalisées sur le site de Quantir dans le delta du Nil (Nouvel Empire), la pratique de notre collégue a
évolué vers une carbonisation au bois sans contact avec le combustible!*. Cette pratique, qui offre de
meilleurs résultats en termes d’accident de chauffe, motive 1’aménagement de I’enceinte de briques
similaire dans son aspect au foyer de fusion. Elle présente néanmoins deux différentes notables ;
I’absence de ventilation forcée et la mise en place d’une sole suspendue. Le parallele avec les pratiques
encore en usage au Vietnam au XIXe siecle est intéressant. La carbonisation de moules destinés a la
confection de salpéques, de petites monnaies en alliage cuivreux, y est réalisée dans une enceinte
chauffée au bois, les moules étant disposés sur des barres de fer'>’. L’enceinte réalisée sur la plateforme

de Melle reproduit ce principe (#4). Ainsi, apreés deux a trois heures de chauffe au bois, I’élimination
des matiéres organiques est achevée. La teinte des moules, rouge orangé a cceur, est symptomatique
d’une carbonisation en atmosphére oxydante. La couche-évent présente quant a elle deux teintes ; rose
sur la moitié externe et créme sur la partie interne. La teinte rose, révélatrice 1a encore d’une atmosphére
oxydante, se mue en tons créme en raison d’une atmosphere rendue réductrice par la carbonisation des
maticres organiques. Cette atmospheére réductrice localisée est par ailleurs a 1’origine de 1’apparition
d’une pellicule brunatre sur les piles a I’interface avec la couche évent.

S o . s =
Figure 106, a gauche, foyer de carbonisation a trois montants, a

oite, enceinte de carbonisation

Ce mode de carbonisation sur sole pose question. Cette pratique offre de meilleurs résultats en termes
d’accident de chauffe. Néanmoins, contrairement aux moules mis au jour sur le site de Qasr-Quarum en
Egypte, la majeure partie des artefacts découverts dans ’ouest de I’Empire présentent les stigmates
d’une atmosphére oxydo-réductrice. Il est décidé de travailler au charbon durant trois a quatre heures,
puis au bois durant une heure supplémentaire, tout en obturant I’ouverture de 1’enceinte. La premiére
phase permet d’atteindre une température avoisinant les 250°C et d’¢éliminer I’humidité résiduelle et de
débuter la carbonisation. La seconde permet d’atteindre une température avoisinant les 750°C et

156 Non publié

157 Schroeder 1905, 292-293.

« FOUR POUR LA CUISSON DES MOULES. 11 est composé¢ de deux parties construites toutes deux en briques
crues. La partie inférieure, devant contenir le combustible, a comme dimensions dans ceuvre trois pieds six pouces
de longueur, un pied sept pouces de largeur et un pied deux pouces cingq phan de hauteur; les murs sont élevés en
forme de dome tronqué, sur lesquels reposent cinq barres de fer destinées & soutenir les moules; une porte est
réservée sur un des grands cotés pour le chargement du combustible. La partie supérieure, qui a la forme d'un
parallélépipede, a pour dimensions dans ceuvre trois pieds deux pouces de longueur et huit pouces cing phan de
largeur, permettant ainsi 1'admission de dix moules. »
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d’achever la combustion des matiéres organiques. A I’issue de ce travail, les stigmates visibles sur la
couche-évent et les moules sont révélateurs d’une atmosphére oxydo-réductrice (Figures infra).

Struct. de carbonisation | Combustible| Calibre Teinte moules Teinte couche évent| Atmosphére
#1 Foyer ouvert >noix |Rougeédtre P brunitre| Beige P> anthracite | Oxydo-réductrice
#2 Charbon | < noisette Anthracite Anthracite Réductrice
Foyer a trois montants - -
#3 Noix |Rougeétre P brunitre| Beige P anthracite | Oxydo-réductrice
# 4| Enceinte - sole suspendue Bois Buchettes Rouge orangé Rose P créme Oxydante
; Charb is | Noix et ; : /
# 5| Enceinte - sole suspendue e e Rougeitre P brunitre| Beige P anthracite | Oxydo-réductrice
bois buchettes

Figure 107, tableau synthétique des modes de carbonisation

Figure 108, a gauche, mt(coles #2, #3 et #4, a droite, protocole #5

La teinte des matériaux évolue a nouveau au contact de 1’alliage en fusion, provoquant la formation
d’une patine a la surface des valves. De ces étapes de carbonisation et de fonte résulte un spectre
colorimétrique trés large. L’expérience montre ainsi que le faciés rouge orangé des moules de Qasr-
Quarum est symptomatique d’une carbonisation sur sole menée au bois. A I’inverse, les moules du Clos-
Paul, de méme que la majorité des témoins archéologiques découverts au nord de la Méditerranée,
présentent des gradients colorimétriques en adéquation avec les protocoles #1, #3 et #5. L expérience
montre ainsi qu’il est impossible de rattacher ces témoins archéologiques avec une technique donnée.

D’un point de vue archéologique, I'utilisation d’un appareil constitu¢ d’argile et de crottin reste
cohérente. Aprés carbonisation, celui-ci devient pulvérulent et se délite aisément, prenant la forme d’une
poudre jaunatre similaire a des indices retrouvés dans la fosse Fs218 sur le site du Clos Paul. Afin de
pousser la comparaison, des fragments sont enfouis en décembre 2016. Aprés quatre ans
d’enfouissement et indépendamment des variations colorimétriques liées & une combustion en
atmosphére plus ou moins oxydante, cette mise en paralléle s’avére concluante.

La logique veut qu’une préchauffe des potées de quelques centaines de degrés permette au métal en
fusion de figer moins rapidement lors de la coulée, améliorant ainsi la qualité des copies. L expérience
montre a I’inverse qu’une coulée dans des potées préchauffées a méme les charbons ardents entraine
une adhésion de 1’épiderme des moules au métal. Cette adhésion rend chronophage, voire impossible,
le nettoyage des monnaies. Les canaux et entonnoirs deviennent difficiles a recycler, la terre présente a
leur surface encrassant le creuset lors de la nouvelle fonte. Au-dela, il semble que la coulée dans des
potées chaudes engendre des phénomeénes de dégazage inopportuns. La pratique consiste ainsi a présent
a simplement disposer les potées sur le linteau du foyer de fusion, c’est-a-dire a les préchauffer aux
environs de 100 degrés.

Production sérielle et temps déployé
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Le savoir-faire développé au cours de ces sessions permet a présent d’estimer le temps nécessaire a la
pratique de la copie par surmoulage d’aprés le protocole inspiré de H. Drescher. Seules les phases
« actives » sont ici comptabilisées. Les phases « passives », séchage et carbonisation, qui demandent
peu d’interventions de 1’opérateur et permettent la préparation simultanée de plusieurs unités, sont
renseignées, mais n’entrent pas en ligne de compte. De méme, le pétrissage de la terre et de la couche
composite, qui permet de produire simultanément les matériaux nécessaires a la confection de dizaines
d’unités, n’est pas intégré au décompte.
Le temps de réalisation d’une pile est compris entre quinze et vingt minutes, auxquelles viennent
s’ajouter cinq a dix minutes nécessaires au nettoyage et a la ligature de celle-ci. Le temps de modelage
de la couche-évent est également compris entre quinze et vingt minutes, indépendamment du type de
potées ; piles uniques disposées a I’horizontale ou triplettes positionnées verticalement. La récupération
des monnaies est variable selon 1’alliage employé, passant du simple au double.
Le temps déploy¢ se décline ainsi :
- Pétrissage de la terre : 10 a 15 minutes.
- Faconnage : 15 a 20 minutes par pile, soit 45 a 60 minutes par triplette.
- Séchage : 0,5 a 1 jour, voire 2
- Nettoyage et ligature : 5 a 10 minutes par pile, soit 15 a 30 minutes par triplette.
- Pétrissage de la couche composite : 30 a 45 minutes.
- Faconnage de la couche évent : 15 a 20 minutes par triplette.
- Séchage : 3 a 5 jours minimum
- Carbonisation : 4 a 5 heures.
- Montée en température et coulée : 30 a 45 minutes.
- Refroidissement : 1 heure
- Ouverture :
30 minutes pour un alliage 70Cu 30Sn
45 minutes pour un alliage 75SCu 25Sn
60 minutes pour un alliage 80Cu 20Sn.
- Polissage d’une monnaie :
Monnaie coulée dans une potée « froide » :1 minute par unité, soit potenticllement 30
minutes par triplette
Potée mise au feu : 5 minutes par unité, voire impossibilité, soit potentiellement 150
minutes par triplette.
- Limage :
Meule rotative : 1 minute par unité, soit potentiellement 30 minutes par triplette
Pierre a aiguiser : 5 minutes par unité, soit potentiellement 150 minutes par triplette

Ainsi, dans le cas du recours a un alliage 75Cu 25Sn et d’un post-traitement limité, le temps déployé
pour produire 30 monnaies (potentielles) est compris entre 3,5 et 4,5 heures, soit 7 2 9 minutes par
monnaie. A cela s’ajoutent la préparation des matériaux et les opérations nécessitant peu d’intervention,
telles que le séchage et la carbonisation. Il s’agit ainsi de 3,5 a 4,5 heures d’opérations « actives »
réparties sur 5 a 7 jours.

L’objectif in fine de la reconstitution du processus de fabrication et d’appariement des moules est de
couler des monnaies. On remarquera d’emblée que la majorité des numismates s’accordent sur le fait
que la part des monnaies coulées est généralement modeste sur les sites archéologiques, représentant en
moyenne c. 3% des trouvailles isolées de deniers et c. 1% des bronzes'>®. Cependant, un paramétre reste
hypothétique, puisque rien n’est moins sir quant a la bonne identification des monnaies coulées. En
effet, nombre de monnaies listées, par exemple, dans les volumes des Fundmiinzen der rémischen Zeit
in Deutschland les plus récents ne sont en fait connues que par de simples mentions glanées dans les
archives, ou 1’économie des descriptions ne permet pas de vérifier les identifications plus anciennes. En
outre, il était certainement plus aisé pour 1’utilisateur antique (comme pour le numismate moderne) de
repérer les monnaies d’argent subaerati, dont I’enveloppe argentée, une fois endommagge, laisse
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apparaitre 1’ame en métal vil, que les monnaies d’argent coulées. Dans 1I’Antiquité, les monnaies
subaerati avaient ainsi plus de chance d’étre jetées en rebut puis recensées comme telles lors de leur
découverte a notre époque, expliquant peut-étre en partie leur plus forte représentation au sein des
trouvailles isolées. Ces remarques invitent donc a la prudence dans I’interprétation des données. Elles
nous ont aussi et surtout décidés a examiner les rendements atteignables, en se libérant de I’impression
laissée par les résidus de production des officines de faux-monnayage, qui par leur volume, pourraient
laisser croire, de facon paradoxale, que les produits eux-mémes jouerent un role important au sein de la
circulation. Aurait-on dés lors tendance a surestimer 1I’importance de la production de monnaies coulées
en oubliant que les moules, aussi nombreux soient-ils sur certains sites'>’, n’étaient utilisés qu’une seule
fois ? Quel est I’effet, en définitive, de cette pratique dans 1’économie monétaire romaine ? C’était la
I’un des enjeux de cette expérimentation : tenter de déterminer ce qu’il est raisonnable d’attendre d’une
telle pratique, en essayant de s’approcher au plus prés des techniques de 1’époque et en utilisant ces
techniques dans le cadre d’une officine produisant un certain nombre de monnaies coulées.

Etant donné le prix du charbon de bois, la productivité était sans aucun doute un point essentiel aux yeux
du faux-monnayeur. Ce n’est donc pas un hasard si les activités de faux-monnayage se retrouvent
souvent associées a des ateliers de métallurgistes, bronziers en 1’occurrence'®. Elles pouvaient ainsi
tirer parti de I’efficacité d’un four utilisé a d’autres fins, sans que cela n’engendre une consommation
supplémentaire trop importante de charbon tout en bénéficiant d’un savoir-faire spécialisé.

Sans se perdre en conjecture, il faut souligner que sous I’Empire romain la monnaie officielle avait recu
la forma publica (Paul, Dig. XVIIL, 1, 1 : « Eaque materia forma publica percussa usum dominiumque
non tam ex substantia praebet quam ex quantitate »), ¢’est-a-dire I’image tout entiére par impression du
coin officiel sur le flan monétaire. Frappée au coin de 1’autorité publique la monnaie tire ainsi sa valeur
officielle et permanente de la marque'®'. Tel que nous le rapporte le juriste Paul, le type apparait comme
la clé de volite du caractére reconnu d’une monnaie. Il est donc a présumer que cette « limite
réglementaire » a été recherchée par les faux-monnayeurs. Nous pouvons méme admettre, a priori, que
les caractéristiques visuelles devaient étre déterminantes pour permettre le bon écoulement d’une fausse
monnaie dans la circulation. Prenons ici I’exemple du trésor de Beaurains (Pas-de-Calais), qui a été
interprété comme le résultat de donativa distribués a un officier de I’armée romaine'®2. Bien que celui-
ci fut certainement attentif a I’authenticité des monnaies d’or et d’argent qui lui ont été remises en guise
de paiement, deux monnaies coulées (deniers) ont ét€¢ néanmoins identifiées (Figure infira). Lorsqu’on
les examine, elles ne présentent aucune anomalie notable si ce n’est un aspect plus « empaté » du type.
Rien ne pouvait quoi qu’il en soit les différencier au premier regard de frappes officielles usées par une
circulation prolongée, si ce n’est le diameétre inférieur, conséquence du retrait de la terre lors du séchage
des valves. Notons d’ailleurs qu’un siécle et demi sépare ces monnaies de la date supposée
d’enfouissement du dépot.

1. 2.
Figure 109, deniers coulés issus du trésor de Beaurains (1. N° 63 denier coulé d'Hadrien ; 2. N° 104 denier coulé de Marc
Aurele)

159 Ainsi, il a été possible d’estimer a 5400 le nombre de moules monétaires découverts dans la ville antique de
Treves. Chameroy, Guihard 2016

160 Guihard 2015

161 Nicolet 1984

162 Bastien, Metzger 1977
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Les monnaies produites expérimentalement a Melle

D’un point de vue morphologique, les monnaies coulées a Melle se répartissent selon trois groupes
principaux. Les monnaies se caractérisent (Figure infra) :
1/ (-) par un défaut de remplissage du moule, une cassure au niveau du canal de coulée entamant
profondément le flan, un défaut majeur lié¢ a un défaut d’empreinte et/ou un dégazage incorrect ;
2/ (+) par des empreintes altérées (reliefs lissés, effet de granulosité, petites crevasses a la
surface du flan liées a des défauts de dégazage ou de légers défauts du moule) ;
3/ (++) par un rendu fidéle a ’original.
Les groupes 2 et 3 sont constitués de monnaies dont le caractére frauduleux peut étre masqué et donc
potentiellement injectables dans le circuit monétaire. Il est a I’inverse impossible de dissimuler la
supercherie dans le cas du groupe 1, ces monnaies étant condamnées au recyclage, voire au rebut.

Groupe 1 (-) : défaut de remplissage du moule, bris biaisée au niveau du canal de coulée,

défaut du moule

XP21-PT 13-PL1-MN4 XP21 -PT7-PLI - MN9 XP19-CL6-PT11

Groupe 2 (+) : empreintes altérées (reliefs lissés, légers défauts de dégazage, granulosité)

XP19-CL7 -PT13 XP21 -PT12-PL1-MN3 XP21 -PT19-PL2 — MN7

Groupe 3 (+1+) : monnaies fidéles a I’original

XP19-CL6-PTI1 XP21 -PTI12 -PL1-MN7

Figure 110, échelle de qualité des monnaies

L’objectif de ce programme était donc de quantifier la productivité associée a cette pratique du faux-
monnayage par surmoulage. Le caractére erratique de nos résultats, li€¢ a notre expérience somme toute
limitée, nous a conduits a revoir nos ambitions a la baisse. Il est néanmoins possible de tirer certains
enseignements. Peut-étre est-il en effet préférable de voir ce travail comme & méme de nous fournir des
fourchettes en écartant certains résultats négatifs liés a un manque de pratique. Ainsi, cette technique

160



permettrait de produire aux alentours de 70 a 85% de monnaies diffusables, avec parfois une chute a
50%. Cette productivité étant dans les faits abaissée par les inévitables accidents de carbonisation et de
fonte, comme en témoignent les picces archéologiques. Ainsi, un Antique expérimenté aurait
potentiellement ét¢ en mesure de produire 15 a 25 picces diffusables dans le circuit monétaire apres 3,5
a 4,5 heures de travail réparties sur 5 a 7 jours. En prenant la fourchette haute et en ajoutant les phases
de préparation des matériaux, cette estimation passe a 5 heures. Bien qu’il soit difficile de quantifier les
accidents de carbonisation et de fonte rencontrés par un opérateur expérimenté, abaisser de 10% la
productivité semble acceptable. Ainsi, 5 heures de travail réparties sur 7 jours permettraient a un
faussaire antique de produire entre une douzaine et une vingtaine de monnaies. Le temps nécessaire a la
production d’une monnaie serait ainsi compris entre 15 et 25 minutes.

3 Conclusion et perspectives

Ces expérimentations menées sur la plateforme des Arts du feu ont permis de mieux appréhender les
chaines opératoires associ¢es a la production des fausses monnaies coulées dans 1’Antiquité. Les
résultats obtenus montrent a 1’évidence que cette fabrication par coulage faisait appel a un savoir-faire
qualifié. Au-dela, la nécessité de réaliser ce travail sur le long court, afin d’éviter tout séchage hatif et
toute carbonisation sans surveillance, vient renforcer I’idée d’une activité inscrite dans le cadre d’ateliers
de fondeurs établis. Notre équipe s’est restructurée et des travaux de réfection de notre outil de travail —
la forge expérimentale de la plateforme — ont été conduits en 2022 (cf introduction générale).
Parallélement, grace aux besoins de Vincent Le Quellec, un nouveau stock de terre provenant
directement du site de Charleville-Méziéres a pu étre collecté en 2024. 11 offre ainsi la possibilité de
poursuivre nos réflexions sur le moulage de ce type de mobilier. Bien évidemment cette terre doit au
préalable étre préparée et laissée a décanter sur une période minimum d’un an.
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Les sels de sulfates métalliques comprenant du fer ont eu, de tout temps, un rdle important en teinture,
car ce sont des mordants qui fixent les couleurs. Ils sont aussi largement utilisés dans les procédés de
tannerie, et dans la formulation des encres d’écriture. Ces composés ont regu de nombreuses appellations
depuis I’antiquité jusqu’a nos jours. Pline ’ancien au premier si¢cle utilisait le terme « Atramentum
sutorium ». Beaucoup plus tard au XVI° siécle, par exemple dans le traité de Georgius Agricola, on peut
en trouver des descriptions sous les termes de « vitriol » ou de « couperose ». Ces termes ont perduré
jusqu’au début du XIX° siecle, puis, les progrés de la chimie et de la minéralogie aidant, ces sels se sont
vus qualifiés d’appellations plus précises (par exemple, mélantérite pour le sulfate de fer heptahydraté),
et le terme générique de « vitriol » a été réservé a des solutions concentrées d’acide sulfurique. Ces
différentes appellations ne facilitent pas toujours 1’interprétation des textes anciens. Ceci étant, dans le
cadre de ce travail, les « vitriols » seront compris comme des sulfates métalliques.

Au cours d’une étude précédente menée au CRC, des mesures par fluorescence X ont été réalisées sur
les manuscrits du Mont-Saint-Michel pour mieux connaitre la composition élémentaire des encres noires
utilisées, laquelle dépend largement de celle du vitriol employé. L’objectif était de mieux connaitre la
matérialité de ces ceuvres, en particulier de comparer les signatures chimiques d’une main a 1’autre ou
d’une période a 1’autre, pour mieux retracer les pratiques d’écriture de 1’époque. Il est apparu que les
tracés s’étendant du XI° au XIII° siécle ne contenaient pas d’autres métaux que le fer, ce qui signifie
que, si ces encres étaient faites a base de Vitriol, celui-ci était trés pur en fer. En revanche, le XIVe siécle
voit apparaitre des encres fabriquées avec des vitriols contenant systématiquement, outre le fer, des
proportions variables de cuivre et de zinc. Cela a amené les chercheurs a s’interroger sur 1’origine des
phases minérales employées pour la fabrication des encres. Une premiére question est de savoir si ces
phases correspondaient a des minéraux naturels cueillis dans les mines, ou si, au contraire, elles avaient
¢été fabriquées par I’homme et si, dans ce dernier cas, le procédé de fabrication avait une influence sur
la pureté du produit final.

Il nous a donc semblé utile de mieux comprendre les procédés de fabrication des vitriols. Les
connaissances actuelles, qui, en grande partie, résultent de travaux réalisés dans des contextes de
drainages miniers acides, montrent que la minéralogie des sulfates métalliques est particuliérement
riche. En tirant le meilleur parti de ces connaissances, nous cherchons & mieux connaitre les phases
minéralogiques qui peuvent &tre obtenues selon les anciens procédés de fabrication. Cette thése aborde
donc I’étude des réactions de précipitation de solutions saturées en sulfates métalliques et contenant,
outre du fer, du cuivre, du zinc, voire encore de I’aluminium.

La question principale qui se pose c’est de savoir quelles sont les phases minérales majoritairement
obtenues a partir de ces solutions, que ce soit a partir de produits purs dans un environnement de
laboratoire, ou & travers une démarche d’archéologie expérimentale.



1 Les sources écrites

La réflexion s’articule principalement autour de 1’étude des travaux de trois auteurs, Pline 1’ Ancien (I
siécle) avec son Histoire Naturelle, Georgius Agricola avec le De Re Metallica (1556) et Diderot et
d’Alembert avec 1’encyclopédie (1772). Nous nous appuyons sur les traductions de Littré et Hoover
pour les ceuvres, respectivement, de Pline I’ancien et Georgius Agricola.

L’examen du De Re Metallica (1556) et de I’Encyclopédie (1772), suggére, qu’a 1’époque moderne, il
n’y a pas de changements drastiques dans les techniques de fabrication des vitriols. En revanche, les
procédés de fabrication a partir de matériaux riches en sulfures et/ou en sulfates métalliques, décrits par
Georgius Agricola ne sont pas relatés par Pline I’ancien. Il est donc probable que ces procédés soient
apparus entre le I*" et le XVI° siecle, vaste période pour laquelle les écrits sur le sujet sont aussi rares
qu’elliptiques.

Pline I’ Ancien, dans son Histoire naturelle, fait mention de sulfates de fer en deux endroits différents :
dans le livre XXXV traitant de la peinture et des couleurs, il décrit différents types de sulfates, sous la
dénomination générale aluminis (qui donnera plus tard le terme «alun» référant a des sulfates
d’éléments 1égers). Parmi eux, on pourrait reconnaitre, sous le terme de trichitin ou de schiston des
sulfates métalliques formant de longs filaments, tels que 1’halotrichite, la mélantérite ou la chalcantite.
Il aborde également, sous le terme de paraphoron un sulfate blanc qui a la propriété de noircir avec la
noix de galle, et qui pourrait donc bien étre la rozénite, un sulfate de fer tetrahydraté.

Dans le livre XXXIV, traitant du cuivre, Pline évoque, sous le terme d’atramentum sutorium, un minéral
(traduit fort improprement en «noir des cordonniers » par Littré), qui semble correspondre a la
mélantérite. Une discussion sur I’ambiguité de la terminologie atramentum sutorium, qui référe a un
produit qui n’est pas noir, mais sert a fabriquer du noir, peut étre trouvée dans I’ouvrage de Monique
Zerdoun'®, Une autre appellation employée par Pline pour qualifier ce matériau est chalcantum, en
référence au minerai de cuivre dont il est issu, la chalcopyrite (CuFeS,). En résulte une grande confusion
entre fer et cuivre : doit-on considérer que le terme chalcantum fait référence a la chalcantite ou a la
mélantérite ? Ce chalcantum est décrit comme un sulfate synthétisé par évaporation d’eaux de
résurgences chargées, et dans la mesure ou ces eaux étaient a la fois chargées en cuivre et en fer, ces
deux options restent parfaitement probables. Enfin, Pline semble distinguer le chalcantum, obtenu par
I’action de I’homme, des concrétions de sulfates rencontrées dans les mines, qu’il nomme stalagmias
ou lochoton.

Georgius Agricola, de son vrai nom George Bauer, est un savant du XVI° siécle, pére de la minéralogie
et de la métallurgie pour beaucoup. Il s’est attelé, dans ses écrits, a décrire les connaissances et les
méthodes de I’industrie métallurgique de son époque. Ainsi, on retrouve dans le livre XII les procédés
industriels de production des sels métalliques, et, entre autres, des aluns et des vitriols. Contrairement
aux écrits de Pline, il semble qu’aluns et vitriols soient mieux différentiés, les premiers correspondant a
des sulfates d’éléments légers (sulfates d’aluminium, d’ammonium, etc.), les seconds aux sulfates
métalliques.

Agricola décrit quatre méthodes différentes pour la fabrication des vitriols : les deux premiéres utilisent
des eaux de résurgence d’une maniére assez semblable a ce qui est décrit chez Pline. Les deux autres,
en revanche, différent entiérement des écrits de Pline et partent d’une matiére premiére qu’il n’est pas
toujours aisé d’identifier, mais dont on comprend qu’elle contient des sulfures métalliques plus ou moins
oxydés en sulfates.

Les vitriols sont en effet produits autour et dans les mines ou sont présents des sulfures métalliques
(pyrite, chalcopyrite, sphalérite, etc.) : la météorisation des minerais conduit & une oxydation des

163 Zerdoun Bat-Yehouda (M.) Les Encres Noires Au Moyen Age (Jusqu'a 1600); CNRS: Paris, 1983.



sulfures en sulfates. Or, si les sulfures sont peu solubles, les sulfates, eux, le sont particuliérement, et
donnent des concrétions que 1’on peut prélever sur les parois les plus humides. Ils sont aussi véhiculés
par les eaux de pluie et se retrouvent dans les eaux de résurgences collectées dans les galeries des mines.
1l s’agissait ensuite d’évaporer ces eaux pour provoquer une cristallisation. Cela pouvait se faire au soleil
dans des auges creusées dans la terre, a la maniére des marais salants. Une autre méthode consistait a
utiliser des bacs tapissés de plomb et placés sur un feu jusqu’a ce que la concentration des produits
dissous se rapproche du seuil de saturation. Une fois la solution refroidie, elle était disposée dans un bac
dans lequel étaient suspendues des cordes lestées par des cailloux. Cela permettait d’initier une
cristallisation autour de ces derniéres.

Les deux autres méthodes décrites par Agricola partent d’une matiére premiére qui se rapproche du
minerai et cherchent a en extraire des solutions riches en sulfates. La fin de ces procédés rejoint la
méthode décrite plus haut, a savoir la chauffe d’une solution concentrée en sulfates dans un récipient
tapissé de plomb et placé sur un feu, plus la décantation dans des bacs avec des cordes lestées par des
cailloux.

Les travaux réalisés sur la plateforme expérimentale de Melle se sont concentrés sur cette étape de
chauffe et de cristallisation. En sus des proportions des métaux présents dans les vitriols synthétisés,
nous nous sommes aussi intéressés a la dissolution éventuelle de plomb au cours des syntheses. En effet,
1’origine du plomb, parfois détecté dans les encres anciennes, reste peu documentée et inexpliquée. Nous
avons cherché a savoir si cette présence de plomb pouvait étre imputable a la présence de plaques de
plomb au moment de la chauffe des solutions.

b

Figure 111, gravure issue du De Re Metallica illustrant l'utilisation de l'art du feu dans la syntheése des vitriols a partir
d’eaux de résurgence

A droite de I’image, le chaudron utilisé, en arri¢re-plan le bac dans lequel il y a la cristallisation autour
des cordes représentées au pied de ce cristallisoir a gauche.
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2 Protocole et description des expériences

L’année 2021 avait été consacrée a la préparation, 1’installation et la mise en ceuvre des procédés de
synthése sur quelques solutions types. A partir des connaissances acquises en laboratoire, nous avions
affiné la technique avec des solutions de sulfate de fer et cuivre purs, des mélanges de sulfates de fer et
de cuivre ainsi que des mélanges de sulfates d’aluminium et de fer.

2022 s’est inscrit dans la continuité de 2021, et nous a permis de compléter le jeu des synthéses 2021
sur le systéme fer-cuivre et d’explorer la synthése de sulfates de fer pouvant aussi contenir du zinc.

Les manipulations sont réalisées dans des conditions expérimentales en partie connues. Le réacteur
utilisé sur place différe du réacteur en verre du laboratoire. II s’agit d’un chaudron en plomb qui nous a
permis de nous approcher un peu plus des vitriols synthétisés au moyen-age et d’étudier I’impact de ce
plomb sur les réactions de précipitation.

Ainsi, au cours de cette session sur la plateforme expérimentale de Melle, nous avons utilisé les
protocoles expérimentaux développés 1’année précédente, afin de synthétiser un jeu d’échantillons de
sulfates a partir de diverses eaux chargées en sulfate de fer, cuivre et zinc. De plus, ce fut I’occasion de
faire un point sur les différents sulfures qui avaient été laissés a météoriser en 2021 avec I’intention d’en
extraire du vitriol.

Réalisation des synthéses

Les synthéses ont toutes été menées dans un méme chaudron en plomb. Le mode opératoire appliqué
est le suivant :

Réaliser des solutions concentrées en sulfates métalliques a partir de réactifs de laboratoire :

- Mélanger 250 g de sulfate de fer et sulfate métallique dans des proportions molaires connues.

- Dissoudre dans un 1 L d’eau du robinet les sulfates précédemment mélangés a I’aide d’un pot
en verre de 2,5 L.

- Agiter le mélange jusqu’a dissolution totale des sels.

- Mesurer le pH au papier pH

Concentrer les solutions de sulfates métalliques :

- Verser la solution précédemment réalisée dans un chaudron cylindrique, d’une vingtaine de
centimétres de diameétre, en plomb de zinguerie soudé a 1’étain.

- Déposer une plaque réfractaire dans la cheminée d’un four avec feu déporté.

- Déposer le chaudron en plomb précédent.

- Installer un thermocouple en contact avec la soudure a la base du chaudron.

- Allumer le feu dans le conduit déporté du four grace a des biliches fendues de 5 cm de coté.

- Entretenir les flammes de sorte que la température mesurée se situe entre 110 et 150 °C.

- Retirer le chaudron avec sa plaque réfractaire lorsque le volume de solution a réduit de moitié.

- Mesurer le pH au papier pH



Initier la cristallisation :

- Laisser refroidir de sorte que le plomb du chaudron puisse étre manipulé sans se déformer.

- Verser la solution saturée en sulfates métalliques dans un bocal de 2,5 L.

- Réaliser 3 cordelettes a partir de ficelle de chanvre.

- Plonger les cordelettes dans le bocal précédent.

- Mesurer le pH au papier pH

- Laisser la solution décanter sans agitation pendant 48 H.

- Retirer les cordelettes autour desquelles les cristaux de sulfates se sont formés.

- Mesurer le pH au papier pH

- Prélever une partie de la solution pour analyses élémentaires.

- Les cristaux formés sont ensuite conditionnés dans des sachets de film plastique (ESCAL, Long

Life for Art) thermosoudés, étanches a 1’eau et I’oxygene.

Les photos de I’installation, four, thermocouple et chaudron en plomb, sont disponibles Figure 112.

Figure 112, photos du chaudron en plomb ainsi que du four avec foyer déporté utilisé lors de la session expérimentale de
2021-2022
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Nous avons complété le spectre de vitriols synthétisés en 2021. Les synthéses qui ont été effectuées en
2022 sont résumées Figure 113 :

Ref. Melanterite  Chalcantite  Goslarite A. Sulfurique
FeCu_11Melle2-02 1318 ¢g 118,5¢g - -

FeCu 13Melle2 67,7 ¢ 182,3 g - -
FeCu_11Melle2-01 131,7¢g 1183 g - -

FeCu 11Melle2 03 132 g 118 g - 5cL

FeZn 31Melle2 250 g - 86 g -

FeZn_ 11Melle2 250 g - 258 g -

FeZn 11Melle2 02 250 g - 258 g S5cL
FeZn_13Melle2 120 g - 375¢g -

FeCuZn 111Melle2 181 g 118 g 136 g -

Figure 113, résumé de l’ensemble des syntheses effectuées

(Il y figure les quantités de chacun des minéraux dissous. La proportion molaire d’ions métalliques
incorporée est indiquée dans la référence de 1’échantillon. Exemple : FeCu_13Melle2 est une solution
de sulfate de fer et cuivre dans des proportions molaires Fe/Cu = 1/3.)

Caractérisation des synthéses

Les cristaux formés ont été analysés par diffraction des rayons X (DRX) et spectroscopie Raman, afin
de déterminer les phases minérales qui se sont formées. La spectroscopie Raman permet d’identifier la
plupart des phases de sulfates métalliques grace a la bande d’¢longation des liaisons S-O. Le principal
avantage est que la méthode met en jeu des faisceaux peu énergétiques et est non destructive. La DRX
permet quant a elle de confirmer les phases identifiées, mais demande une plus grande préparation des
¢chantillons. De plus la DRX sur poudre est destructive.

Pour déterminer la composition élémentaire des phases formées, nous avons utilisé la spectroscopie de
fluorescence X (FX). Un travail d’étalonnage (encore en cours d’optimisation) est mené en laboratoire
pour rendre cette méthode quantitative, que ce soit par analyse ponctuelle ou par imagerie de surface.
Ainsi, les cartographies FX de monocristaux dont la surface est plane permettent d’évaluer
quantitativement la répartition et les proportions des éléments métalliques présents dans le cristal.



3 Résultats

Influence du pH
Le pH a été mesuré a des moments clés, avant 1’évaporation de la solution, aprés évaporation, pendant
la cristallisation, apres avoir retiré les cristaux Figure 114.

Figure 114, tableau récapitulatif des pH mesurés au cours de la session d’archéologie expérimentale de Melle 2022

pH avant pH apres pH pendant pH apres

¢vaporation évaporation cristallisation cristallisation
FeCu_11Melle2-02 6 2-3 1,8-2 1,6
FeCu_13Melle2 6 3 2,5-2,8 2,2
FeCu_11Melle2-04 6 2,2-2,5 2,5-2,8
FeCu_l11Melle2 03 1,8 1 1 <1
FeZn 31Melle2 2,8 2 2,5-2,8 1,8
FeZn_ 11Melle2 4 2 1,8
FeZn 11Melle2 02 1,6 1 1 <1
FeZn_13Melle2 3,8 3,5 3-3,5 3
FeCuZn_111Melle2 3 2 2 1,8-2

(Les colonnes en bleu indiquent les prélévements qui ont été effectués)

Le pH des solutions synthétisées est acide, ce qui n’est pas étonnant pour des sulfates métalliques. Les
trois premiéres synthéses du tableau attirent 1’attention, car le pH mesuré avant évaporation est aux
alentours de 6 tandis que pour les autres syntheses il est systématiquement inférieur a 4. Cela est
probablement dii a la manicre dont les sulfates ont été dissous : ces synthéses ont été agitées en
réalisant un vortex, ce qui doit limiter la solubilisation de 1’oxygéne dans I’eau et donc 1’acidification
du milieu par oxydation du fer (II) en fer (III).

11 apparait que le milieu s’acidifie, ce qui est attendu, car (i) il y a évaporation d’eau, donc
concentration des protons et (ii) il y a aussi des phénoménes d’oxydation du fer qui conduisent a une
acidification du milieu. Cette acidification, rapide au cours de I’évaporation, se poursuit pendant
1’étape de cristallisation, mais de maniére moins spectaculaire, des pH particuliérement faibles ayant
déja été atteints.

Pour la plupart des synthéses, un dépdt brunatre s’est formé dans les milieux réactionnels. Ce dépot
n’est en revanche pas observé lorsque les solutions sont acidifiées par un ajout d’acide sulfurique (voir
Figure 114, FeCul1Melle2 03 et FeZn11 Melle2 02). Il comprend probablement des oxydes
hydroxydes de fer (II), dont leur formation est beaucoup plus difficile en milieu trés acide. Leur
analyse est en cours.

Me¢langes de sulfate de fer et cuivre

Les mesures physico-chimiques de ces synthéses s’appuient sur un travail qui vise a développer une
méthode de quantification non destructive par XRF des éléments présents dans les cristaux de vitriol.
Pour I’heure, la méthode de quantification est opérationnelle et permet d’extraire la proportion de fer



et cuivre dans le vitriol. Quelques ajustements de la méthode de traitement des données sont en cours
pour rendre la quantification encore plus précise.
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Figure 115, mesures, par imagerie de fluorescence X, des rapports molaires Fe/(Fe+Cu)

(il s’agit des prélevements des syntheses de sulfate de fer et cuivre effectuées pendant les deux années
de suite sur la plateforme expérimentale a Melle. Sont indiqués en abscisse les rapports molaires des
solutions de départ : en bleu, les rapports Fe/Cu = 1/3, en gris Fe/Cu = 1/1 et en orange Fe/Cu = 3/1)

Les phases minéralogiques ont ¢été identifiées par DRX et spectroscopie Raman. La phase
majoritairement formée est la mélantérite (FeSO4H,O) sauf lorsque la proportion de cuivre est
largement supérieure a celle du fer (Fe/Cu=1/3). Dans ce cas, on observe alors exclusivement de la
chalcantite (CuSO4-5H,0). Cette formation exclusive de chalcantite différe de ce qui a été observé en
laboratoire : lors des synthéses réalisées a partir de solutions riches en cuivre (Fe/Cu=1/3), ¢’était des
cristaux de mélantérite qui s’étaient formés majoritairement avec quelques fois des concrétions de
chalcantite a leur surface. Une différence majeure entre les synthéses de laboratoire et celles qui ont été
menées a Melle réside dans 1’acidification des solutions initiales par I’ajout d’acide sulfurique pour les
¢chantillons de laboratoire, afin de prévenir la formation de dépdts marron d’oxydes-hydroxydes de fer
(I1I). Cette présence d’acide sulfurique dans les synthéses de laboratoire semble favoriser la précipitation
de la mélantérite, probablement grace a un effet d’ion commun.

En extrapolant de manicre trés empirique ces résultats, il est possible d’avancer quelques idées
générales. Le fer ayant une tendance importance a s’oxyder et a précipiter, il participe a 1’acidification
des eaux de résurgences, mais est probablement moins transporté que les sulfates formés. Ainsi, on peut
imaginer que les eaux de résurgences trés chargées en sulfate et en fer aient été particuliérement acides
(pH<2 pour prévenir I’oxydation du fer et qu’il soit transporté). Dans ce cas, les synthéses de laboratoire
correspondraient plutot a ce qui peut étre obtenu en utilisant des eaux de résurgences acides pour la
synthése de vitriol. Les synthéses réalisées a Melle, quant a elles, seraient peut-étre plus proches de ce
qui peut étre obtenu en utilisant un matériau de base riche en sulfates métalliques (par exemple des
concrétions recueillies dans les mines et dissoutes dans des chaudrons en plomb).

Ce raisonnement, qui mériterait d’étre étayé par des observations complémentaires, laisserait entendre
que I'utilisation d’eaux de résurgences, particulicrement acides et riches en acide sulfurique, favoriserait
la cristallisation de la mélantérite au détriment de la chalcantite.



Me¢élange de sulfate de fer et zinc

Les vitriols issus des mélanges de sulfate de fer et sulfate de zinc ont été analysés par fluorescence X.
La méthode de quantification n’est pour 1’heure pas encore fonctionnelle. En revanche il est possible
de comparer les proportions de signaux de fer qui sont extraits des spectres.

100,0%

90,0%
80,0%
70,0%
60,0%
50,0%

40,0%

30,0%
20,0%
10,0%

0,0%

Fe/Zn=1/3 Fe/Zn=1/1 Fe/Zn=3/1

%Fe (signal) dans le vitriol FezZn

Figure 116, mesures, par imagerie de fluorescence X, des rapports de signal Fe/(Fe+Zn)

(Il s’agit des prélévements des synthéses de sulfate de fer et zinc effectuées pendant les deux années de
suite sur la plateforme expérimentale a Melle. Sont indiqués en abscisse les rapports molaires des
solutions de départ : En bleu, les rapports Fe/Zn = 1/3, en gris Fe/Zn = 1/1 et en orange Fe/Zn = 3/1)

Alors que les mélanges de sulfates de fer et cuivre montraient une certaine homogénéité entre les
prélévements d’une méme synthése, les sulfates de fer et zinc sont plus hétérogénes. En revanche, on
retrouve une certaine proportionnalité entre la proportion de fer en solution et celle du signal mesuré.
Les phases minérales ont été déterminées, et il apparait que la phase exclusivement précipitée est de la
mélantérite. Ces conclusions rejoignent les mesures effectuées sur les synthéses de laboratoire.

La question du plomb

Un autre aspect de ces synthéses est d’apporter des éléments d’interprétation de la présence de plomb
détecté parfois sur les inscriptions anciennes. Nous avons voulu vérifier si il pouvait étre issu du vitriol
qui entre dans la composition des encres ferro galliques. Aprés la cristallisation du vitriol, on ressort
généralement trois types de produits (Figure 117):

- Lechapelet de cubes de vitriols issu de la cristallisation autour de celui-ci autour des cordelettes.

- La solution saturée en sulfates qui était généralement recyclée dans le cycle du procédé de
sulfates de fer.

- Un dépdt brunatre qui décante au fond qui devait en théorie rester au fond des cuves ou bien

étre lavé comme expliqué par G. Agricola.
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Figure 117, synthese de sulfate de fer et cuivre apres évaporation.

(trois phases sont présentes, le vitriol cristallisé sur les cordelettes, la solution de sulfates saturée et la
boue brunatre au fond du bocal)

L’analyse élémentaire de ces trois produits a été effectuée par spectroscopie par fluorescence X, il en
ressort qu’il n’y a pas de plomb en solution, ce qui est en accord avec les diagrammes théoriques de
Pourbaix de solubilité du plomb dans les sulfates. Il n’y a pas non plus de plomb dans les cristaux de
vitriols, ce qui semble relativement logique puisque les ions plomb, trivalent, pourraient difficilement
s’insérer dans la structure de la mélantérite largement encombrée par I’eau. En revanche les phases
brunatres d’oxyde d’hydroxyde de fer (III) contiennent du plomb. Il se pose donc la question

suivante : sous quelle forme se trouve le plomb dans ces boues et de quoi sont-elles composées ? Cette
question est en cours de résolution a I’heure actuelle.

Tentatives de météorisation des sulfures

L’année derni¢re, une manipulation avait ét€ mise en place pour tenter d’oxyder les sulfures en
sulfates, s’appuyant sur le texte de Georgius Agricola. Il y est indiqué que la « terre vitriolique » est
déposée en monticules dehors et régulierement retournée pendant six mois, puis couverte pendant six
autres mois. Ce procédé est ce que 1’on appelle la météorisation des sulfures. Cette terre vitriolique
contient a I’évidence des sulfures métalliques, les plus communs étant la pyrite [FeS:], la chalcopyrite
[CuFeS;], et la sphalérite [(Zn,Fe)S]. Nous avons de plus émis I’hypothése qu’elle pouvait aussi
s’apparenter a des matériaux résultants de a décomposition anoxique de végétaux dans des milieux
saumatres, propices a la formation de pyrite par activité bactérienne (les bois lignitisés pyriteux
peuvent en &tre un exemple). Par chance, nous avions a disposition quelques échantillons de bois
lignitisés pyriteux prélevés sur le site paléontologique d’ Angeac..

On a donc décidé d’exposer aux intempéries, séparément, dans des sachets en plastiques, de la pyrite,
de la chalcopyrite, de la sphalérite, des bois lignitisés et des concrétions de pyrite/marcassite déja
altérées. Ces matériaux ont passé six mois enfermés avec un peu d’eau dans des sachets hermétiques,
puis 6 mois exposés sur une terrasse en étant régulierement arrosés et séchés au soleil. Ils ont in fine
¢été lavés a 1’eau et les produits de lavage ont été récupérés. Un rapide test au thé a été effectué pour
déterminer si les solutions contenaient du fer en solution. Il s’est avéré que seuls les bois lignitisés et
la pyrite/marcassite altérée avaient donné lieu a la dissolution de sulfate de fer en quantité notable. Il
est envisagé de mettre ces solutions a évaporer au laboratoire pour en extraire le vitriol. Les autres
matériaux qui n’ont pas semblé avoir été particulierement oxydés ont été grillés puis remis a
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météoriser pour des tests ultérieurs. A I’heure actuelle, cela fait quelques mois que ces produits sont
exposés au gré du climat afin d’oxyder les sulfures en sulfates

4 Conclusions et perspectives

La session expérimentale 2022 a été 1’occasion de compléter le jeu de données acquises en 2021 pour
mieux comprendre le spectre de composition des vitriols qu’il est possible de synthétiser a partir de
différents mélanges de sulfates métalliques en solution. Ainsi, il a été déterminé que des solutions non
acidifiées trés riches en sulfate de cuivre avaient tendance a former de la chalcantite, contrairement a
des solutions acidifiées pour lesquelles la mélantérite était prédominante. Les solutions acidifiées
s’apparentent plus probablement a des eaux de résurgence que des solutions obtenues par le lavage de
matériaux riches en sulfates. La question de la nature de la terre vitriolique reste également en suspens.
La météorisation a donné des résultats bien plus probants sur les matériaux comportant de la pyrite que
sur les concrétions de chalcopyrite et de sphalérite testées. Peut-étre que le grillage sur feu de bois en
s’inspirant des méthodes décrites par G. Agricola apportera des ¢léments de réponses complémentaires.
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VIII Les céments pour 1’affinage de I’or selon Pline I’ Ancien
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Cette expérience s’inscrit dans des travaux engagés de longue date sur 1’affinage de I’or et qui ont donné
lieu a quelques publications des deux acteurs, chacun de leur c6té :
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Parallélement, chacun a également conduit plusicurs séries expérimentales, nous renvoyons aux
différents rapports concernant les travaux sur la plateforme de Melle : DFS 2013-2015, p. 145-164 et
rapports intermédiaires 2016, p. 28-36 et 2017 p. 53-57.

La difficulté premiére de ce type d’opération expérimentale réside bien entendu dans le besoin en or
métallique, métal cotiteux, uniquement disponible en petite quantité a notre échelle. Pour cette séquence
expérimentale nous avons choisi d’unir nos efforts pour entamer une recherche sur I’usage d’un cément
particulier (du sel mélangé a de la copiapite) et d’une seule recette de cémentation, celle de donnée par
Pline.

1 La recette

Pour cette expérience, nous nous appuyons sur le texte bien connu de Pline qui relate, au détour d’une
explication sur un remede, le mode d’affinage de ’or :

« On grille aussi I’or avec un poids double de sel, triple de misy, puis & nouveau avec deux parties de
sel et une de la pierre qu’on appelle « schiste ». De cette fagon il retire 1’acreté des maticres qu’on a fait
briiler en méme temps que lui dans un récipient de terre, tout en restant pur et inaltéré. » (Hist. nat.,
XXXIII, 35).

Sans que cela soit une surprise, cette recette manque de précision : il n’y a pas d’information, méme
grossiere, sur une durée de 1’opération, rien n’est dit sur le lut et le besoin de fermer le creuset.
L’opération implique un premier travail a 1’aide de sel et de misy, puis une chauffe avec du sel et du
schiste, « schiston » que Craddock assimile a du talc sans le justifier (Ramage, Craddock, King Croesus
gold, 2000, p. 36) tout en précisant que Healy propose de I’alun. Pour cette premiére approche, nous
avons limité notre réflexion a la premicére partie de la recette afin d’avoir un meilleur contrdle sur notre
production. Disposant d’alun et de talc, rien n’exclut de poursuivre ultérieurement le procédé.

Surtout nous avons décidé de pratiquer trois chauffes successives d’un méme creuset d’une durée
cumulée de 21h avec deux prélévements intermédiaires (a +7h et +14h) impliquant évidemment un
refroidissement a chaque ouverture. Ainsi avec une méme charge, nous espérons suivre 1’évolution de
notre produit en 3 sessions de chauffe sur un méme creuset alors que les renouvellements du creuset, de
I’electrum et du cément pour des chauffes arrétées a ces mémes intervalles étaient hors de notre portée
tant par la quantit¢ de mati¢re nécessaire que par le temps cumulé de 42 h de travail difficilement
exécutable en 3 jours. Ce choix a évidemment un défaut celui d’obliger a chaque remise au feu de
remonter en température la piéce céramique. Si ce point est préjudiciable pour 1’opérateur, il n’entraine
pas de conséquence sur la chimie du procédé. Repassant a température ambiante, le processus de
cémentation stoppe et ne se réenclenche qu’une fois la température de travail atteinte a nouveau.

2 Structures et matériaux

La structure de chauffe

Faute de vestiges archéologiques liés ; nous disposons d’une certaine liberté pour le choix de la structure
de chauffe. Pour des raisons de simplicité, nous avons opté pour un aménagement de notre four en trou
de serrure. Il s’agit d’un foyer sur sole percée fonctionnant en tirage naturel. Il a été élaboré a Melle sur
la copie de celui retrouvé lors des fouilles de I’atelier monétaire de La Rochelle. Depuis il a servi a d en
nombreuses occasions, connaissant des modifications toujours réversibles (cf par exemple le chapitre 11
/ protocole 01b de ce méme rapport).

Dans le cas de notre essai de cémentation, la surface disponible (une sole percée de 50 cm de diamétre)
a été réduite a 1’aide de briques sur toute la hauteur de la cuve de fagon a disposer d’une surface carrée
de 20 cm. La profondeur de la cuve est de 40 cm. Les interstices entre la paroi originelle et celle des



briques ont été colmatés a 1’aide de cendres de bois séches (matériau isolant dont nous disposons en
grande quantité).

Sur la sole méme, deux pilettes sont fixées a 1’aide d’argile. Elles sont destinées a recevoir le creuset de
cémentation.

Le tirage se fait naturellement par le cendrier dont nous pouvons moduler 1’ouverture pour gérer le flux
d’air. De fait, une fois le feu lancé, I’ouverture est fermée et le tirage entretenu simplement par les fuites
de la porte. La partie sommitale du four est couverte avec des carreaux limitant de facto le tirage et la
consommation en bois. Notons que la gestion du tirage s’est donc faite par la couverture par retrait ou
fermeture et non pas la base du four.

Le combustible

Pour rester au plus pres de la donnée textuelle, nous avons bien évidemment utilisé du bois refendu et
sec. Il s’agit de baguettes dont la plus grande épaisseur n’exceéde pas 4 a 5 cm. La quantité brilée sur la
totalité de cette opération équivaut a 1/3 de stéres. L’objectif étant de ne pas développer une trop forte
chaleur, les morceaux sont disposés verticalement dans les angles, un a un, réguliérement pour éviter
tout emballement du feu.

Le creuset

Ici encore nous utilisons un pot provenant de la série réalisée par Frangois Peyrat en 2015. Le pot
dépourvu d’anse a la panse enflée est d’une contenance ne dépassant pas 300 ml. La terre utilisée
provient de Langeais, aucun dégraissant n’est ajouté. La piece céramique est cuite avant usage. Le
couvercle qui coiffe le creuset est fait avec la méme terre. Pour limiter les fuites, nous avons usé la
périphérie du couvercle afin qu’il s’ajuste au mieux a I’orifice du pot.

Le lut

Pour sceller le couvercle au creuset, apreés humidification des deux piéces, nous apposons un lut composé
de crottin, de terre et de fibres. Le scellement a licu juste avant la mise en place du pot dans le four.

L’or a affiner

Nous disposons d’or de différentes origines : une pépite d’or pur (3.1g), un lingot de 9.2 g titrant 88%
Au, 7% Cu, 5% Ag et une feuille de 1.3 g a 88% Au, 5,8% Ag et 4,3% Cu. A ces masses nous ajoutons
4 g d’argent pour obtenir un électrum soit 17,6 g d’alliage a affiner titrant 70% Au 26% Ag 4% Cu (voir
la rectification du titre suite aux dosages par EDS dans la partie « 1* résultats). Deux fontes successives
ont licu pour uniformiser le lot qui ne pése plus que 16.7 g, ce qui n’a rien d'étonnant eu égard a la
composition de départ et aux conditions environnementales. L’¢électrum est laminé jusqu’a obtenir un
ruban de 0,12 mm d’épaisseur. Ce ruban est découpé en petites lamines de plus ou moins 1 cm de
longueur. Nous prélevons 0,13 g de feuille comme témoin. La masse a cémenter est donc de 16.57 g



Figure 118, préparation des lamines d’électrum

Les composés du cément

Dans le cadre de cette recette, le cément est composé de sel marin (NaCl) et d’un minerai réunissant
deux espéces proches :

la coquimbite / A1F63(SO4)6(H20)12‘6(H20)
la copiapite / Fe*'Fe**4(S04)s(OH), 20H,0 )

une analyse par diffraction des rayons X a été réalisée a l'issue des expérimentations et permet
d’approcher le rapport entre ces deux minéraux.
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Figure 119, diffractogramme de la Coquimbite/Copiapite et calcul des rapports

Si le sel ne nécessite pas développement, la coquimbite et la copiapite sont moins connues. Dans les
deux cas, il s’agit d’un sulfate de fer, facilement soluble dans I’eau. La coquimbite peut étre violette a
rosatre alors que la copiapite est jaunatre. En suivant la note 18 du livre IIl du De Natura Fossilium
(Agricola, 1546), la misy pourrait étre le nom ancien de cette famille de sulfates (que Bandy & Bandy
résument a copiapite et metavoltine) et se retrouve ainsi dans plusieurs recettes métallurgiques. Les deux
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sont présentes notamment en Toscane, mais également dans de nombreux autres districts miniers
européens. Sans étre connues, ce ne sont pas des espéces rares comme 1’atteste la carte ci-dessous tout

autant que I’explication d’Agricola (De Natura Fossilum, 1546, p 48-50).
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Figure 120, distribution des gisements et des mines ot se trouve de la copiapite et de la coquimbite

(d’apreés Mindat.org : https://www.mindat.org )

Figure 121, échantillon de coquimbite/copiapite utilisé pour I’expérience

La coquimbite/copiapite (64 g) et le sel (64 g) sont broyés finement et mélangés. La masse ne pése plus
que 126,5 g (perte dans le mortier), L’ensemble prend une couleur jaunitre (a droite sur I’'image ci-
dessous). Notons que nous n’avons pas respecté la proportion donnée par Pline : 2 fois le poids d’or en
sel, soit potentiellement 33g de sel, et 3 fois le poids d’or en misy, soit 50g. Nous avons surdosé le sel
pour cette premiére approche, et surtout surdosé le cément (126 g) pour 16,57 g d’électrum, au lieu de
83 g si I’on suivait les préconisations de Pline. En effet le rapport proposé par Pline pose question. En
le respectant, nous disposons d’un volume de cément réduit. Déja difficile avec notre surdosage, il
deviendrait trés délicat de disposer 1’or de fagon a ce que chaque lamelle soit en contact avec le cément.
Ce point devra étre testé ultérieurement, notamment au vu des résultats qui laissent entrevoir la
possibilité de travailler avec des lames d’or plus épaisses. Si cela s’avere possible, la préparation de I’or
s’en trouvera limité et entrainera une économie de temps, ce qui est un élément a prendre en compte y
compris dans les économies anciennes.
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Figure 122, mise en ceuvre du sel et de la coquimbite/copiapite et disposition dans le creuset

(barquette de gauche : sel et coquimbite/copiapite ; barquette de droite : mélange des deux produits)

3 Déroulé de I’expérience

Les lamines d’or sont disposées sur un lit de cément dans le creuset puis nous altérons un niveau d’or
avec un niveau de cément jusqu’a ce que les 16,7g de métal soient épuisés, et en prenant soin que les
lamines ne s’empilent pas. Le creuset est ensuite fermé et luté. Il est disposé a cheval sur les deux pilettes
du four a I’aide d’un fromage de terre (masse de terre crue sur laquelle on pose le creuset).

Figure 123, la structure de chauffe (gauche) et le creuset en début de cémentation

Habituellement, nous insérons une sonde thermique dans le creuset pour connaitre 1’évolution des
températures. L’avantage du procédé¢ est d’obtenir une donnée au plus pres de la matiere essayée (cf.
par exemple 1’expérimentation sur le laiton dans ce rapport). L’ inconvénient est la création d’une fuite
facilitant les échanges gazeux avec I’extérieur. Cette fois, travaillant en foyer ouvert, nous avons une
vue directe sur le creuset autorisant [’'usage d’un pyrometre infrarouge. L’inconvénient de ce systéme
est de n’offrir une mesure que sur la surface externe du creuset n’intégrant pas I’inertie thermique des
matériaux. Les graphes de température doivent donc étre lus en gardant cette limite a 1’esprit. Dans
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chaque cas, la durée de chauffe a été de 7 h, durée arbitraire correspondant a une session journaliére de
travail a laquelle s’ajoute les travaux préparatoires hors feu.

Trois chauffes ont été conduites en 3 jours. A I’issue de la premiére et de la seconde, le lut est retiré et
une lamine prélevée avant de luter a nouveau et de mettre a chauffer. Nous avons décidé de conduire la
chauffe autour de 600°C.

Evolution des températures a la surface du creuset en fonction des chauffes
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Figure 124, évolution des tempéeratures lors des 3 chauffes successives

La chauffe au bois rend le maintien d’une température donnée particuliérement délicat. On lit clairement
sur les 3 courbes que la stabilisation autour de 600°C a été recherchée, mais difficilement maintenue.
Ce n’est que dans la 3° chauffe que nous nous en sommes approchés le mieux, mais méme dans ce cas
le delta reste important, autour de +/- 100°C. Hasard du travail, la fin de chaque chauffe montre une
montée en température vers la minute 330. Hormis cette difficulté, I’expérience se déroule sans
probléme notable pour peu que le bois a briler ait été refendu au préalable. Remarquons cependant que
sans la mesure de température, nous aurions sirement travaillé a plus haute température puisque le seul
controle visuel aurait été la présence de bois flambant, ce qui aurait amené invariablement a ajouter plus
fréquemment du combustible. C’est une donnée réflexive sur I’expérience en elle-méme dont il faudra
tenir compte pour |’interprétation finale de la production.

4 Premiers résultats

Les analyses par MEB-EDS ont été faites par Enrique Vega, celles en DRX et XRF a I’anode par Eddy
Foy.

Hormis les 2 lamelles prélevées a I’issue des chauffes 1 et 2, le reste de 1’or a été récupéré a notre retour
en laboratoire. Le cément qui a pris une teinte rouge sombre est isolé et conservé pour une future
expérience de traitement des chlorures d’argent qu’il doit contenir. Les lamelles sont délicatement
prélevées, elles font I’objet d’un premier nettoyage par abrasion manuelle puis le lot de lamelles est
passé dans un agitateur automatique pour une auto-abrasion. Enfin, les lamelles sont lavées sous éthanol
dans un bac a ultrason.
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Figure 125, aspect du creuset et des matieres a l'issue de la cémentation

A I’issue des nettoyages, la masse totale de ’or (intégrant les 2 lamelles prélevées en cours d’expérience)
s’éléve 2 9.67 g (la premiére lamelle prélevée pese 0,12 g, la seconde 0,8 g. Plusieurs lamelles présentes
des passées noiratres que I’on peut assimiler en premiére lecture a du chlorure d’argent. Pour s’en
assurer, nous avons centrifugé 1’éthanol de lavage (4000/min pendant 2 min) et récupéré la fraction
lourde.

En fonction du taux d’or estimé (16,57g a 70% Au), nous devrions obtenir un lot de feuilles de 11,6 g.
En considérant que nous n’avons que de 1’or pur, il y un déficit de 1,93 g. A la vue, nous n’observons
pas de différence entre 1’état de surface des 3 ors (7h ; 14h et 21h). On ne note pas, ou trés rarement des
départs de fonte sur les lamelles. En ’état, nous identifions trois raisons pouvant expliquer ce déficit :

-notre dosage des ors utilis€s initialement est faux

Nous avons renouvelé notre analyse d’or. S’il existe des variations, globalement nos premiéres
données sont justes. L’or titre 72%Au, 24,8%Ag et 2,5%Cu.

-la balance ayant servi aux pesées est fausse. Le matériel transformé ayant été pesé au retour au
laboratoire sur une autre balance que celle utilisée sur le terrain.

La balance a été vérifiée et ne présente pas d’erreur propre a la machine (des erreurs de lecture
et/ou de report sur le cahier de notes sont toujours possibles).

-Le choix de nettoyer par abrasion a entrainé une perte d’or dans le cément

Les analyses de cément présentées plus bas montrent que le nettoyage n’a pas provoqué
d’enrichissement notable.

La question reste donc entiére. Dans les deux premiers cas, ce sont des problemes d’appareillage que
I’analyse des métaux permettra in fine de contourner. Le troisiéme cas « d’erreur » est bien plus
intéressant, car il recouvre la réalité historique de la préparation de 1’or.

Les feuilles d’or

Indépendamment de la masse et/ou de la qualité de 1’or mis a cémenter, nous pouvons déja observer le
résultat sous microscope optique. Pour ce faire, 4 lamines d’or découpées pour offrir une vue en section
de I’or ont été induré a chaud dans une résine carbonée (afin de faciliter des observations ultérieures par
MEB). Elles ont été polies au carbure de silicium jusqu’a 9 um puis a ’aide de solutions diamantées
jusqu’a 1 um.
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Lamine non cémentée T+7h T+14h T+21h

Figure 126, observation MO de 4 des lamines d'or

En comparant la lamine non cémentée avec celles ayant subi 1’opération, il est évident que 1’affinage a
bien eu lieu. En revanche nous ne notons pas visuellement des différences liées a une plus ou moins
longue chauffe. Dans les trois cas, nous trouvons un or vacuolaire qui est parfaitement en adéquation
avec les exemples archéologiques de Sardes et avec les précédents travaux sur la cémentation de 1’or :

30pm Mag= 522X Brightness = 3.8% EHT =2523 kv

= 13mm  SPOISEESHAE o= 116%  SignalA-vPSE  Date:18Jan2016

penetrating the gold

T E Y T W

Figure 127, deux exemples d’or cémenté

A gauche, exemple archéologique de Sardes (Ramage, Craddock, 2000, p.149)
A droite exemple expérimental (Celauro et al., 2017, p.188)

Sur chacun des 4 échantillons, nous avons conduit en laboratoire des analyses EDS-MEB a 15 kV (merci
a Enrique Véga pour sa disponibilité). Systématiquement 3 dosages ont été réalisés a différents endroits.
Etant cohérents entre eux, il n’a pas jugé utile de les multiplier. Notons que le dosage de 1’argent peut
étre discuté pour les échantillons cémentés eu égard a la tension d’accélération qui amene a définir le
pourcentage a partir des raies L-o de I’argent vers 3 Kev. Le premier constat est que la matiére premicére
a un titre légérement différent de celui estimé par pXRF (70% Au 26% Ag 4% Cu). Si le dosage de I’or
reste identique, il y a un peu moins de cuivre (2,5% au MEB contre 4% en pXRF) et logiquement un
peu plus d’argent (27,5% au MEB contre 26% en pXRF). Des deux modes d’analyse, celui au MEB
¢tant fait dans de meilleures conditions, nous le prenons comme base. Concernant le résultat de
’opération, comme le laissaient voir les micrographies, la cémentation a été efficace. L’or s’affiche a
une teneur supérieure a 98,6%. Le taux d’argent est ramené autour de 1,1%Ag.. Pour le cuivre qui était
dans notre systéme, la cémentation ne permet pas de 1’évacuer. A I’instar du plomb, une coupellation
serait nécessaire pour revenir sur un alliage binaire Au/Ag. Enfin, et ¢’était également un des objectifs
de cet essai, nous montrons que la cémentation est achevée des la premiére chauffe de 7h. Les chauffes
ultérieurement n’apportent rien a [’affinage. Lorsque nous aurons développé notre approche
expérimentale, nous pourrons entamer une comparaison avec les données issues des objets
archéologiques de Sardes (Craddock, Ramage, 2000, p. 145 et ss.). En premiére estimation, il apparait
que des taux de cuivre similaires se retrouvent. En revanche, I’argent semble 1égérement mieux évacué
ne subsistant qu’a hauteur de 0,7, 0,9%mass (idem, p.170).
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Analyse EDS (15kV) Cu Ag Au Total

XP_Sardes_0_spectrel 2,6 27,3 70,14 100
XP_Sardes_0_spectre2 2,48 27,35 70,17 100
XP_Sardes_0_spectre3 2,49 27,68 69,92 100
Moy Sardes_0 2,51 27,44 70,08 100,00
XP_Sardes_1_spectrel 2,5 1,28 98,51 100
XP_Sardes_1 spectre2 2,51 1,65 97,95 100
XP_Sardes_1 spectre3 2,52 0,6 99,4 100
Moy Sardes_1 2,51 1,18 98,62 100,00
XP_Sardes_2_spectrel 2,53 0,77 99,23 100
XP_Sardes_2_spectre2 2,54 1,12 98,88 100
XP_Sardes_2_spectre3 2,55 1,45 98,55 100
Moy Sardes_2 2,54 1,11 98,89 100,00
XP_Sardes_3_spectrel 2,56 1,33 98,67 100
XP_Sardes_3 spectre2 2,57 1,14 98,86 100
XP_Sardes_3_spectre3 2,58 1,47 98,53 100
Moy Sardes_3 2,57 1,31 98,69 100,00

Figure 128, analyses EDS de 4 lamines d'or

Le cément usagé

Nous avons mis en ceuvre 126,5 g de cément. A la fin de I’opération, nous n’avons récupéré que 18,83 g
de ce produit, soit une perte de plus de 85% (107,67 g). Pour expliquer cette perte alors méme qu’une
part de 1’argent contenu dans 1’or s’ajoute au cément récupéré, il faut considérer un premier point qui
porte sur ’humidité du sel mise en ceuvre initialement. Ce sel était stocké dans un sachet ouvert dans
notre local et a connu les évolutions de I’humidité ambiante qui atteint a Melle un taux de 89% en hiver.
En suivant les travaux de Dupas-Langlet, 2013 (p 50), a ce niveau d’humidité, la capacité d’absorption
du sel est égale a 5 fois sa masse. Ainsi le sel réellement mis en jeu ne représenterait que 1/5 de la masse
soit 12,8 g (et non les 64g effectivement pesés). L’eau que nous avons ainsi involontairement ajoutée
(50g) s’est évaporée lors de la chauffe. La coquimbite/copiapite est également un sulfate hydraté avec
6(H20)12-6(H20) pour la coquimbite et 20H,O pour la copiapite. L’ensemble représente en masse 30%
du produit (soit 19g). Au total prés de 70g d’eau se sont évaporés. Cela n’équilibre pas la perte, mais
indique qu’une part majeure de celle-ci provient de la simple évaporation de 1’eau au départ de la 1¢
chauffe (phénomene par ailleurs lisible sur le graphe de température). Pour comprendre le reste des
pertes, des analyses s’ imposent d’autant que lors de la vidange du creuset, nous avons noté une variation



d’intensité de la couleur du cément : le cément libre est brun-rouge (avec présence de fragments de lut
introduits lors du retrait), le cément dans la zone des lamines est rouge brique et celui adhérent aux
lamines est rouge sombre. Dans ce dernier cas, la récupération a nécessité de placer les lamines dans un
bécher disposé sur un agitateur. Le cément s’est donc détaché mécaniquement au contact des lamines
entre elles. Puis, nous avons rincé I’ensemble a 1’éthanol sur un tamis. L’éthanol chargé a été ensuite
centrifugé ce qui entraine le dépot sur les parois des mati¢res lourdes, alors que 1’éthanol est vidangé
Une fois sec, cette fraction solide en poudre peut étre analysée et forme la 1 catégorie du cément,
présente en quantité tres faible.

Figure 129, cément usagé

A gauche, le cément libre, a droite celui pris dans la masse des lamines d’or

dingN  Type Duration| Units| Flags | SAMPLE LOCATION Pb Au As Cu Fe Ag
4669 | TestAll Geo 90 ppm |-3mm | CemOr01 |Poudre sur lamines 608 2391 9617 6466 556136 9119
4670 | TestAll Geo 90 ppm |-3mm | CemOr02 |Autour des lamines 9144 15438 5399 2211 351195 13739
4671 | TestAll Geo 90 ppm |-3mm | CemOr03 |Dans le reste du creuset 2870 11504 4363 1811 248404 9171

Figure 130, analyses pXRF du cément selon sa position par rapport aux lamines d’or

Au contact direct des lamines, nous détectons la présence d’or (0,23%) et d’argent (0,9%). Ces taux
augmentent respectivement a 1,54% pour 1’or et 1,37% pour 1’argent dans le cément inter laminaire.
Puis dans le cément libre, le taux baisse a 1,15% pour I’or et 0,9% pour I’argent. Les deux métaux nobles
ont donc un comportement proche, mais avec des différences notables. L’approche par DRX apportent
quelques éléments de réponses :
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Figure 131, DRX de la poudre sur les lamines
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Figure 132, DRX du cément inter-laminaire

. | FT_Coment_003_2023_mod.saw
- | PDF 33-0664 Fe203 Hematile, syn
| POF 461045 5102 Quartz, 3yn
& | POF 77-2066 Na.793Ag.201C1 Sodium Sikver Chioride
| POF 652870 Au Gold
.
. |
. I
’ I
. ! ‘ ‘ }
. Ll fi
| | [ I
5 I K M
I | | I
® i I‘ I | I N
| f . [ \ A [\
. I A Y A A
Wl A4 J A A IR TANAY
e A WALY AV A VAN A el AN AW
- -
Couleur Indice | Nom Parent scan IN° du pattern | Nom du composé  Formule. Quaité Echeleeny 1ficDB  Ific Utlisater S-Q Niveau de concentration
ERed v 1 POF 33-0664 Liste de patterns =1 FT_Cement_Or03_2023_m... POF 330664 Hematite, syn Fe203 | Etole () 9%.1%  2.400 0.000 62.5% Majeur
[ T 2 POF 46-1045 Liste de patterns #1  FT_Cement_Or03_2023_m... PDF 46-1045 Quartz, syn si02 | Etole (%) 56.3%  3.410 0.000 25.8% Majeur
. a, 4 3 POF 77-2066 Liste de patterns 1 FT_Cement_Or03_2023_m... PDF 77-2066 Sodum Siiver Chl... Na.799Ag.201C | Calaié 426% 6.000 0.000 11.1% Majeur
EllLme ¥ 4 PDF 65-2870 Liste de patterns #1  FT_Cement_Or03_2023_m. POF 65-2870 Gold Ay x| Caladé 120% 26,470 0.000 0.7% Trace

Figure 133, DRX du cément libre

En nous focalisant sur les composés de 1’argent, au contact de 1’or nous avons un chlorure d’argent
relativement attendu qui représente 5,8% des composés. Puis le composé évolue vers du sodium
combiné au chlorure d’argent a hauteur de 14%. Dans le cément libre, la combinaison est la méme, mais
ne représente plus que 11%

Quant a I’or, son évolution via la DRX suit la méme tendance que par pXRF : 0,2%, puis 4% et enfin a
0,7%.

L’évolution de ses tendances montre que notre préparation du cément adhérent par abrasion n’a pas
entrainé d’enrichissement. Mieux, cette poudre a une teneur faible en Ag comme en Au. Sans grande
surprise, les métaux nobles se concentrent bien dans le cément inter-laminaire.

5 Conclusions

Sur le strict plan des matieres mises en jeu, ces essais d’affinage de 1’or se sont soldés par un succes.
L’alliage d’or tenant 27.44%Ag et 2.51% de Cu a été affiné sans que nous rencontrions de difficulté et
dans le cadre d’une opération conduite a basse température (600°C). Partant de ce constat, il est permis
de se demander ce qu’ajoute la seconde étape de cémentation mentionnée par Pline : «[...] puis a
nouveau avec deux parties de sel et une de la pierre qu’on appelle schiston » (Hist. nat., XXXIII, 35).
Que peut-on espérer de cette nouvelle chauffe ? Des tests pourront étre organisé€s, mais nous ne suivrons
pas I'interprétation de Craddock concernant I’identification de schiston comme du talc ou de I’alun. En
effet Pline décrit ce terme dans d’autres passages comme étant de 1’hématite autant que de la limonite,
donc un oxyde de fer (hématite) que nous avons créé comme le montrent les analyses de cément usagg).
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Avec Dioscorides et Galien, il s’agit de I’origine probable de la classification médiévale puis moderne :
celui-ci est clairement considéré comme une forme d'hématite/limonite par Agricola (Hoover & Hoover,

page 111).

Sur le plan méthodologique, le choix d’opter pour des ruptures dans la séquence de travail avec des
arréts apres 7h et 14h de chauffe se pose comme un gain de temps trés appréciable autant que comme
une économie de combustible.

Surtout, cette série expérimentale organisée autour de 2 étapes intermédiaires nous a montré que la durée
de I’opération de cémentation pouvait étre beaucoup plus réduite que celle envisagée au travers de la
lecture des textes (durée de chauffe fréquemment supérieure a un jour). Dans notre cas, au cours d’une
journée, la cémentation est accomplie. On pourrait arguer que 1’épaisseur des lamines utilisées permet
ce gain de temps. Travaillant par cémentation (donc par diffusion en phase solide), I’épaisseur du métal
a traiter est fondamentale. Mais nous avons suivi les épaisseurs observées sur les ors de Sardes. Une des
perspectives de ce travail pour explorer les notions de longue durée présentes dans les réceptaires
antiques et médiévaux serait de travailler avec des lamelles d’or plus épaisses. En fait la production de
lamines de 1’ordre de 0,1 mm est un travail long et d’autant plus délicat lorsqu’on ne dispose pas d’un
laminoire (invention du XVe siécle). A I’aide de 1’or dont nous disposons, ¢’est une approche possible,
mais qui trouve trés vite une limite liée a la quantité mise en jeu. Cependant trois échantillons pourraient
de nouveau étre testés avec une épaisseur de 1’ordre du millimétre. Cette épaisseur est accessible
aisément par martelage.

La réflexion ne se limite pas a la qualité de 1’or produit. En observant le cément, il est clair qu’une part
de I’or est contenue dans cette matiére. Ce point n’avait pas di échapper aux métallurgistes. Sur le site
de Sardes, il a été caractérisé une grosse activité de coupellation. Celle-ci était bien mise en lien avec le
retraitement du cément, mais uniquement dans le but de récupérer 1’argent capté par celui-ci sous forme
de chlorure. Nous pouvons aller plus loin et proposer que 1I’emplombage du cément a Sardes sert en
premier lieu a récupérer I’or. L’emplombage consiste a simplement fondre du plomb en présence du
cément. A I’état liquide, les métaux précieux migrent dans le métal gris. Une fois coulé et refroidi, le
plomb est devenu argentifére et aurifére. La coupellation qui s’en suit permet de libérer I’or et [’argent
sous forme d’un électrum qui pourra alors de nouveau étre cémentg.

Parallélement, dans la logique de production de I’or toujours sur le site de Sardes et en croisant avec les
expérimentations qui suivent sur I’affinage a la cendre, il apparait intéressant de tenter une restitution
de I’ensemble de la chaine de production des métaux a Sardes au Vle s. av JC.



IX Fusions experimentales pour explorer la technique de production

de verre au plomb du début de I'ere islamique et sa teneur en chlore
2023
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L'industrie verriére antique a été radicalement transformée au IX° siécle de notre ére (Pactat, 2022).
Jusqu'alors, le verre était produit a partir d'un mélange de silice et de soude minérale sur la cote levantine
et en Egypte. Les choses changent a partir de la fin du VIII® ou du début du IX® siécle de notre ére. Le
natron est remplacé par la cendre végétale comme principal fondant dans le monde islamique (Schibille,
2022a), et par la potasse dans 'Europe carolingienne. A peu prés a la méme époque, différents types de
verre a haute teneur en plomb sont apparus dans les archives archéologiques, tant en Méditerranée (est
et ouest) qu'en Europe centrale. Dans les archives vitreuses d'al-Andalus, plus spécifiquement dans la
région de Cordoue, un type particulier de verre au plomb sodocalcique a été identifi¢ (Schibille, 2022b),
ce qui a inspiré notre protocole expérimental congu pour reproduire les caractéristiques
compositionnelles de ces verres a haute teneur en plomb. Différents types de verre a haute teneur en
plomb sont connus dans le monde islamique depuis les IX® et X® si¢cles (Schibille, 2022b). Il y a le verre
plombo-silice au sens strict, qui est essentiellement un mélange de plomb et de silice avec jusqu'a 70 %
en poids de PbO. Ce type de verre au plomb et a la silice est probablement originaire de 1'est du monde
islamique, peut-étre d'Asie centrale. En Espagne, en revanche, nous avons identifié deux variantes de
verre a haute teneur en plomb avec des concentrations en PbO un peu plus faibles. L'une est littéralement
une scorie de plomb trouvée dans une banlieue de Cordoue, la Rabad de Saqunda (Schibille et al., 2020),
l'autre est un verre de plomb sodocalcique qui contient en outre des éléments alcalins et alcalino-terreux.
Le verre a haute teneur en plomb de la Rabad de Saqunda différe de tous les autres verres a haute teneur
en plomb connus et représente la preuve la plus ancienne de la production primaire locale de verre en
al-Andalus, datant du tournant du IX® siécle de notre ¢re. Ces verres se caractérisent par environ 50 %
de PbO et de fortes concentrations d'aluminium, de calcium et de fer. Ce verre de scorie de Saqunda a
¢été de courte durée et sa distribution géographique est plutot limitée. Dans les assemblages de verre de
Cordoue du Xe siécle, le type de verre dominant est plutdt un verre de plomb sodocalcique qui contient,
en plus de la silice et de 'oxyde de plomb, un composant de cendre végétale, ce qui se traduit par des
concentrations élevées de soude et de magnésium. Ce verre au plomb sodocalcique a des teneurs en
plomb un peu plus faibles, avec en moyenne environ 40 % de PbO, et des concentrations d'éléments
alcalins et alcalino-terreux plus élevées, a I'exception de la chaux (De Juan Ares et al., 2021). Le verre
au plomb sodocalcique présente en outre un faible rapport alumine/silice, ce qui indique 1'utilisation
d'une source de silice riche en quartz. En bref, il est beaucoup plus propre que le verre a laitier de plomb
de Saqunda, et I'on suppose que la litharge provenant de la coupellation de l'argent a été utilisée comme
matiére premiére.

L'une des caractéristiques les plus surprenantes de ce verre au plomb sodocalcique d'al-Andalus est sa
forte concentration en chlore, qui atteint environ 2,5 %, soit le double de la teneur en chlore habituelle
des verres conventionnels de type natron et de cendres végétales (Schibille, 2022b). L'explication la plus
simple de ces teneurs excessives en chlore est qu'un composé de chlorure a été ajouté séparément a la
masse fondue du verre. Les sources textuelles médiévales mentionnent I'ajout de sel au matériau de base.
Par exemple, au XII° siécle, Theophilus décrit la production d'un verre a haute teneur en plomb pour les
bagues en mélangeant de la cendre, du sel (chlorure de sodium), de la poudre de cuivre et du plomb. De
méme, les sources textuelles islamiques sur la production de verre au plomb recommandent d'ajouter du
natron ou une solution de natron a un mélange de cailloux et d'oxyde de plomb ou de laver les matiéres
premiéres dans de I'eau salée. Si le sel commun (chlorure de sodium) était utilisé a ces fins - la traduction
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est ambigué - cela pourrait expliquer la teneur élevée en chlore du verre de plomb sodique d'Al-Andalus.
C'est précisément le point de départ de nos expériences a Melle. Plusieurs séries de fontes
expérimentales ont été préparées avec de la litharge (PbO), un sous-produit du processus de coupellation,
du sable de Fontainebleau et du sel marin commun de I'lle-de-Ré, afin de vérifier si la teneur en chlore
pouvait étre augmentée de manicre significative. Différentes compositions de lots ont été préparées et
différents procédés de fusion et creusets ont été utilisés. L'objectif était de déterminer la combinaison la
plus probable d'opérations et de matiéres premiéres. Les expériences ont été réalisées par Ana Cadena
Irizar (doctorante), Nadine Schibille et Florian Téreygeol, avec l'aide ponctuelle de Petr Hruby, qui
surveillait le four a charbon de bois.

1 Matériaux et méthodes

Francois Peyrat a fabriqué divers creusets a partir de différents matériaux réfractaires, en s'inspirant des
preuves du traitement du verre a haute teneur en plomb a Flaxengate (Bayley, 2008)). Pour la premicre
série d'expériences, nous avons choisi des creusets en kaolin. Le kaolin est une argile alumineuse de
grande pureté qui présente une excellente résistance aux chocs thermiques et qui s'est avérée adaptée a
la fusion du verre. Le probléme du verre a haute teneur en plomb est qu'il est trés corrosif et qu'il pénétre
facilement les autres matériaux.

Figure 134, creusets de verrier publiés par Bayley (2008)

Comme mati¢re premiere, nous avons utilisé¢ du sable riche en quartz de Fontainebleau comme source
de silice, car il s'agit d'un sable blanc a grain fin d'une grande pureté (97% a 99% de silice). Ces
caractéristiques garantissent un mélange homogéne et une faible teneur en impuretés des minéraux
accessoires. La litharge disponible dans le commerce a fourni le composant de plomb. La litharge est un
oxyde de plomb (II) rouge qui est un sous-produit du processus de coupellation, lorsque les minerais
contenant du plomb, tel que la galéne, sont grillés. Comme source de chlorure de sodium, nous avons
ajouté du sel de mer commun provenant de 1'lle-de-Ré. En raison de I'humidité élevée, le sel a été séché
sur le dessus du four afin d'é¢liminer autant d'humidité que possible, avant d'étre ajouté au creuset. Pour
abaisser encore la température de fusion du lot, nous avons également testé les effets du savon sodique
vénitien a base d'huile d'olive et d'huile végétale dans une seconde étape (Téreygeol et Gratuze, 2022).
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Figure 135, matieres premiéeres en lots

L'idée de départ était d'essayer d'obtenir une fusion a I'aide d'un simple four ouvert en briques alimenté
au charbon de bois, généralement utilisé pour les expériences de métallurgie. Le four a tirage ascendant
est équipé d'une cheminée centrale, il est fait de briques d'argile et a une facade ouverte. Grace a une
ventilation électrique a l'arriére du four et a une cheminée efficace, nous avons effectivement atteint des
températures de 1'ordre de 700°C a 900°C apres avoir fermé 1'avant du four avec des briques. Bien que
nous ayons réussi a atteindre la température de fusion du matériau du lot, nous n'avons pas pu maintenir
la température suffisamment longtemps pour obtenir une fusion homogéne qui aurait nécessité plusieurs
heures de chauffage a haute température. Cela aurait entrainé une énorme dépense d'énergie, c'est-a-dire
de charbon de bois. Nous avons ensuite essayé d'homogénéiser le matériau fritté dans une deuxiéme
étape dans un petit four électrique, mais la température et/ou la durée n'étaient pas suffisantes pour créer
une matrice entierement vitreuse. Pendant les expériences, la température du four et du creuset a été
étroitement surveillée a 1'aide d'un thermomeétre infrarouge Voltcraft (four a charbon de bois) et d'un
multimétre a thermocouple numérique (four électrique).

Figure 136, ustensiles et appareils utilisés pour ces expérimentations

Fours et thermométres. Four a charbon de bois avec ventilation fixée a l'arriére (a2 gauche), petit four
¢lectrique relié a un multimétre numérique a thermocouple (au milieu), thermomeétre infrarouge
Voltcraft (a droite).
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2 Protocole expérimental et recettes

1™ expérience

Un mélange de 44 g de sable, 44 g de litharge et 12 g de sel marin a été pesé dans un creuset en kaolin
et soigneusement mélangé. Le creuset a été fermé par un couvercle en céramique et placé directement
dans le charbon de bois chauffé au rouge, avec des mesures de température prises réguliérement. Le
matériau du lot a commencé a fondre a une température d'environ 700°C, aprés avoir chauffé le mélange
pendant environ 30 minutes. Le mélange avait encore une viscosité tres ¢levée et ne pouvait pas étre
versé du creuset. De plus, le creuset n'avait manifestement pas été exposé uniformément a la chaleur,
probablement en raison de l'ouverture du four a l'avant et/ou de 'arrivée d'air a l'arriére de la chambre
de cuisson. Aprés avoir été retiré du four, le creuset s'est fissuré sous 1'effet du choc thermique.

Figure 137, séquence expérimentale

[15:05 | 70°C (on the rim) Placing crucible into the furnace
F15:087 300°C (on the lid)
[15:13 400°C (on the lid)
- ~700°C (on the A fluid phase developed on the surface of the
lid) mixture
- - Crucible was removed from the furnace and
broken into two

Figure 138, suivi de I'évolution de la température

2° expérience

Nous avons reproduit l'expérience 1, en utilisant le méme mélange (44 g de sable, 44 g de litharge, 12 g
de sel) et a nouveau un creuset en kaolin. Cette fois-ci, cependant, le creuset a été soutenu par une brique
afin de répartir plus uniformément la chaleur autour du creuset. Le creuset a été placé dans le four a une
température de 120°C et nous avons augmenté régulierement la température pendant 35 minutes en
ajoutant continuellement du charbon de bois. Cette fois, nous avons atteint des températures supérieures
a 900°C, et le matériau du lot a commencé a fondre plus uniformément. Néanmoins, aprées avoir retiré
le creuset du four, le mélange était encore trés visqueux. Une partie de la masse a été retirée a 1'aide d'un
outil en fer et immédiatement trempée dans I'eau, ce qui l'a fait se détacher. Le reste du mélange a été
laissé a refroidir jusqu'a la température ambiante comme précédemment.
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Crucible removed from the
furnace.

Figure 139, mesures de température

Par rapport a la premiére expérience, la seconde a permis d'obtenir une fusion plus uniforme,
probablement en raison d'une répartition plus homogéne de la chaleur dans le four et autour du creuset.
Cependant, la charge était visqueuse et ne s'était pas transformée en une matrice de verre homogéne.
Dans les deux cas, l'interaction entre le matériau de la charge et la céramique du creuset semble avoir
¢té minimale, probablement en raison de la courte durée du traitement thermique.

Creusets montrant le matériau du lot ayant réagi et un peu de charbon de bois sur le dessus. Les résultats

de I'expérience 1

(a gauche) et de l'expérience 2 (a droite), qui montrent que le mélange a commencé a fondre, mais que
la température ou la durée du traitement thermique n'étaient pas suffisantes pour obtenir une fusion

homogene.
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3° expérience

Afin d'explorer la possibilité d'obtenir une substance plus homogéne, nous avons décidé de refondre les
produits de la deuxiéme expérience dans un petit four électrique. Le matériau semi-réactif de
I'expérience 2 a donc été finement broyé dans un pilon et un mortier et placé dans un plus petit creuset
en kaolin. Ce dernier a été placé dans un petit four électrique a 560°C. La température a été augmentée
de fagon continue pendant 80 minutes, jusqu'a atteindre la température maximale du four de 967°C. Le
creuset a ensuite été retiré alors que la matiére fondue était encore chaude et laissée dans l'environnement
ambiant pour qu'elle refroidisse lentement.

Figure 140, expérience 3 dans un four électrique

De gauche a droite : lot finement broyé de 1'expérience 3 dans un petit creuset en kaolin, placement du
creuset dans le four, contrdle de la température a l'aide d'un thermocouple multimétre, retrait du creuset
chauffé au rouge aprés 1h 20 minutes.

Cette expérience a livré un disque vitreux qui s’est facilement détaché du creuset. La fusion n’était pas
complément homogéne, mais une phase vitreuse était clairement visible.

Figure 141, disque vitreux résultant de l'expérience du four électrique
4° expérience

Il est bien connu que la solubilité du chlore dans un verre de silice est limitée (Tanimoto et Rehren,
2008). Pour vérifier si l'utilisation de chlorure de sodium (sel de mer) pouvait conduire a une séparation
de phase et donc empécher la formation d'une matrice vitreuse homogene, nous avons décidé de
remplacer le sel de mer par du savon de sodium vénitien en tant qu'agent fondant. En utilisant le petit
creuset de I'expérience 3, un mélange de 20 g de sable et de 20 g de litharge a d'abord été chauffé pendant
85 minutes dans le petit four électrique jusqu'a une température de 947°C. Le savon vénitien a ensuite
été ajouté a la cuillére dans le petit four électrique. Le savon vénitien a ensuite été ajouté cuillére par
cuillére. Le savon a immédiatement réagi avec le matériau de base, ce qui a fait mousser la masse fondue.
La masse fondue obtenue n'était pas encore assez fluide pour étre versée, mais elle semblait un peu plus
homogeéne que les masses fondues expérimentales précédentes. La majeure partie de la masse fondue
semblait étre une substance vitreuse opaque blanchatre (brillante) due a une fusion incompléte.
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Figure 142, profil de température du four électrique et moments ou le savon a été ajouté.

Figure 143, expérience 4, avec du savon vénitien et un four électrique.

5¢ expérience

Aprés avoir consulté un physicien du verre, nous avons tenté de reproduire la premiére expérience, mais
avec un lot plus petit, une température de réaction plus élevée et un temps de réaction plus long. Les
matiéres premicres (22 g de sable, 22 g de litharge, 6 g de sel marin) ont été finement broyées et tamisées,
introduites dans le creuset de kaolin et placées sur une structure métallique dans le four a charbon ouvert
et entourées de charbon de bois rougeoyant. La température du four a été lentement augmentée pendant
environ une heure jusqu'a 400°C pour éviter que le creuset ne se fracture et pour permettre a I'humidité
contenue dans le mélange de s'évaporer. 1l s'est avéré difficile de maintenir la température constante en
raison du systéme de ventilation et de la structure ouverte du four. Lorsque la température du creuset a
dépassé 400°C (a 10:58), le creuset a été placé directement dans le charbon de bois pour permettre un
chauffage plus direct et plus rapide. Du charbon de bois a été constamment ajouté au four afin
d'augmenter réguliérement la température. Le lot a commencé a fondre a une température légérement
supérieure a 650°C. Le creuset a été chauffé a plus de 950 °C et maintenu a haute température pendant
40 minutes. La couleur de la matiére fondue est passée progressivement du jaune au blanc et, lorsqu'elle
est apparue suffisamment fluide (a 11:37), le creuset a été retiré du four. Cependant, sa viscosité a
augmenté instantanément et la matiére fondue n'a pas pu étre versée du creuset. Une spectroscopie
Raman préliminaire a néanmoins montré que le matériau transformé de l'expérience 5 a une structure
amorphe avec quelques résidus de carbonate (Adar, 2022), provenant probablement du charbon de bois
de l'environnement du four.
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Figure 144, expérience 5, petit lot dans un four a charbon de bois ouvert, produisant une masse fondue semi-homogene
blanchatre
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Figure 145, températures dans et autour du creuset
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Figure 146, spectre Raman de la matiere transformée du lot de l'expérience 5
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3 Remarques conclusives

Notre premiére tentative de reproduction du verre au plomb sodocalcique andalou a été prometteuse,
bien que quelque peu décevante et plus difficile que prévu. Nous avons identifié plusieurs points qui
doivent étre améliorés et abordés de maniére plus systématique. Compte tenu de I'numidité élevée a
Melle, les matiéres premiéres doivent étre soigneusement séchées a basse température pour éliminer
toute trace d’humidité avant d'étre pesées, mélangées et chauffées. Les creusets en kaolin se sont avérés
appropriés et l'interaction entre le revétement du creuset et le verre formé a été minimale. Les conditions
de cuisson doivent étre mieux contrdlées. Les creusets remplis du mélange choisi doivent étre chauffés
lentement afin d'éliminer I'humidité restante et pour éviter qu’ils ne se fracturent sous l'effet du choc
thermique. Aprés une phase initiale de chauffage lent, la température peut étre augmentée plus
rapidement jusqu'a la température de fusion. Le lot doit étre maintenu a la température de transition
vitreuse ou a une température supérieure pendant une période prolongée afin d'assurer une réaction
uniforme et compléte du matériau du lot et d'obtenir ainsi une matrice vitreuse homogéne. Pour éviter
la cristallisation pendant le refroidissement, il est préférable de retirer rapidement la matiére fondue du
creuset afin d'abaisser la température, puis de la recuire pour réduire les contraintes mécaniques dans le
verre.

La solubilité du chlore dans le verre et le degré de séparation des phases provoqué par des concentrations
¢levées de chlore est un autre aspect qui doit étre ¢tudié plus en détail. Plusieurs études ont montré que
les concentrations de chlore dans le verre silico-sodocalcique ne dépassent généralement pas 1,5 % en
poids (Tanimoto et Rehren, 2008). Cependant, la solubilité du chlore dans un verre a haute teneur en
plomb semble étre plus élevée (Jolivet et al., 2023), mais les limites exactes ou les conditions de fusion
du verre archéologique a plusieurs composants ne sont pas connues. Par conséquent, différentes
compositions de lots avec des quantités variables de sel (chlore) devraient étre préparées et testées pour
leur solubilité et leur impact sur le comportement de fusion.

Bibliographie

Adar, F., 2022. Use of Raman Spectroscopy to Qualify Carbon Materials. Spectroscopy 37, 11-15.

Bayley, J., 2008. Lincoln: evidence for glass-working on Flaxengate and other sites in the city, English
Heritge, London.

De Juan Ares, J., Caceres Gutiérrez, Y., Moreno Almenara, M., Schibille, N., 2021. Composition and
origins of decorated glass from Umayyad Cordoba (Spain). Heritage Science 9.

Jolivet, V., Morizet, Y., Trcera, N., Fernandez, V., Suzuki-Muresan, T., 2023. Incorporation of chlorine
in nuclear waste glasses using high-pressure vitrification: Solubility, speciation, and local
environment of chlorine. American Mineralogist 108, 1032-1042.

Pactat, 1., 2022. Le recyclage du verre au temps des Romains, des Francs et des Byzantins. Reflets phys.,
16-21.

Schibille, N., 2022a. Islamic Glass in the Making: Chronological and Geographical Dimensions,
Leuven University Press, Leuven.

Schibille, N., 2022b. Verres au plomb islamiques. in: Bouquillon, A., Lehuede, P. (Eds.), Le Plomb dans
les matériaux vitreux du patrimoine. ISTE Sciences Publishing, London. pp. 179-201.

Schibille, N., Ares, J.D.J., Garcia, M.T.C., Guerrot, C., 2020. Ex novo development of lead glassmaking
in early Umayyad Spain. Proceedings of the National Academy of Sciences 117, 16243-16249.

Tanimoto, S., Rehren, T., 2008. Interactions between silicate and salt melts in LBA glassmaking.
Journal of Archaeological Science 35, 2566-2573.

Téreygeol, F., Gratuze, B., 2022. Refining silver with glass and soap : experimentation with an atypical
recipe from the Probierbiichlien of 1524. Affiner I’argent au verre et au savon: expérimentation d’une
recette atypique du Probierbiichlien de 1524. Meridies. Estudios de Historia y Patrimonio de la Edad
Media 36, 123-142.



197



198



3° PARTIE — Les matériaux issus du monde des vivants
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X La qualité des cendres et nature des combustibles pour les procédés
d’affinage (diachronique)
2022-2024

Maqueda F.*, Téreygeol F.*

* LAPA-IRAMAT, NIMBE, CEA, CNRS, Université¢ Paris-Saclay, CEA Saclay, 91191 Gif-sur-Yvette

Cette séquence expérimentale prolonge celle menée en 2021, en s’enrichissant des données obtenues
dans le cadre du mémoire de Master de F. Maqueda'®*. Les objectifs a atteindre pour cette série sont
doubles. 11 s’agit de :

- Détecter la pollution induite par la coupellation

- Préparer des casses composites avec une base en cendres de bois non lavée et en surface un lit
de la cendre lavée pour obtenir un référentiel facilitant la compréhension des objets
archéologiques

- Mettre en ceuvre des essais d’affinage directement au sol sans préparation de celui-ci et sans
couverture céramique (coupole ou moufle)

1 La coupellation sur foyer préparé avec moufle

Lors d’expériences précédentes, nous avons préparé une place foyere similaire a celle trouvée en fouille
a Castel-Minier (Ariége). Nous avions mesuré les taux des métaux présents en surface au fur et a mesure
de notre travail. Mais le procédé¢ a rencontré deux écueils. Le premier est que nous sommes sur un site
déja marqué par la présence des métaux que nous recherchons. Le peu que nous ajoutons lors des
expériences se détecte difficilement. Ceci d’autant plus, et ¢’est le second écueil, que I’emplacement des
points d’analyse n’¢tait pas suffisamment visible d’un essai a I’autre. Le taux n’étant pas uniforme a
1I’échelle de I’analyse, ne pas reprendre au méme endroit induit des variations qui sont autant dues a la
localisation du dosage qu’a notre activité. Cette année, nous avons décidé d’instrumenter plus
visiblement le foyer pour assurer une prise de mesure reproductible. Pour ce faire, nous avons inséré
dans le sol de petits tubes aluminium définissant un cercle toujours visible de 2 cm de diamétre sur
lequel nous venons poser notre appareil de mesure a 1’issue de chaque expérience. 6 plots ont ainsi été
disposés : en extérieur un pour chaque c6té du foyer et un cinquiéme doublant la prise de mesure sur la
face avant. Ce cinquiéme est disposé a une trentaine de centimétres en retrait du foyer alors que les 4
premiers sont a une dizaine de centimétres. Un sixiéme plot est inséré dans la couche de préparation du
foyer avant d’étre recouvert de cendre. Dans ce cas, ce plot n’a fait I’objet d’une mesure qu’au moment
de la mise en place, puis au moment du démontage du foyer a I’issue de 1’ensemble des coupellations.
Ce dernier fournit une information sur I’accumulation des métaux a I’intérieur du foyer a I’image de ce
que nous avons pu observer en fouille, les 5 autres doivent permettre de comprendre comment cette
accumulation se met en place.

164 B Maqueda, Affiner [’argent au Moyen Age, entre innovation et adaptation : études archéométrique et
expérimentale du corpus lié a la coupellation a Castel-Minier entre 1300 et 1500, Univ. de Strasbourg, faculté
de physique et ingénierie, Juin 2022.
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Figure 147, le foyer apres mise en place des plots de contréle extérieurs

Nous utilisons pour ces essais un moufle neuf (qui devra étre changé pour cause de rupture au terme de
I’essai 4). 11 est équipé d’une sonde thermique pour nous guider lors de 1’opération.

2 Préparation des matériaux et des objets

Le foyer et les moufles sont identiques a ceux utilisés en 2021, nous revoyons au rapport de cette année-
1a (rapport du PCR, 2021, p. 111-112).

L’alliage a été réalisé sur place a partir d’argent recyclé et de plomb de fagon a obtenir un plomb
argentifére contenant quelques pourcents d’argent (autour de 9%).

Cette expérimentation a nécessité la préparation de cendres afin de constituer la sole du foyer dont la
partie autour du moufle est a renouveler a chaque expérimentation. Les cendres proviennent d’une
cheminée domestique sans que nous puissions définir les essences utilisées. Elles sont préalablement
tamisées afin d’évacuer les charbons, graviers et autres gros ¢léments (agrafes, clous).

Les cendres sont ensuite lavées une premiére fois. Une fois reposé, le pH de I’eau est mesuré, il s’affiche
entre 13 et 14. La plus grande fraction de cette cendre est isolée pour servir de base a la sole. Une petite
fraction est lavée de nouveau pour obtenir un matériau mieux préparé servant au surfagage de la sole.
A Pissue de ces lavages, cette fraction a un pH de 12.
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Figure 148, réalisation de la sole du foyer de coupellation

Le résultat du lavage est sans surprise. Nous avions déja réalisé une approche similaire en 2014 et
2015'%. Cependant, une série analytique par pXRF a été faite pour disposer d’un dosage par rapport a
ces cendres.

Reading No SAMPLE Pb K S Cl
1869 Cendres non lavées | 1457,59| 69014,22 | 7185,16 | 516,74
1870 Cendres lavées 1fois | 838,78 | 31820,16| 4747,14 | 298,15
1871 Cendres lavées 2 fois | 88,48 | 20844,24| 2289,29| 188,16
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Figure 149, évolution de la composition des cendres suivant les lavages

Le potassium, soluble, voit son taux décroitre de moitié au premier lavage puis d’un tiers au second. Le
chlore présente également cette méme évolution, mais la baisse est plus linéaire bien que le soufre soit
insoluble dans I’eau, il est clair que son taux décroit. Il s’agit d’un artefact d’analyse en lien avec le

165 GAUTHIER (J.), FLAMENT (J.), SILENZI (F.), TEREYGEOL (F.), Broyer le minerai et affiner ’argent :
deux exemples d’une approche intégrée de I’expérimentation, in Verly G., Rademakers F., Téreygeol F. (eds.),
Studies in experimental archaeometallurgy: methodological approaches from non-ferrous metallurgies,
Monographies Instrumentum, n°60, Editions Mergoil, 2019, p. 43-56.
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plomb (nous avons laissé cet exemple pour montrer la difficulté d’utilisation de la pXRF). Quant au
plomb, il n’est soluble que dans des eaux acides. Nous travaillons dans une eau fortement basique. Sa
mise en solution dans une eau alcaline n’intervient que si le plomb est sous une forme carbonatée, ce
qui est visiblement le cas ici. Au regard des 4 éléments considérés, il est probable qu’un 3° lavage aurait
permis d’abaisser le taux de potassium.

3 Séquences de coupellation au sol sous moufle et synthese des résultats

Le déroulement d’une coupellation a été standardisé. Apres réalisation de la sole et de la dépression
centrale devant devenir la coupelle, la masse d’alliage a affiner est déposée dans cette dépression. Le
moufle vient la recouvrir. La sonde thermique est introduite par un des orifices latéraux du moufle de
maniere a ce que le point de mesure soit a proximité immédiate du bain sans entrer en contact avec le
métal en fusion. Un lit de charbons incandescent est constitué autour du moufle. Il est recouvert par des
charbons froids couvrant également la voite du moufle. La prise du feu n’est pas activité et se fait
lentement. Une fois le feu pris, la ventilation forcée débute, elle sera maintenue jusqu’au terme de
1’ opération.

Durant celle-ci, le travail du souffleur consiste :

-2 maintenir en action son soufflet et a réguler sa puissance en fonction du besoin en air perceptible
grace a I’aspect du bain et a I’incandescence des charbons

-a repositionner sa tuyere afin de s’assurer que le jet d’air se dirige bien a I’endroit voulu.
Parall¢lement, le travail de I’opérateur assistant le souffleur consiste :

- a ajouter régulierement des charbons de maniére a ce que jamais ne soit visible la surface externe du
moufle

- & éviter que trop de charbons de bois ne soient projetés a I’intérieur du moufle et notamment sur le
bain ; au besoin il intervient avec un ringard pour tirer les charbons hors du bain

- a surveiller I’aspect du bain pour guider le souffleur dans la puissance du geste a fournir

- a créer et maintenir devant I’entrée du moufle une sorte de corridor de charbons chauds pour permettre
le réchauffement de I’air insufflé

-a poser régulieérement de gros charbons incandescents devant I’entrée du moufle pour éviter des baisses
de température dues a une trop forte ventilation, tout en veillant a s’assurer que ’air arrive toujours dans
le moufle

Nous détaillons ces quelques points pour bien mettre en avant le role primordial de ce travail autour du
foyer qui ne peut étre accompli efficacement par le souffleur. Dans cette approche, I’opération nécessite
obligatoirement deux personnes.
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Synthése des essais

Au total, nous avons conduit 7 expériences dont nous livrons les résultats dans le tableau synthétique
qui suit :

Nature de I'alliage Nature du bouton Reste métalliqu
Masse Masse [Masse |Qualité Masse [Qualité
eng qualité |Durée eng eng en% eng en% N° Analyse|Remarques
Essai n® attendu Ag Pb | Cu Ag Pb | Cu
1 93 9%Ag 90 min 8,37 nd 95,7 0 994 Pas d'éclair
2 97 9%Ag | 64min 8,73 5,96 95 1,36 [ 0,4] 286 38 59 | 1,45 | 1859/1865
3 100 9%Ag 44 min 9 47,1 14,8 | 81,7 | 0,41 1860
4 100 9%Ag 59 min 9 52,9 28,17 | 70,1 | 1,07 1861
5 104 9%Ag | 65min | 9,36 1,89 9,4 | 0,8 03] 599 | 2362 [73,9] 1,2 | 1862/1866| Moufle neuf
6 103 9%Ag | 102 min 9,27 7,56 72,6 21,7 10,25| 37,46 | 19,11 | 76,4 | 1,2 | 1863/1867| Humidité 38%
7 104 9%Ag | 101 min 9,36 74,994 | 45,53 [52,6| 1,1 1864 Pluie
Total 701 15,41 169,23 516 g de Pb oxydé|

Figure 150, synthese des essais de coupellation

Etonnamment, nous n’avons réussi a coupeller correctement que trois fois (essais 1, 2 et 5) et encore
sans obtenir la totalité de 1’argent disponible. Cependant n’étant pas sur une démarche réflexive sur le
procédé lui-méme, ce point n’impacte pas la suite de notre réflexion. Notons que la masse de plomb
consommé a I’issue de ces essais se monte a un peu plus d’un demi-kilogramme (701 g dont il faut
retrancher les 9% d’argent, ce qui donne 637 g)

La masse de cendres imbibée se monte a 1125 g. Il s’agit d’une donnée non certifiée, car, le retrait de la
cendre imbibée se fait également avec des cendres vierges et du métal pris en surface de la coupelle.
Pour notre démonstration, cette valeur est ramenée a 1000g. Par expérience!®®, nous pouvons considérer
que cette masse est constituée pour moitié d’oxyde de plomb soit 500 g de PbO et donc 450 g de plomb.
Ainsi on peut estimer trés grossiérement la quantité volatilisée de plomb a une soixantaine de grammes
dont la détermination se fait ainsi : 701 g de matiére initiaux —[15 g d’alliage argentifére, 169 g de restes
métalliques et 450 g de plomb] = 67 g. La perte au feu en plomb s’établit donc a prés de 7%. Cette
donnée que nous n’avions pas encore cherché a obtenir devra étre mieux définie, car elle est importante
pour une meilleure compréhension des productions de métal gris tout au long de I’Histoire'?’.

1% TEREYGEOL (F.), THOMAS (N.), La coupellation des alliages cuivre - argent : Approches expérimentales
de I’essai d’argent par voie séche, revue Archéométrie, n°27, 2003, p. 171-181.

167 Ainsi dans le cas spécifique de Melle, nous n’avons encore jamais oser proposer d’évaluer la quantité de
plomb produite (voir TEREYGEOL (F.), La quantification de la production argentifére : Melle, un cas d’école ?,
in Bompaire, M., Sarah G. (eds), Mine, métal, monnaie, les voies de la quantification de I’histoire monétaire du
haut Moyen Age, coll. Hautes études médiévales et modernes, n°111, Droz, Paris, 2017, p. 48)



4 La question de I’enrichissement des terres au cours de 1’opération

Enrichissement des terres céramiques

Nous incluons ici un élément issu des travaux de laboratoire conduit en 2022 sur le matériel expérimental
de 2021 : I’enrichissement en plomb de la pate céramique du plomb. Nous avions déja ouvert des pistes
de recherche en ce sens en 2021 et la poursuite du travail sur cet objet nous permet aujourd’hui de
conclure.

L’an passé, nous avions eu une approche comparative entre des tessons que nous supposions provenir
d’un moufle et des tessons issus du moufle expérimental. Nous avions mis en évidence la similitude des
profils de distribution du plomb dans la pate en fonction de la distance a la face interne. Le signal du
plomb était important en face interne, il décroissait rapidement pour suivre un niveau faible avant de
remonter sur la partie extérieure. Ce dernier accroissement n’atteignait pas le niveau de plomb observé
dans la partie interne. Ainsi nous avions pu renforcer notre interprétation des tessons percés comme
étant des vestiges de moufle.
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Figure 151, présence de plomb dans un moufle archéologique (a gauche) et dans le moufle expérimental

Une étude exploratoire a aussi été menée sur la répartition spatiale de la concentration en plomb sur le
moufle expérimental. On remarque ainsi que la pollution au plomb est plus intense au niveau du centre
du moufle et donc au niveau de notre bain métallique, mais aussi a ’arriere du moufle en haut. Cette
hausse de la concentration en plomb permet d’émettre 1I’hypothése que la pollution au plomb sera liée a
la trajectoire des flux d’air chargés en plomb. Si cette hypothése se trouve vérifiée a 1’avenir, nous
pourrions peut-étre identifier la place des tessons archéologiques dans un moufle. Parallélement une
représentation spatiale de la distribution du plomb a été faite a la fois en intérieur de la piéce, au coeur
de la pate et en extérieur du moufle. Bien qu’il faudrait augmenter les points de contréle (limités ici a
4), cette représentation permet de visualiser le mode de répartition du plomb.
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Pollution au plomb sur la paroi intérieure

0
15 8
10
5 4 o
2
0 0
Lengueur {cm) Largeur (cm)

Pollution au plomb au cceur de la pate du moufle

6

4

0 0
Lengueur {cm) Largeur (cm)

Pollution au plomb sur la paroi extérieure

6

4

]
Longueur (cm) Largeur (cm)

Figure 152, représentation spatiale de la pollution au plomb dans le moufle
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Enrichissement des sols

Le sol correctement appareillé, nous avons pu mesurer nos apports en plomb, zinc et cuivre sur nos
zones tests disposés autour et dans le foyer. Les résultats limités a ces trois métaux sont donnés ci-
dessous sous forme d’un tableau puis de graphiques :

Plomb en ppm en gras val sup a error x 10
Sur plot Dosages blarfEssai 1 Essai 2 Essai 3 Essai 4 Essai 5 Essai 6 Essai 7
1 31 126 113 145 131 118 465 499
2 53 196 465 283 372 516 428 550
3 94 277 246 767 323 479 558 1225
4 34 995 1534 1048 1215 885 2775 2923
5 42 2508 2489 1508 2273 2209 3054 2114
6 129 2945
A coté des plots Blanc
1 2843
2 2230
3 2072
4 4242
5 5125
Cuivre en ppm en gras val sup a error x 10
Sur plot Dosages blarEssai 1 Essai 2 Essai 3 Essai 4 Essai 5 Essai 6 Essai 7
1 45 81 81 74 50 58 95 100
2 72 87 83 79 86 83 67 66
3 96 118 110 88 84 111 115 122
4 76 128 199 108 109 91 122 3645
5 55 162 127 91 127 205 141 102
6 65 149
A coté des plots Blanc
1 194
2 138
3 130
4 269
5 216
Zincen ppm en gras val sup a error x 10
Sur plot Dosages blarEssai 1 Essai 2 Essai 3 Essai 4 Essai 5 Essai 6 Essai 7
1 10 17 18 33 30 25 119 85
2 14 51 93 53 71 102 160 125
3 21 58 37 99 108 120 133 206
4 14 204 258 179 144 133 333 350
5 13 415 347 230 316 284 330 282
6 10 152
A coté des plots Blanc
1 474
2 360
3 407
4 622
5 549

Figure 153, dosages aux métaux des sols dans et autour du foyer




Evolution du taux de plomb en ppm
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Figure 154, évolution du taux de Cu, Zn et Pb dans les sols lors des coupellations
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Le graphique du zinc, métal que nous n’avons pas introduit dans nos expériences, illustre la
contamination provenant du travail dans et autour de la zone de travail avec des apports non souhaités
principalement dus a notre piétinement. Les taux restent faibles et inférieurs a ceux mesurés a proximité
de nos plots au début de 1’expérience.

Le cuivre, qui est présent en faible quantité dans 1’alliage traité, a bien coloré les cendres imbibées, mais
ne se détecte pas dans les sols. Quel que soit le plot considéré, la teneur évolue autour de 100 ppm. Le
dernier dosage du plot 4 s’apparente a un effet « pépite » dii a une pollution mécanique de la zone
d’analyse.

Le plomb appelle plus de commentaires. Indépendamment du plot, le taux de base est faible. A I’issue
du premier essai, les taux évoluent fortement pour les plots 4 et 5 se trouvant au niveau de la place du
soufflet et sur la face batie du foyer, alors que sur le pourtour du foyer, le taux de plomb évolue plus
faiblement. Sur la face avant, il semble y avoir une contribution mécanique a I’apport en plomb (en lien
avec le nettoyage et la remise en place d’une coupelle pour I’expérience suivante) qu’on ne retrouve ni
a I’arriére ni latéralement. Au cours des essais suivants, le signal reste identique sur les plots 4 et 5 nous
permettant de limiter 'importance de 1’apport mécanique puisque non cumulatif. Les plots 2 et 3
semblent connaitre une accumulation lente. A I’inverse la teneur en plomb du plot 1 n’évolue pas avant
le 6° essai ou il rejoint la teneur observée sur le plot 2. Enfin le plot 6, enterré dans la sole et pour lequel
nous n’avons que 2 mesures, s’apparente au comportement observé pour le plot 4.

11 semble possible de proposer 3 groupes :

- Un groupe a forte teneur (plots 4, 5 et 6), soit sous le moufle et la place de travail.

- Les deux plots 1 et 3 concernent les cotés de la structure, I’accumulation de plomb est réelle
avec une croissance d’un facteur 5

- Le plot 3 (face arriére) montre une augmentation mesurée, mais réguliére qui s’intercale entre
les deux groupes précédents. Il témoigne principalement de I’apport éolien puisque dans 1’axe
direct de I’évacuation de I’air aprés son passage dans le moufle

En appliquant une simple approche comparative entre structure archéologique et structure
expérimentale, nous observons un comportement similaire, évident plus intense dans le cas de la réponse
sur structure archéologique du fait de la durée d’utilisation couplée a la stabilité des accumulations du
plomb dans le sol. Nous pouvons méme proposer que le métallurgiste était droitier, rejetant sur ce coté
droit ses poussiéres comme dans notre cas.
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Figure 155, approche comparative du taux de plomb observé sur la structure archéologique
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5 La coupellation sur sol naturel sans moufle

Ce travail prolonge les essais qui viennent d’étre relatés. Nous avons également choisi de progresser
dans la compréhension de cette étape de la production du métal blanc en simplifiant a ’extréme la
structure autorisant la coupellation. Fort de notre expérience sur les fours a moufles et les fours a coupole
sur la base des modeles de la Renaissance et de la période moderne, notre but avoué est d’arriver a
I’accomplissement de la coupellation dans une structure métallurgique dépouillée en lien avec les
données disponibles pour 1’atelier de Sardes du Vle s. av. n.e. (Ramage, A., Craddock, P. 2000. King
Croesus' Gold: Excavations at Sardis and the History of Gold Refining. Archaeological Exploration of
Sardis, 11, Cambridge: British Museum Press).

Choix du protocole

Contrairement aux pratiques expérimentales admises et que nous utilisons par ailleurs, nous avons
décidé d’avoir une démarche évolutive rapide en limitant les essais dans chaque configuration préétablie.
Cette approche qui peut apparaitre risquée repose sur notre expérience du procédé de coupellation que
nous pratiquons depuis plus de deux décennies dans différentes configurations. Elle atteste également
que nous sommes bien dans une recherche du geste et de la posture pour apporter des éléments
d’explication a des vestiges archéologiques parfois trop rapidement traités.

Six essais ont été conduits en faisant évoluer 1’environnement de travail en foyer ouvert et le
combustible.

L’alliage a affiner est produit a partir de différents morceaux d’argent issus de coupellations précédentes,
auxquels nous ajoutons du plomb afin d’obtenir une masse titrant 10%Ag.

Coupellation sur foyer a sole préparée en utilisant du charbon.

L’emplacement du foyer de coupellation est identique a celui utilisé depuis 2021 : un quadrilatére de 1
m? dont 3 des cotés sont matérialisés par des pierres sur champ. Le quatriéme, la face avant, reste ouvert
en accord avec le mod¢le archéologique (voir rapport 2021, p.112). Nous avons retiré I’ensemble des
couches de travail pour établir une nouvelle sole. Celle-ci est constituée d’une premiére accumulation
¢épaisse de 4 a 5 cm de cendres de bois non lavés. Elles sont Iégerement humidifiées pour pouvoir étre
mises en place. Au centre de la structure, une dépression est partiellement colmatée avec de la cendre
d’os industrielle de fagon a matérialiser I’emplacement de la coupelle.

Pour cet essai nous avons choisi de ne travailler qu’avec du charbon de bois. Un lopin de 101 g d’alliage
est déposé dans la coupelle. Nous disposons de gros charbons de bois autour et au-dessus de celle-ci.
Quelques minutes (9 minutes) apres 1’allumage et le début de la combustion, il y a un bain liquide. Une
couche de litharge solide est présente a la surface. L’opération est conduite pendant une heure. Durant
ce laps de temps, il s’avére que nous ne pouvons pas concilier montée en température du bain et
ventilation efficace. Soit nous augmentons la température a la surface du bain en le couvrant de charbon,
et dés lors nous ne sommes plus dans des conditions suffisamment oxydantes, soit nous découvrons le
bain et la température chute d’autant plus qu’il est nécessaire de ventiler. Sous 1’effet du souffle de la
tuyere, il est impossible de maintenir des charbons chauds a proximité du bain.

A Iissue ’opération, la coupelle ne présente aucune trace d’imbibition par de 1’oxyde de plomb. Méme
s’il s’agit d’une premicre tentative dans cette configuration, il apparait inutile de poursuivre dans cette
voie, a la fois pour les raisons pratiques évoquées ci-dessus et pour des raisons de logique dans le choix
de ce type de combustible qui nécessite par ailleurs un lourd investissement en temps et en personne
pour étre obtenu. Nous avons cependant testé le bouton de retour présent dans la coupelle (analyse



n°2359). Il est pesé a 92 g, et indique donc une perte de matiére de 10g. En pXRF, I’argent s’affiche a
hauteur de 12%, tout comme le cuivre. Le plomb, associé a I’antimoine, est dosé a 76%. 1l est clair qu’il
y a bien eu un enrichissement léger en argent passant de 10 a 12%, mais surtout cet affinage a eu pour
effet un départ du plomb provoquant mécaniquement un enrichissement en cuivre. Ce départ ne s’est
pas fait sous forme d’oxyde liquide dans la coupelle favorisant la concentration du cuivre.

Figure 156, affinage au charbon seul, sur foyer ouvert

Coupellation sur foyer a sole préparée en utilisant du charbon et du bois

Si le charbon seul ne semble pas pouvoir étre utilisé efficacement dans la coupellation en foyer simple
(alors qu’il sert de combustible pour ’affinage sous moufle, en four comme en foyer), nous avons
souhaité tester une derniére configuration avant d’évacuer cette hypothese. Il s’agit de travailler avec
une combinaison de bois et de charbon. La structure de travail ne varie par sinon que la coupelle est
refaite a 1’aide, ici encore, de cendre d’os industrielle. Nous utilisons un lopin de 108 g d’un alliage
PbAg a 10%Ag. Des bois refendus sont disposés dans la longueur de part et d’autre de la coupelle
refermant ainsi latéralement le foyer. Sur les faces avant et arriére, il y a uniquement du charbon. Sur le
tas de charbon, des bois, nous créons ainsi une sorte de corridor pour canaliser le flux d’air et éviter
I’expulsion des charbons sur les cotés.

Dix minutes aprés la mise a feu, un bain est form¢. Puis 5 minutes plus tard, une mesure prise avec notre
thermométre infrarouge indique 850°C a la surface du liquide, soit proche de son point de fusion
(888°C). La chauffe est poursuivie en ajoutant latéralement du bois et du charbon dans la zone de travail.
11 reste toujours aussi difficile de contrdler le déroulement de 1’opération, car, en se fractionnant sous
I’effet conjugué de la chaleur et de sa combustion, le charbon couvre rapidement le bain. Apres une
heure de chauffe, I’opération est arrétée. A cet instant, en découvrant le bain a 1’aide d’un ringard, on
distingue nettement la coupellation en cours, mais loin d’étre aboutie. Une fois refroidi, le lopin de métal
est retiré. La coupelle est prélevée. Apres découpe, elle ne montre aucune trace réelle d’imbibition.

La masse métallique récupérée pése 98g (soit une perte de 10 g). Son dosage en pXRF fait apparaitre
un enrichissement en argent qui passe d’une dizaine de pourcent a 14%. Mais encore une fois,
I’imbibition n’a pas eu lieu.
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Cette combinaison de bois et de charbon pourrait permettre d’aboutir a une bonne coupellation. Pourtant,
comme dans le premier cas, il semble déraisonnable d’envisager 1’usage de charbon d’autant que sa
consommation est relativement importante au regard du stade d’affinage auquel nous sommes parvenus.

Figure 157, essai de coupellation avec combustible mixte (bois-charbon de bois)

Coupellation sur foyer réduit limité par des briques en utilisant du bois (3 essais, notés 3 a 5)

La configuration suivante met toujours en jeu un foyer aménagé avec une préparation de la sole du foyer
a I’aide d’une couche de cendre de bois, et une dépression tapissée de cendre d’os formant la coupelle.
11 s’y ajoute trois briques mécaniques restreignant la zone foyére a un espace de 20 x 20 cm. La face
avant reste ouverte afin de pouvoir diriger le flux d’air et sur le bain. Des bois sont posés sur les briques
puis enflammés. Pendant le travail et selon le ressenti de 1’opérateur, ils sont laissés a briiler, finissant
par tomber sur la sole, ou ils sont retirés et remplacés par de nouveau de fagon a ce que le bain ait
toujours une couverture. On prend également soin de toujours lancer la combustion d’un bois en
périphérie de la zone foyere pour limiter les baisses de température liées a 1’ajout de matiére froide.
Durant I’opération, des bois sont disposés sur la face avant du foyer de fagon a former une ouverture en
trapéze se refermant vers la coupelle. S’enflammant, il devient possible grace au souffle de la tuyéere de
diriger la flamme sur le pourtour du bain. Cette configuration permet d’avoir une vue sur le bain et avec
I’expérience, il est possible de régler son débit d’air & I’aide de la couleur des charbons : au rouge
sombre, la litharge se fige. I suffit alors d’augmenter les pulsations du soufflet pour que la coupellation
reprenne.

Sole Coupelle |Coupellation sur foyer ouvert Alliage Masse métallique affinée
dimensions | Diamétre Nature de cendres |Combustible] Ventilation Durée (min.) | Teneuren Ag| Masse (g) |Quantité (g)| Qualité (%)
1 20x20cm |10cm cendres d'os Bois 1soufflet outre 85 16 %Ag 95 7,4 93,9 %Ag
2 20x20cm |10cm Cendres d'os Bois 1soufflet outre 60 12 %Ag 86 8,2 74,9 %Ag
3 20x20cm |10cm Cendres d'os Bois 1 soufflet outre 30 9 %Ag 92,5 9,3 84 %Ag

Figure 158, synthése des 3 coupellations avec bois et briques de parement

Les trois essais ont été conduits sans difficulté. Sur le premier (n°3) nous avons méme pu observer un
¢éclair d’argent signant habituellement la fin de I’opération. Le dosage ultérieur montre qu’il reste encore
une quantité appréciable de plomb (2,66 %) ainsi que le cuivre (1%). Surtout la masse fait défaut. La
teneur en argent de 1’alliage de départ est de 16%. Dans le meilleur cas (récupération de 100% d’argent),
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le bouton devrait peser 15,2 g (et plus s’il y reste du plomb et du cuivre). Ici le bouton ne fait que 7,4g.
En fait, on observe sur le pourtour de la casse de nombreuses billes d’alliage plus ou moins affinées
ainsi que des accumulations d’oxyde de cuivre dont nous savons par expérience qu’elles contiennent de
I’argent et du plomb. La casse pése avec les métaux qui s’y trouvent 106,38 g. A ce stade il n’est pas
possible de savoir si le bilan matiére s’équilibre a 1’aide de ces masses prises sur la coupelle et de I’oxyde
pris dans les pores de la cendre. Nous soupgonnons fortement et en premier lieu des pertes provenant du
travail au ringard. Le probléme est similaire pour le second essai (n°4). En revanche, sur le 3° essai (n°5),
il semble que les masses, sans fournir un bilan matiére parfaitement équilibré, se conservent. Il est
probable que face a ce nouveau mode de travail, nous nous sommes adaptés et avons moins perdu
d’alliage lors du travail sur le bain. En effet les pourcentages de la perte d’argent évoluent passant de
54% (1) pour ’essai 1, 40,4% pour I’essai 2 et 6% pour 1’essai 3.

Figure 159, coupellation avec bois et briques de parement

Essai « Sarde » sur sol naturel

Enfin le dernier essai de 2023 (n°6) repose sur un nouveau foyer, ou plus exactement sur 1’absence de
foyer. Pour tenter une telle approche, nous nous appuyons sur les vestiges d’aprés photographies et
dessins de la fouille de I’atelier de Sardes en Turquie (Ramage, A., Craddock, P. 2000. King Croesus'
Gold: Excavations at Sardis and the History of Gold Refining. Archaeological Exploration of Sardis,
11, Cambridge: British Museum Press). Les coupes faites sur ce site indiquent des niveaux de circulation
dans lesquels se trouvent des coupelles usagées correctement positionnées. Un cliché d’un niveau de sol
fait apparaitre un certain nombre de ces coupelles sans qu’on observe de recoupement. Rien, sauf la
coupelle, ne définit une activité métallurgique impliquant du feu. Parallélement le mobilier produit fait
apparaitre des briques sur cuite et scoriacées ainsi que des blocs tuyeres. Craddock et Ramage proposent
¢galement une mise en situation assez expressive. Enfin, dans I’atelier de Sardes, il a bien été trouvé un
fourneau pour la cémentation de 1’or, mais aucune structure de chauffe susceptible d’accueillir les
coupelles. Nous avons donc choisi de tester une configuration dégradée de I’affinage : un simple trou
dans le sol rempli de cendres et trois briques en terre crue pour délimiter I’espace de chauffe. Les briques
utilisées ont séché provenant de la construction du four expérimentale de Kerma en 2019 (merci a
Georges Verly de nous avoir donné ce mobilier).

Le mode de chauffe reprend a I’identique celui présenté précédemment des coupellations sur foyer réduit
limité par des briques en utilisant du bois (essais n°3 a 5). Nous avons mis a la coupelle 78 g d’alliage
titrant 10% d’argent. L’opération a duré 1h30. L’obtention des conditions de coupellation a été plus
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délicate. En effet, bien que nous ayons travaillé durant une période séche et sous un espace abrité, il
existe une humidité résiduelle du sol. La montée en température a été laborieuse, car une bonne part de
la chaleur est consommée pour 1’évaporation de I’eau a la fois des briques et du sol. Il s’agit
vraisemblablement du facteur limitant. Cependant nous avons obtenu un bouton de 50,36g (auquel
s’ajoutent 2.9g isolés) titrant 16.8 %. La casse quant a elle s’affiche a 19,83 g (équivalent a 10g de
plomb). Elle ne contient pas de parties métalliques. Il faut donc admettre une perte mécanique de 28 g.
Etonnamment, en comparant la quantité estimée d’argent présent dans I’alliage de départ (7,8g pour 78
g a 10%Ag) et celle de la masse d’alliage au moment de 1’arrét (53.26 g d’alliage a 16,8%Ag, soit 8,9g),
il s’avere qu’elles sont dans les mémes gammes. Cette fois, il semble que nous n’avions pas encore
perdu d’argent mécaniquement au moment de stopper 1’opération !

Si le procédé est a renouveler, nous disposons déja d’une information intéressante a inscrire au registre
de I’archéologie expérimentale prédictive : I’aspect du foyer aprés usage. A 1’issue de 1’opération, nous
avons collecté la coupelle et rangé les briques. Aprés 3 jours, il ne subsiste de 1’opération qu’une trés
discrete trace de rubéfaction discontinue que, sans savoir, nous aurions bien du mal a attribuer a une
opération d’affinage.

Début de I’opération

Fin d’opération, aprés retrait du combustible Etat du foyer 3 jours aprés

Figure 160, états successifs du foyer de coupellation disposé au sol

Essai « Sarde » sur sol préparé

Fort de ces différents essais, nous avons décidé de tester la derniére structure d’affinage que nous ne
connaissons pas encore et qui se rattache, elle aussi, a la production des métaux précieux a Sardes. Ce
choix réside dans la volonté de présenter une approche compléte de la séquence de production de I’or et
de I’argent a Sardes. La principale modification de la structure réside dans sa fondation. Sur certaines
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zones, I’emplacement de I’espace n’est pas défini clairement dans la publication de Ramage et Craddock
(op. cit.).Le texte ainsi que certaines coupes indiquent le retrait du sol qu’un apport de cailloutis aérés
vient remplacer. Sur ce niveau artificiel, un lit de terre fait office de niveau de circulation et localement
recoit la sole de cendre. Nous avons donc ouvert une fosse carrée de 50 cm de c6té et nous avons creusé
sur une quarantaine de centimétres en profondeur. La moitié inférieure de la fosse a été remplie a I’aide
de cailloutis issus de nos abattages au feu. La moitié supérieure est faite a 1’aide d’un mélange de terre
locale provenant de ce méme creusement et de cendres de bois, le tout humide (par la force des choses).
Inscrite dans ce niveau, nous avons inséré une couronne d’argile cuite pour faciliter la mise en ceuvre
de la sole et surtout pour disposer d’un espace relativement sec, condition sans laquelle aucun travail
métallurgique n’est possible. La partie centrale circulaire a 6 cm de profondeur, les 4 a 5 premiers
centimétres sont colmatés a ’aide de cendre de bois non lavée et disposée encore séche. Les 2
centimetres supérieurs sont réalisés a 1’aide d’une cendre de bois lavée disposée séchée puis légérement
humidifiée pour pouvoir la compacter et définir la dépression formant la coupelle dans la sole.
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L’ensemble a été réalisé sous une structure couverte et sur un niveau légérement surélevé par rapport au
sol voisin. Ajoutons que 1’ensemble du terrain était détrempé par d’abondantes pluies ce qui ajoute a la
difficulté de I’opération d’affinage. Ainsi, aprés la mise en ceuvre, nous avons réalisé plusieurs feux de
bois pour tenter de diminuer ’humidité environnante. Avant les feux, la mesure hygrométrique prise a
5 cm de profondeur s’affiche a 52%Hr. Apres deux jours de séchage, elle affiche 32%rH ce qui semble
acceptable (par comparaison, les données prises dans le four de cémentation — dons sous abris - montrent
avant le lancement du four un taux d’humidité de 36%rH ; aprés usage il est ramené a 20%rH).

Sur cette sole, nous disposons 3 briques crues (20x20 x7cm) de fagon a former une enceinte ouverte sur
un coOté. Les briques ne sont pas jointives. La charge métallique est déposée dans la dépression et un
petit blicher est construit directement dessus. Une fois enflammé, le feu est activité a 1’aide d’un soufflet
outre doté d’une tuyére. L’aire de chauffe est donc de 400 cm?. Le foyer pris, des biichettes refendues
sont posées a plat sur les briques de facon a former une couverture. Autant que faire se peut, nous
utilisons un minimum de biichettes pour cette couverture. Elle est maintenue pendant toute la durée de
I’opération en ajoutant des bois en limite qui, une fois enflammés, sont placés au-dessus de la coupelle.
Trois tentatives de coupellation ont été conduites dans cette structure. Les données sont résumées dans
le tableau ci-dessous.

Essai 1 Essai 2 Essai 3
Masse a coupeller 100 g 34,20 g
Emplombage de  |Emplombage
Nature de l'alliage Plomb pur  |cementation "devil[Cément "or -
mud" Melle-2023"
Début de la coupellation | T+24 min T+15 min T+13 min
Arrét avant
Fin de I'opération T+55 min T+48 min terme, trop
humide
Production de litharge Oui oui oui
Absobtion Oui oui oui
Processus complet Non Probable Non
Qualité du bouton Ind. Ind. Ind.

Bien que ’éclair d’argent n’a conclu aucun des 3 essais, cette série nous a permis d’améliorer notre
gestion du feu et le maintien d’une température supérieure au point de fusion de I’alliage tout en
maintenant une atmosphere oxydante. Cet environnement de travail, quoique rudimentaire, semble tout
a fait opérationnel et s’accorde bien avec les témoignages archéologiques recueillies a Sardes. Il nous
reste & améliorer nos gestes et notre gestion pour parvenir a un résultat satisfaisant dans un esprit de
production de métal fin. La qualité de nos cendres de bois lavés répond bien aux attentes dans ce cadre
d’affinage. Elles sont d’un accés aisé, la préparation reste simple et limitée et les stigmates de
I’utilisation (aspect rongé de la cendre) sont en adéquation avec les vestiges archéologiques tels que
nous pouvons les observer dans la publication de Sardes.

A ce stade, nous travaillons dans des coupelles d’une dizaine de centimétres de diamétre (soit +/- 80
cm?). Elles sont en accord avec certains des exemplaires mis au jour a Sardes. Toujours sur ce site, il
existe également des coupelles beaucoup plus grandes (25 cm de diamétre). La surface de travail peut
donc étre bien plus importante (+/- 490 cm?). Cette surface prés de 6 fois supérieure questionne
directement la capacité de métallurgique & ventiler la coupelle. A 1’aide de notre seul soufflet, Il semble
quasi impossible de ventiler une surface circulaire supérieure & 80 cm? (si les casses étaient oblongues,
la surface pourrait étre augmentée de par la direction du flux d’air). Ainsi pour assurer I’affinage sur une



surface nettement plus grande cela implique de disposer plusieurs soufflets et autant de personnes pour
les activer. Il n’est inintéressant de réfléchir a la maniere de travailler & deux sur la structure. Elle
nécessitera une réelle coordination. Au-dela de 2 personnes, un autre probléme peut s’anticiper. La
personne qui gére la coupellation doit pouvoir accéder librement et rapidement sur chaque point du
foyer. A mesure que le nombre de souffleurs augmente, cette capacité d’action se réduit. ..

6 Conclusions

Cette série expérimentale reposait sur des vestiges archéologiques que séparent a la fois le temps (usage
de sources allant du Vle s. av. JC au XVe s. ap. JC.) et I’espace (de la France a la Turquie), et sur nos
démarches liées a I’affinage de I’argent. Elle tendait vers une mise en situation la plus dépouillée
possible. Nous avons abouti a un travail dépouillé avec une préparation relativement simple de 1’air de
travail qui réduit le probléme de I’humidité. Parallélement, les 3 briques qui délimitent 1’espace de
travail permettent de soutenir le bois formant un toit, mais n’apportent pas d’autre gain, notamment
calorifique puisque rapidement du bois et du charbon s’accumulent contre leur face. Il s’agit bien d’un
travail sur foyer ouvert.

Le modé¢le semble opérationnel. Il se heurte sur notre plateforme a un probléme environnemental :
I’humidité des sols. Nous en voulons pour preuve les succés observés sur les coupellations sur les foyers
avec sole. Dans ce cas, la coupelle est inscrite dans un matériau sec et isolant (de la cendre de bois). Plus
largement nous touchons ici une des limites du travail expérimental sur plateforme au sein de laquelle
nous sommes tributaires des conditions environnementales comme nous ’avions déja montré lors de
I’usage du vent pour les wayrachinas andines.

Notons également que ce travail sur le sol ne peut étre mené a bien sans le recours a une ventilation
forcée. Un simple soufflet-outre suffit, mais cela reste incontournable.

La conduite de la coupellation dans ces conditions sommaires, implique beaucoup de travail sur le bain
pour le découvrir lorsque du bois, des charbons et des cendres viennent y flotter. Il s’agit alors de
repousser / tirer hors du bain ces éléments qui entravent la bonne marche de la coupellation. Ces actions
mécaniques répétées conduisent d’une part a détériorer la coupelle, d’autre part a entrainer du métal
liquide hors du bain, et donc des pertes d’argent qui peuvent &tre conséquentes. Ces gestes sont
incontournables, mais a ce stade il est possible que nous disposions d’une marge de progression quant a
la qualité de la tenue mécanique de notre coupelle.
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Ce travail a débuté en 2019 avec nos collégues du Rijkmuseum qui travaillaient alors sur le raffinage
des argents utilisés par I’orfevre Adam van Vianen au XVlle si¢cle (Van Bennekom et al., 2021). Ayant
résolu les questions posées alors, elles n’ont pas souhaité poursuivre sur celle un peu atypique de I’usage
du savon et du verre. En 2021, avec Bernard Gratuze, spécialiste des verres archéologiques, nous avons
repris ce théeme (Téreygeol, Gratuze, 2022). Notre interrogation portait sur la capacité a affiner I’argent
selon la nature des verres employés.

Enfin, dans le cadre de ce PCR en 2022, nous avons multiplié les essais en fonction de chaque recette
identifiée. Nous avons testé les recettes antérieures a 1550.

Nous nous sommes également interrogés sur la durée de 1’opération. Jusqu’a présent, nous avions fixé
une durée arbitraire. Cette fois, la durée a fait partie des variables.

1 Le corpus de recettes

Nous avons identifi¢ 10 recettes s’échelonnant des X-Xle siécles jusqu’au 12 juin 1942. Nous les
reprenons dans le tableau synthétique ci-dessous. Nous n’avons pas trouvé trace de ce mode d’affinage
avant le traité des Arts et Métiers récemment édité par R. Halleux. Il s’agit d’une compilation plus que
d’un recueil de recettes qui renvoient a des savoir-faire venus d’Orient et ayant cours chez les artisans
byzantins vers les X et Xle siécles. Cette premicre recette permet le raffinage d’un argent de
coupellation, et seul le verre est nécessaire au bon déroulement de I’opération. Le traité du moine
Théophile (XIle siecle) mentionne ce méme procédé. Au verre, le moine orfévre ajoute du plomb. Ajout
surprenant, il se comprend pourtant comme un fondant pour le verre. L’anonyme de Zuretti au XIVe s.
s’avance vers une chimie mieux comprise. Le verre est remplacé par des sels et notamment le borax
permettant la formation d’un verre a bas point de fusion. La 4° occurrence du procédé est due a
I’anonyme du probierbuchlien en 1524. C’est la seule recette qui introduit le savon a coté du verre
inscrivant la recette dans une pratique artisanale ayant trouvé avec le savon un substitut aux sels alcalins.
En effet, le savon contient les composés (potasse ou soude, selon son mode de fabrication) nécessaires
pour abaisser le point de fusion du verre. En 1540, Biringuccio propose la 5¢ recette que nous avons
identifiée. Elle est comparable a celle de I’anonyme de Zuretti. Avec Ercker, sans surprise, la recette
porte de nouveau clairement sur un argent de coupellation auquel il faut ajouter différents sels, trouvant
ainsi encore son origine dans le texte de I’anonyme de Zuretti. Resté jusque-la dans le registre des
orfévres, des essayeurs et des alchimistes, ce procédé entre a la fin du XVIle dans celui des monnayeurs.
La différence reste sur la nature de 1’argent mis au feu, mais également sur 1’association des différents
sels avec le plomb. En 1766, le dictionnaire de Macquer propose un affinage avec de nouveau du verre
et des sels et des alcalins. Enfin, en 1941 et 1942, I’essayeur parisien propose deux recettes, I’une avec
du verre, du sel Solvay et du salpétre, I’autre sans verre, mais avec les mémes sels et du borax'®®. Nous
avons ici la preuve que les deux filiations ont existé de fagon concomitante et traduisent des questions
liées a I’approvisionnement des officines.

168 Cahier numéroté d'un atelier essayeur, Laboratoire Boudet et Laboratoire Dubois, essayeurs, fondée en 1869,
200 p. (dont 193 utilisées).
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Au cours de I’évolution de cette recette, le choix du récipient varie entre un creuset et un tét (ou un vase)
rempli de cendre. Il semble que le choix d’un tét associé a la cendre soit propre aux hommes de 1’art du
Nord (Théophile, I’anonyme du Probierbuchlein et Ercker), ceux du Sud s’accommodant d’un creuset.

Figure 161, les 2 recettes les plus récentes de la filiation (1941 et 1942), p.117 et 120 du cahier Dubois - Boudet
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Figure 162, liste des recettes pour I 'affinage en lien avec le verre et le savon
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2 Tests sur les recettes du Xe siecle au XVle siécle

Au cours de cette session, et bien que nous ayons la totalité des matiéres'®’, nous nous sommes limités
aux recettes jusqu’a celle de Biringuccio. Tous les essais ont été réalisés dans notre four d’essai a moufle
chauffé au charbon de bois.

Affinage au verre selon le traité des arts et métiers (X-XlIe s.)

Pour cette recette, il est clair dans la rédaction de ’opération qu’il s’agit d’une prolongation de la
coupellation. Nous avons donc travaillé dans ce sens, avec un creuset rempli de cendre. Nous avons mis
a fondre 42,1g d’alliage Pb-Ag a 10%Ag . Une fois le four d’essai suffisamment chaud (800°C), la
coupelle est introduite & vide. A 870°C, 1’alliage est & son tour introduit pour étre classiquement
coupellé. Une fois la coupellation achevée, sans rien retirer du moufle, nous ajoutons le verre de Venise
(4g). Bien que la température dépasse 1000°C, la fonte du verre n’est pas totale. Aprés 20 minutes, le
creuset est retiré du four.

Figure 163, coupelle a l'issue de l'essai avec la recette des X-Xle s.

Affinage de I’argent selon la recette du moine Théophile (XIle s.)

Avec Théophile, il s’agit de produire une fusion de la couverte de verre a 1’aide de plomb métallique
ajouté. Dans un té€t rempli de cendre, nous disposons 14,2g d’argent (95%Ag). Une fois le mélange
fondu, nous ajoutons 4,1g de verre, puis 3,2g de plomb. Remis au chaud, I’ensemble est porté a 1050°C

169y compris le sel Solvay (carbonate de sodium) qui peut encore s’acquérir de nos jours, et qui est similaire au
natron naturel si important pour la production verriére antique.
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et défourné au bout de 20 minutes. On note sur une partie du bain que le refroidissement a provoqué des
dégazages matérialisés par des effets en « chou-fleur ». Sur le reste du bain, le verre n’est que
partiellement fondu.

Figure 164, coupelle a l'issue de l'essai avec la recette du Xlle s.

222



Affinage de I’argent selon 1’anonyme de Zuretti (XIVe s.)

Notre troisiéme tentative prend encore place dans un tét rempli de cendre, mais ne fait plus appel qu’a
des sels. 16,4 g d’argent a 95%Ag sont fondus. Nous y ajoutons les 3 sels (1g de chaque). La chauffe
est maintenue 20 minutes puis le tét est mis a refroidir. L’avantage de cette recette est bien évidemment
de laisser I’argent découvert, facilement récupérable.

Figure 165, coupelle a l'issue de l'essai avec la recette du XIVe s.

Affinage de I’argent selon la recette du Probierbuchlein (1524)

Cette recette a déja fait I’objet de notre attention en 2019 et 2021. Nous avons pu apprécier son efficacité,
mais toujours avec un savon sodique. Cette fois nous la testons avec un savon potassique et un verre
calco-potassique. Toujours dans un tét rempli de cendre, nous plagons a fondre 18,7g d’argent a 95%.
Une fois liquide nous ajoutons 16g de verre et 6,8g de savon. Malheureusement, un renversement partiel
a lieu dans le moufle. Aprés 20 minutes de chauffe, I’opération est arrétée. Cette fois encore, nous
n’observons qu’un début de fonte.
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Figure 166, coupelle a l'issue de l'essai avec la recette de 1524

Affinage au creuset selon Biringuccio (1540)

Pour ce dernier essai, nous introduisons une variation en travaillant au creuset. C’est-a-dire qu’il peut y
avoir des interactions avec les parois et que nous ne pouvons voir ce qui se passe dans le creuset (sauf a
le sortir et, donc, le refroidir). Enfournés alors que le four affiche 922°C, les 18,3g d’argent sont fondus
en 20 minutes et alors que la température est montée a 995°C. Nous chargeons alors avec 2 g de salpétre,
autant de tartre et de sel alcalin. Comme dans les autres essais, le creuset est retiré au terme de 20
minutes. Cette fois un verre s’est formé, mais il ne recouvre pas uniformément le bain métallique.

Figure 167, creuset a l'issue de l'essai avec la recette de 1540
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Résultats quantitatifs

Avant de discuter des résultats sur la base des qualités d’argent produits, il faut garder présent a 1’esprit
les difficultés a monter en température. Mis a part le travail au creuset (n°5), aucun des essais n’a permis
d’aboutir a une fusion correcte du verre. Le probléme n’a été identifié que tardivement : un barreau de
la grille qui surmonte le cendrier et qui doit supporter les charbons s’est rompu. Il s’est produit un
engorgement sous le moufle empéchant la bonne ventilation du fourneau et la mise en place de charbons
incandescents sous la sole de travail. Cette condition dans laquelle se sont déroulées les expériences a
singuliérement réduit la portée des résultats. D’autant que nous ne disposions pas de barreau de rechange
et que méme une fois retirée, la piece cassée, I’accumulation trop rapide de charbons en partie basse a
limité le tirage et les capacités de montée en température.

Notons également que pour I’essai 1, une erreur d’échantillonnage s’est produite. La prise d’essai
supposé a 10%Ag mass ne contenait pas d’argent. Il est donc impossible de conclure et cette recette, la
plus ancienne, devra étre reprise. Pour les quatre autres, les résultats d’analyse sont donnés ci-dessous
en tenant compte de 3 ¢léments (Ag, Pb et Cu) bruts puis normés a 100. Les analyses ont été faites par
pXRF en mode « métaux précieux » sur le dos du bouton métallique aprés son nettoyage et une légere
abrasion.

Reading No Duration Units SAMPLE BATCH Ag Ag Error Pb Pb Error Cu Cu Error Total
1015(30 sec. % Lingot Argent 94,237 0,227 1,658 0,033 1,393 0,04 97,288
1854 30|% Rec Xl Essai 2 85,857 0,344 11,605 0,11 0,598 0,036 98,06
1855 30{% Rec XIV Essai 3 97,795 0,314 0,039 0,01 0,533 0,035 98,367
1856 30{% Rec1524  |Essai 4 97,588 0,316 0,023 0,009 0,657 0,038 98,268
1857 30{% Rec 1540 Essai 5 97,308| 0,298 0,054 0,012 0,623 0,037 97,985

Résultats normés a 100

Reading No |Duration Units SAMPLE BATCH Ag Pb Cu
1015(30 sec. % Lingot Argent 96,86 1,70 1,43
1854 30|% Rec XII Essai 2 87,56 11,83 0,61
1855 30|% Rec XIV Essai 3 99,42 0,04 0,54
1856 30|% Rec 1524 Essai 4 99,31 0,02 0,67
1857 30|% Rec 1540 Essai 5 99,31 0,06 0,64

Figure 168, qualité obtenue des argents selon les recettes (résultats bruts et normés a 100)

Dans le cas de la recette de Théophile qui impliquait un ajout de plomb, la chute du cuivre est équivalente
a celle constatée pour les autres recettes, mais 1’ajout massif de plomb dégrade la qualité de I’alliage de
départ. En reprenant le texte, il est probable que nous avons mal interprété 1’enchainement des actions.
L’ajout de plomb doit se comprendre comme le besoin de renouveler la coupellation. Evidemment,
I’ajout de verre en méme temps peut géner le processus. Mais celui-ci a visiblement permis le départ du
cuivre. Nous devrons reprendre cette recette pour pouvoir conclure. Les trois autres essais, bien que
largement différents par les matiéres comme par les outils donnent des résultats similaires permettant
d’atteindre une pureté d’argent supérieure a 99%mass. Chacune des recettes offre des limites. Avec celle
de I’anonyme de Zuretti, il faut étre en mesure de se procurer les produits nécessaires. Celle du
probierbuchlein livre un argent qu’il reste difficile a détacher du verre et celle de Biringuccio oblige a
sacrifier un creuset pour récupérer correctement la masse d’argent.



3 Tests sur la durée de 1I’opération selon la recette de 1524

En 2021, nous avons achevé notre démarche sur la recette de 1524 en montrant son caractére opératoire.
Une inconnue subsiste : le temps nécessaire pour obtenir un argent parfaitement affiné comme les
essayeurs 1’appellent de leurs veeux. Pour tenter d’approcher cette donnée, nous avons décidé cette année
de faire varier le parametre « temps » afin d’observer et prédire 1’évolution de la qualité d’un argent
subissant ce traitement selon des durées variables. La qualité d’argent utilisé est toujours la méme : un
argent a haut titre 95%Ag. Nous utilisons également le méme verre de Venise (avec du bore) et le méme
savon (sodique). Ici encore, la montée en température a été laboricuse et limitée.

Essai 1 Essai 2 Essai 3 Essai 4
Masse d'alliage en g 15,29 15,41 14,74 15,74
T° d'enfournement en °C 887 905 915 920
Durée de maintien au chaud 0h20 0h30 0h40 0h50
T° de retraiten °C 930 910 920 900

Figure 169, durées de l'opération en suivant la recette de 1524

Les mémes apres retrait, vue de dos

Figure 170, aspect des coupelles et des boutons selon la durée
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Reading No |Duration |Units |SAMPLE BATCH Ag Ag Error Pb Pb Error Cu Cu Error Total
1015[30sec. [%  [Lingot Argent 94,237 0,227 1,658 0,033 1,393 0,04 97,288
1850|30sec. % essai 1 20 minutes 96,733 0,302 0,745 0,03 0,771 0,041 98,249
1851|30sec. % essai 2 30 minutes 97,707 0,292 0,031 0,01 0,658 0,037 98,396
1852(30sec. % essai 3 40 minutes 97,687 0,294 0,096 0,013 0,417 0,031 98,2
1853(30sec. (% essai 4 50 minutes 97,818 0,304 0,041 0,01 0,482 0,033 98,341

Résultats normés a 100

Reading No [Duration [Units [SAMPLE BATCH Ag Pb Cu

1015|30sec. (% Lingot Argent 96,86 1,70 1,43
1850|30sec. |% essai l 20 minutes 98,46 0,76 0,78
1851(30sec. |% essai 2 30 minutes 99,30 0,03 0,67
1852|30 sec. % essai 3 40 minutes 99,48 0,10 0,42
1853|30sec. |% essai 4 50 minutes 99,47 0,04 0,49

Figure 171, qualité obtenue des argents selon la durée (résultats bruts et normés a 100)

A 40 et 50 min, on note un fort dégazage qui se distribue sur toute I’épaisseur du bouton d’argent rendant
sa récupération délicate

Aprés 20 minutes, plus de la moitié du plomb a disparu et la moitié du cuivre. A partir de 30 minutes de
chauffe, le plomb a disparu et le taux de cuivre s abaisse plus faiblement. A 40 minutes, le taux de cuivre
chute plus fortement. A 50 minutes, la baisse du cuivre est insensible. Ainsi selon la nature de ’alliage,
la durée optimale de 1’opération ira de 30 minutes pour le plomb a 40 minutes pour le cuivre. Au-dela,
le procédé ne semble plus permettre un affinage réel et qui puisse étre percu par I’opérateur.



4 Conclusions

1 nous reste a tester quelques recettes plus modernes et a essayer de nouveau les recettes du X-Xle siecle
et du Xlle siécle. C’est stirement celle Théophile (XIle siecle) qui nécessite le plus d’ajustement quant
a la masse de plomb a ajouter dans le bain. D’une maniére générale, I’affinage au verre apparait
redoutablement efficace pour produire un argent a haut titre. La mise en ceuvre reste simple et les
métallurgistes ont su rapidement identifier les matiéres nécessaires et s’adapter a la difficulté
d’approvisionnement. Ce procédé qui semblait décalé dans le savoir-faire d’affinage se retrouve en fait
jusqu’a aujourd’hui et a connu singuliérement une nette simplification puis que nous pouvons considérer
que ’'usage du borax pour achever une fonte de lingot s’inscrit parfaitement dans la continuité de 1’'usage
du verre pour capter les impuretés en plomb et cuivre.

Figure 172, coulée en 2003 a l'atelier Boudet d’un lingot d’argent purifié au borax (verre de borax dans le creuset)
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Le plomb est un métal archéologique discret au premier abord, en comparaison avec 1’or, 1’argent, le
cuivre ou le fer. Il a néanmoins été produit dans de grandes quantités, soit dans les cadres de
I’exploitation de minerais de plomb argentifére dont il était un sous-produit, soit pour lui-méme. Son
usage en grandes quantités est attesté dés 1’Antiquité dans le bati monumental pour le scellement
d’agrafes en fer et pour la réalisation de couverture, ainsi que pour la mise en ceuvre de systémes
d’adduction d’eau. Ses principaux atouts sont son bas point de fusion (327 °C), sa grande malléabilité
et son faible cout. Cette derniére caractéristique, mise en relation avec sa densité et avec les frais
qu’occasionne son transport, induit une forte tendance a recycler ce métal lorsque des tables de
couverture sont déposées d’un batiment restauré ou détruit, ou quand des canalisations sont réparées ou
supprimées, deux types d’aménagements qui nécessitent de grandes quantités de plomb.

Aux époques anciennes, la grande majorité des minerais employés pour la production de I’argent destiné
a la fabrication monétaire sont a base de plomb, le plus emblématique d’entre eux étant la galéne (sulfure
de plomb de formule PbS). A I’issue de la premiére étape de métallurgie de la chaine opératoire, le
minerai de plomb argentifére est transformé lors de la réduction en plomb métallique contenant 1’argent
— le plomb d’ceuvre, qui n’est qu’un produit intermédiaire. La seconde étape de métallurgie est celle de
la coupellation, qui voit I’oxydation progressive du plomb placé dans une coupelle, ce qui permet de
récupérer ’argent qui ne s’oxyde pas. Le plomb, principal constituant du minerai argentifére initial, se
retrouve ainsi a 1’état d’oxyde a la fin de la chaine opératoire destinée a produire de I’argent. L’oxyde
de plomb PbO qui en résulte peut prendre la forme de deux polymorphes : la litharge (a-PbO, de couleur
rouge) — I’appellation conventionnelle de cet oxyde — et le massicot (B-PbO, de couleur jaune). Selon
I’échelle et la maniére dont est conduite I’opération de coupellation, cet oxyde peut se retrouver
archéologiquement selon différentes morphologies : absorbé par la coupelle poreuse et constituée d’un
matériau inerte vis-a-vis du plomb (ce qui donne archéologiquement des « casses de coupellation » ou
« litharge cakes », comme dans Flament et al. 2017), écoulé par débordement ou récupéré en surface a
I’aide d’un ringard que ’on fait tourner, ce dont il résulte I’obtention de « tubes » de litharge (par
exemple Schenk et Meisser 2013). Ainsi, la litharge obtenue a I’issue du processus de production de
I’argent peut étre soit mélée au matériau qui constitue la coupelle (de la cendre le plus souvent), soit
pure.

Du point de vue des textes anciens traitant de métallurgie, aucune mention de la revivification en tant
que telle ne peut étre identifiée. Les indications les plus proches sont celles relatives a la litharge, a son
obtention lors des procédés métallurgiques et a ses usages. Une premiére mention de la litharge est celle
donnée par Pline dans son Histoire Naturelle rédigée au I** siécle apr. J.-C. (livre XXXV, § 106 et ss).
Il y rapporte la production de litharge par débordement ou par refroidissement, mais ne mentionne pas
les casses de coupellation ou les soles de fours imprégnées. Cette lecture est cependant contestée par R.
Halleux, qui propose d’interpréter le terme molybdeéne comme désignant les casses imbibées de litharge
(Halleux 1981 contra Zehnacker 1983). Dans le papyrus de Leyde et de Stockholm, daté des III°-IV®s ;
apr. J.-C., la litharge est mentionnée dans § recettes relatives a la fabrication de 1’asem (Leid. 62),
d’encres (Leid. 64) et de teintures (Holm. 121, 127, 136 et 142). Aucune mention de sa transformation
en plomb n’y apparait cependant.



Pour le début de la période médiévale, seule la Mappae Clavicula (IX*-XII° s.) mentionne I’usage de la
litharge (MP 142 et 143), sans toutefois que sa transformation en plomb soit évoquée. Ni le Traité des
arts et métiers (X°-XIII® s.), ni le Schedula diversarium artium (XII° s.) ne contiennent quant a eux de
mentions de la litharge.

C’est & la fin du Moyen Age que 1’on retrouve une mention de litharge dans une source textuelle : il
s’agit du texte de I’anonyme de Zuretti , daté du XIV® si¢cle, qui, sans évoquer la revivification, fait
mention la production de la litharge (Chrysopée 35, 40), de sa transformation en céruse, un carbonate
de plomb de couleur blanche utilisé comme pigment (Chrysopée 78-1, 78-2) et de recettes en faisant
usage pour travailler I’or ou I’argent (Chrysopée 10, 100-3 et 100-37).

La période moderne n’est pas beaucoup plus prolifique : le texte anonyme dit Probierbuchlein (1520)
n’en contient aucune mention ; le traité De Re Metallica de Georgius Agricola De Re Metallica (1556)
ne 1’évoque que de manicre elliptique ; le Traité des minerais et des essais d’Ercker (p.78, 1574) ne la
cite que pour indiquer 1’usage des coupelles imprégnées d’oxydes comme fondants ; enfin, le texte El
Arte de los Metales de Barba (1640) évoque la transformation de la litharge en plomb sans donner
davantage de précisions (p. 175 et 177). 1l associe la casse de coupellation a un produit qu’il nomme
molibena.

La mention la plus intéressante pour cette période est celle que I'on trouve dans le traité De la
Pirotechnia de Vannoccio Biringuccio daté de 1540 (Smith et Gnudi 1990). Dans son Livre II, Chap. 9
intitulé « A propos de la méthode de fonte de la litharge et de sa réduction en plomb pur », il donne les
indications suivantes : « La litharge est prélevée et broyée. Les foyers de coupellation sont lavés en plus
d'étre moulus. Ensuite, ces poudres sont transformées en pate en les mouillant avec de 1'eau salée, et
elles sont transformées en grosses boules comme des gateaux. Elles sont mises a sécher et sont ensuite
acheminées pour la fonte vers le haut fourneau comme s'il s'agissait d'un minerai ». C’est sur la base de
cette « recette » faisant intervenir de 1’eau salée et la confection de « boules » a partir de casses de
coupellation broyées que nous avons entrepris les expérimentations de revivification de la litharge en
plomb lors de la session de juin 2023.

1 Protocole

Les expérimentations de revivification de la litharge ont eu lieu sur la plateforme d’expérimentation de
Melle entre le 23 et le 27 juin 2023. Il s’agissait d’une expérimentation d’ampleur modeste puisque 5
expériences seulement ont été réalisées dans le cadre de cette session. Il s’agissait 1a de la reprise d’une
problématique initiée en 2008-2009 dans le cadre de I’étude du traitement des cuivres faiblement
argentiféres par le procédé de liquation et ressuage ou saigerprozess (L’ Héritier, Téreygeol, 2009, p.
128-129). Pour ces expérimentations, deux opérations différentes avaient été envisagées : d’une part, la
revivification de la litharge « pure » obtenue lors de la premiére coupellation; d’autre part, la
revivification d’un mélange de cendre et de litharge obtenu lors de la seconde coupellation. Dans tous
les cas, le produit initial était une poudre issue du broyage de coupelles de cendre imprégnées de litharge
(oxyde de plomb). Les 3 expérimentations conduites selon le premier procédé avaient permis 1’obtention
de quantités significatives de plomb métallique (entre 13 % et 31 % de la masse initiale de litharge),
avec de meilleurs résultats lorsque la poudre de litharge est mélangée a du poussier (poudre de charbon)
pour rendre I’environnement de la réaction plus réducteur. Pour le second procédé, une seule expérience
avait été réalisée, qui a conduit a 1’obtention de petites billes de plomb au fond du creuset, dont la masse
totale n’a pas pu étre déterminée.

D’autres expérimentations avaient ¢té menées entre 2010 et 2012 par G. Sarah, A. Arles et Fl. Téreygeol
en lien avec I’essai de minerai par voie séche (Sarah et al. rapport PCR 2010-2012, p. 101-121, sur la
revivification p. 109). Une coupelle d’essai imprégnée de litharge avait été broyée puis cette poudre
mélangée a du poussier et placée dans un creuset en plombagine. Le foyer avait alors été chauffé au-



dessus de la température de fusion de la litharge (890 °C) pendant une durée qui n’est pas rapportée.
L’expérience n’a pas permis de réaliser une coulée, mais I’obtention d’une série de billes de plomb
métallique dont la masse totale n’est pas rapportée.

Les expérimentations réalisées en 2023 reposent sur le protocole décrit par Vannoccio Biringuccio
présenté plus haut. Ainsi, des coupelles d’essai imprégnées de litharge ont été fragmentées. Les
morceaux ont été triés afin d’éliminer ceux exempts de litharge et de ne conserver que ceux imprégnés
a saturation (Figure 173). Ces fragments ont alors été broyés dans un mortier jusqu’a 1’obtention d’une
poudre fine, les morceaux millimétriques étant séparés de la poudre par tamisage. La poudre ainsi
récupérée a alors été mélangée a de 1’eau salée a saturation (358 g/L).

Figure 173, fragments de coupelles d'essais imprégnés de litharge utilisés comme matiére premiére pour les
expérimentations de revivification

Aprés avoir mélangé la poudre de litharge a I’eau salée, I’excédent d’eau est évacué et le produit solide
¢talé sur une tole et mis a sécher au soleil. Quand le séchage est suffisant et que le produit forme une
pate qu’il est possible de mouler a la main, des boulettes sont confectionnées par pression dans la paume
de la main (Figure 174). Ces boulettes sont ensuite mises a sécher au soleil (Figure 175).
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Figure 175, boulettes de litharge tout juste confectionnées et mises a sécher

Une fois séchées, les boulettes sont cassées et broyées afin que le produit bénéficie d’une surface
d’échange maximale avec le milieu de réaction. Pour les essais de revivification, une quantité d’environ
70 g de produit a base de litharge est mélangée a de la poudre de charbon. Le mélange est disposé dans
un creuset que 1’on dépose dans un foyer chaud alimenté au charbon et soumis a une faible ventilation.
Un couvercle est déposé sur le creuset afin de maintenir une atmosphére réductrice dans le creuset. La
température du foyer est maintenue au-dessus de 900 °C pendant environ 2h et le creuset et alors vidé
pour apprécier le résultat de 1’opération.
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2 Résultats et perspectives
Une analyse par spectrométrie de fluorescence X portable sur le produit a base de litharge soumis a la

réaction donne le résultat suivant (mode minerai, 60 s d’analyse) : Ca: 13,9% ;K :1,7% ; Pb: 10,4 %
(balance : 73,0 %).

Pour chaque opération, le creuset vidé n’a livré que des cendres résultant de la combustion du charbon,
du produit a base de litharge non transformé et quelques rares billes millimétriques de plomb. Ce
mélange a été lavé a I’eau pour éliminer les cendres et nettoyer les produits non organiques.

Pour la premiére expérience, seule une bille de plomb de 0,3 g a pu étre récupérée, dans avec un
agglomérat de produit a base de litharge non transformée.

Des résultats identiques ont été obtenus pour les 4 expériences suivantes pour lesquelles certains
parameétres ont été modifiés (durée de 1’ opération plus longue, température maintenue au-dessus de 1000
°C).

Ces tentatives de revivification de la litharge en plomb métallique selon la « recette » de Vannoccio
Biringuccio n’ont pas été un succés. Peu nombreuses et menées en paralléle d’autres expérimentations,
ces opérations n’ont pas été menées dans les meilleures conditions. Il serait pertinent de mener dans un
premier temps des expérimentations au laboratoire dans un four électrique pour mieux maitriser la
température et tester des quantités plus réduites de produits afin de mieux comprendre les conditions de
sa transformation en plomb. Parallélement, il serait également pertinent de repartir de coupelles plus
massives produites soit a I’occasion d’affinages expérimentaux déja conduits soit leur de recyclage de
métaux, ou encore a partir de coupelles imbibées réalisées a cette seule fin. Il y a ainsi autour de ce
recyclage un savoir-faire dont la maitrise nous échappe encore.
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XIIT Quantification de la dépense énergétique humaine dans le cycle
de production des métaux : extraire, concasser le minerai et frapper la

monnaie
2023-2024

Maqueda F.*

* LAPA-IRAMAT, NIMBE, CEA, CNRS, Université Paris-Saclay, CEA Saclay, 91191 Gif-sur-
Yvette

Aux périodes anciennes, ’homme constitue une ressource €énergétique centrale. Il n’existe de celle-ci
que des vestiges indirects permettant de calculer I’énergie musculaire : déchets, objets et structures. Au
mieux, dans de rares cas, savons-nous combien d’hommes ont été impliqués dans la réalisation d’une
tache, donnée par ailleurs souvent sujette a caution. Dans notre domaine, de la mine aux ateliers
métallurgiques, cette force humaine intervient a plusieurs étapes de la chaine opératoire. Pour la
quantifier, le recours a I’expérimentation est indispensable et nécessite le croisement entre une démarche
analogique classiquement utilisée en archéologie expérimentale et la mesure du mouvement pour
apprécier 1’énergie humaine dépensée pour la réalisation d’une tache. Il s’agit donc d’approcher ici une
réalité qui, bien que clairement pergue, nous échappe encore dans sa quantification.

Trois étapes nécessaires a 1’obtention des métaux ont été étudiées dans cette séquence expérimentale.
Elles prennent place tout au long de la production: I’extraction du minerai et la frappe monétaire en
passant par la minéralurgie. Avant le début du XVlle siecle et I’introduction des explosifs en Europe
(Pierre, 1991), I’extraction des minerais se fait selon deux grandes techniques : par ’outil ou par le feu.
A T’outil, ¢’est le couple marteau et pointerolle qui dominent. Par le feu, I'usage du bois a été repéré
depuis la protohistoire. La technique a 1’outil n’utilise que de 1’énergie humaine tandis que la technique
par le feu nécessite une énergie thermique ainsi qu’une énergie humaine pour purger la paroi et finaliser
I’extraction. Ainsi la question de la disponibilité du combustible rentre en ligne de compte dans le choix
de la technique, a c6té de la nature de la roche. Cette étude propose de comparer quantitativement les
deux modes d’extraction. L’approche expérimentale par abattage au feu a été réalisée de longue date et
un jeu de données se trouve déja disponible, alors que notre réflexion sur 1’abattage a I’outil (avec ou
sans feu) nécessite un recours a de nouveaux essais. Les énergies mesurées seront donc celles
developpées par le bois et lors de la frappe de la pointerolle par le marteau, car ce geste est le plus
énergivore. Nous ne tiendrons pas compte de 1’énergie engagée par le mineur dans le cadre d’une simple
purge, car I’expérience montre qu’elle est minime et intégre notre marge d’erreur.

Premiére étape de la minéralurgie, le concassage est indispensable dans le processus d’enrichissement
du minerai. A travers le Moyen Age et la Renaissance, différentes techniques ont été utilisées et sont
développées. Les sources d’énergie ont alors changé avec les méthodes employées. Comprendre les
dépenses énergétiques induites par ces différentes méthodes, c’est alors comprendre la raison de leur
usage. Dans cette séquence expérimentale, seul le concassage au marteau sera étudi€, que ce soit pour
du minerai riche ou pauvre. L’énergie mesurée provient alors de I’homme. A I’instar de 1’étude sur
I’abattage seul, 1’énergie nécessaire au déplacement du marteau lors d’une frappe sera mesurée, car il
s’agit du poste de dépense le plus important.

La troisiéme technique étudiée est la frappe monétaire manuelle. L’énergie dépensée par un monnayeur
est une donnée intéressante pour comprendre les logiques de production monétaire. Elle caractérise la
fatigue du monnayeur. Ici aussi, I’énergie mesurée va étre celle d’une frappe, c’est-a-dire I’énergie
dépensée par I’expérimentateur pour frapper le coin mobile avec le marteau. En plus de la mesure de
I’énergie, cette expérimentation permet de quantifier la force au moment de I’impact. La comparaison
de la force et de 1’énergie nécessaire pour réaliser le geste permet de mettre en lumiére 1’efficacité d’une
frappe et donc la maitrise du geste par 1’expérimentateur. Cette expérimentation va avoir lieu sur des
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deniers bractéates. Des monnaies fines ne nécessitant pas une grande dépense énergétique lors de la
fabrication. Cette approche expérimentale, ici encore inédite, espére pouvoir apporter des ¢léments de
réflexion a nos collégues numismates pour ce qui touche a la quantification de la production monétaire.
Elle engage a nouveaux frais les travaux expérimentaux portés par Thomas Faucher (Faucher et al.,
2009) sur la production monétaire.

1 Matériel et méthode d’acquisition de la donnée

Plusieurs techniques existent pour mesurer 1’énergie dépensée par un homme lors d’une activité
physique. Elles sont pour la plupart cotteuses et demandent un appareillage lourd incompatible avec un
travail en mine ou sur la plateforme d’archéologie expérimentale. La solution qui a été retenue pour
cette séquence expérimentale est ['usage d’un accélérometre triaxial fixé sur le poignet de
I’expérimentateur. Cette méthode est peu coliteuse et simple a mettre en place. Cependant, elle ne
permet de mesurer que 1’énergie dépensée par le mouvement du bras, mais cela suffit pour obtenir une
¢tude comparative des techniques observées. Par ailleurs, elle nécessite I’installation d’une caméra
filmant I’expérimentateur de profil durant son action a une fréquence de 60 images par seconde.

11 s’agit de ’accélérometre METAMOTIONRL développé par MBientlab. Il communique via Bluetooth
avec I’application MetaBase. Pour chacune des expérimentations, les données de I’accélérometre et du
gyroscope ont été collectées par Bluetooth a une fréquence de 100 Hz. Le mouvement est aussi capturé
par vidéo a I’aide d’une caméra filmant a 60 images par seconde.

Les données de I’accélérométre ont été traitées par un programme python utilisant les librairies
classiques. Pour 1’étude des vidéos, nous avons utilisé le logiciel Kinovéa.

2 Traitement des données

Initialisation et changement de référentiel

Les données brutes en sortie de 1’accélérometre ne sont malheureusement pas directement exploitables.
L’accélération est exprimée dans le référentiel du capteur et tient aussi compte de 1’accélération de
pesanteur. Afin de corriger ces deux éléments, nous avons utilisé les données du gyroscope présent dans
le capteur afin d’exprimer ’accélération dans un référentiel terrestre. Pour ce faire les angles d’Euler!”°
sont convoqués afin de calculer les matrices de rotation a chaque instant (Figure 176)'7!.

Cependant ce repére est celui dans lequel a été initialisé le capteur. Les axes ne sont donc pas orientés
dans le référentiel terrestre souhaité (1’axe z a la verticale). Pour modifier cela, il faut de nouveau réaliser
un changement de repére avec comme angle d’Euler :

o q; = arcsin(%)

az
o B = arcos(m)

L] ytzo

170 Nous avons fait le choix d’utiliser les angles d’Euler plutdt que les quaternions pour des raisons de lisibilité.
En outre nous ne tombons pas dans les cas de blocage des angles d’Euler.

17! Le traitement de donné a été inspiré par : Janota A. et al, Improving the Precision and Speed of Euler Angles
Computation from Low-Cost Rotation Sensor Data, Sensor, 2015, Vol.15 (3), p 7016-7039
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Ces angles nous permettent ainsi de calculer une matrice de rotation appliquée a toutes les mesures
d’accélération.

Vitesse angulaire en
sortie du gyroscope

Y
4 A
| Transformation en
“|dérivé d'angle d'Euler
\ S
\ 4
{ )
Dérivation Intégration
\ J
A
\ 4
' N\
Angle d'Euler
\ 7
Y
r ™
Transformation en
matrice de rotation
\ J
\ 4
Vecteur ( ) Vecteur
d’accélération dans Matrice de rotation d’accélération dans
R'a L ) Ra

Figure 176, méthode de calcul pour le changement de repere de l'accélération du référentiel du
capteur (R’a) au référentiel du capteur a t=0 (Ra)

3 L’abattage

Protocoles
Matériel

Les outils utilisés pour ’abattage ne sont pas exactement ceux utilisés par les mineurs au Moyen Age.
Pour le marteau, il est complexe de détecter sur les sites archéologiques les marteaux de mineurs. Seuls
ceux retrouvés en mine peuvent &tre identifiés comme tels avec quelques certitudes. Ces objets en
contexte sont rares. Trois marteaux ont été retrouvés en mine a Sainte-Marie-aux-Mines en Alsace
(Schnitzler, 1990) et un en Lorraine dans la Mine de la fontaine des chouettes (Grandemange, 1991)
leur masse est comprise entre 1,3kg et 2kg. Pour des raisons de disponibilité des outils, nous avons
utilisé un marteau de 2kg pour cette expérimentation. Le second outil utilisé par les mineurs au Moyen
Age est la pointerolle. Ne possédant pas ce type d’outil, nous avons utilisé dans cette séquence
expérimentale un burin a pointe diamant.

Abattage au marteau et a la pointerolle.

Les expérimentations d’abattage a 1’outil se sont déroulées sur le site de Castel-Minier (Ariége), la roche
¢étant trop dure sur la plateforme de Melle pour pratiquer ce type d’abattage. Sur ce site ariégeois, deux
lieux ont été sélectionnés pour réaliser I’expérimentation : une paroi de quartzite en extérieur et un front
de taille en schiste dans la mine Lauqueille. Dans le cas de la mine Lauqueille, le front de taille choisi a
I’avantage d’étre au contact direct d’une chatiére permettant une prise de vue de profil de
I’expérimentateur.
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L’expérimentation nécessite I’installation d’une caméra filmant I’expérimentateur de profil durant toute
la durée de I’expérimentation a une fréquence de 60 images par seconde. L’accélérométre est placé au
poignet de la main tenant le marteau a I’aide d’un bracelet. Il est connecté en Bluetooth avec
I’application MetaBase ou sont réglés les parametres de fréquence et de type de mesures souhaitées.
L’utilisation de I’accélérométre nécessite une initialisation : 1’expérimentateur maintient son poignet a
I’horizontale pendant 10s aprés avoir lancé la mesure sur I’application. L’abattage peut alors commencer
(Erreur ! Source du renvoi introuvable.). Afin d’éviter une accumulation d’erreur trop importante,
les mesures a I’accélérométre sont limitées a quelques minutes. Il est donc nécessaire de faire plusieurs
mesures durant I’expérimentation. Apres une dizaine de minutes d’abattage, I’expérience est arrétée. La
roche abattue est récoltée et pesée.

Figure 177, initialisation du capteur, extraction marteau-pointerolle

Dans ce protocole, un unique expérimentateur a réalisé 1’abattage. Il a peu d’expérience avec le couple
marteau - pointerolle et pratique du sport de haut niveau.

Abattage au feu.

Les expérimentations d’abattage au feu ont eu lieu sur la plateforme de Melle. La roche y est dure
(calcaire silicifi¢) ce qui a historiquement impliqué le recours a I’extraction au feu. Le lieu choisi
d’abattage est en extérieur dans un renfoncement de la paroi (Figure 178). Pour cette expérimentation,
trois essais ont été réalisés.
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Figure 178, lieu d'expérimentation pour l'abattage au feu

A chaque essai un biicher de 60kg de bois est monté, accolé a la roche, puis allumé. Aucune action n’est
menée jusqu’a ce que le feu s’éteigne faute de combustible. La roche qui s’est détachée de la paroi est
alors récupérée et pesée. Un premier travail de purge au marteau de la paroi est réalisé. Cette énergie
humaine n’a pas été mesurée, car négligeable devant les autres. Seuls des éléments déja trés fragilisés
se détachent a ce stade. La roche est a nouveau collectée et pesée.

Apres cette purge, la paroi est attaquée a ’outil pour abattre la roche fragilisée par le feu, mais tenant
encore correctement a la paroi (étape indispensable ne serait-ce que pour revenir sur une roche saine qui
subira a nouveau le feu). Dans le cadre de cet abattage, I’énergie humaine est mesurée. Le protocole de
mesure est identique a celui pour I’abattage au marteau et a la pointerolle. La seule différence vient du
temps d’expérimentation. Dans cette séquence expérimentale, 1’abattage s’arréte lorsque la roche ne se
détache plus de la paroi sous les coups de I’outil, et qu’elle sonne claire. La roche extraite est alors
récoltée et pesée.

Dans ce protocole il y a eu deux mineurs-expérimentateurs. Deux hommes, faisant du sport et ayant une
expérience relative de I’abattage sur le site de Melle.

Une fois les données obtenues, il faut les traiter. Tout d’abord avec les étapes décrites dans la partie
précédente pour avoir des données d’accélérations dans le référentiel terrestre, puis pour calculer
I’énergie humaine dépensée lors d’un essai. Chaque frappe est identifi¢e afin d’en calculer 1’énergie.

Nous utilisons pour cela I’accélération angulaire selon I’axe z. Le critere d’un début de frappe est une
accélération angulaire passant d’une valeur négative a une valeur positive. L’usage de 1’axe z se justifie,
car le mouvement des frappes aussi bien sur une pointerolle que, dans le cas qui suivra, sur un coin
monétaire est un mouvement qui est majoritairement dans le plan xy. Une fois I’instant du début de la
frappe et de la fin de la frappe identifiée, les valeurs d’accélération sont extraits pour chacune des
frappes. Afin d’éviter de détecter des mouvements qui ne sont pas li€s au geste technique, ces instants
sont supprimés par analyse vidéo.

L’accélération présente une dérive temporelle. Afin de contrer celle-ci, nous avons supprimé toute
composante continue sur chacune des frappes. En effet, si I’on suppose le mouvement périodique alors
la valeur moyenne de 1’accélération lors d’une frappe est nulle. Nous obtenons ainsi les données
d’accélération pour chacune des frappes (Figure 179).
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Accéleration selon I'axe Z avec détection de frappe
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Figure 179, accélération pour chaque frappe sur une partie du signal

Pour ce dernier point, nous allons calculer le travail de la force développée par I’individu (W). Nous
n’avons pas acces a cette donnée directement. Nous utiliserons donc le théoréme de 1’énergie cinétique :

dE,
= :
i

Avec E, L’¢énergie cinétique et P les puissances intervenant dans le systéme.

Dans notre cas seule la puissance liée a la pesanteur (PEp) et la puissance due a la force humaine (Py,)
interviennent. On a donc :

e py+p
dt _ wT g
dE,
Py = —
w =g Ep
Or on sait que :
B
A

D’ou:

BdEc B
A dt A P
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o E.= -mv?

dh
° PEp =My o

Avec v la vitesse, g la constante de pesanteur, m la masse de I’ensemble bras outil et h la hauteur.

Nous calculons alors le travail humain :

Nous obtenons alors le travail fourni par I’homme pour chaque frappe (Figure 180).
Comment calculer la masse en action réunissant le bras et le marteau ?

Les mouvements étudiés ici se limitent a 'usage d’un bras. Le systéme que nous étudions se résume
alors au bras et a l'outil. La masse m de cet ensemble peut s'écrire alors : m = Mgy + Mppras - La
masse de 1'outil est facile a obtenir. Ce n'est pas le cas d'un bras. Ne pouvant accéder directement a cette
valeur sans réaliser d'action éthiquement discutable, nous devons utiliser des tables publiées dans la
littérature. Nous utiliserons ici les tables proposées par Paolo De Leva (De Leva, 1996). Ces tables
présentent le pourcentage massique de chaque segment du corps humain. Dans les cas des membres, le
pourcentage compte pour les deux. Il est important de noter que ces tables peuvent étre faussées pour
les sportifs de haut niveau, les enfants, les personnes hors standard de poids... (Damavandi M. et al.,

2009). Le pourcentage massique d’un membre supérieur pour un homme est de 2.47% et pour une
femme de 2.25%.

Travail fourni par le mineur par frappe
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Figure 180, exemple de travail fourni par l'expérimentateur pour chaque frappe détectée



Essais et résultats

L’énergie humaine dépensée par kilogramme de roche abattue dépend de chaque essai réalisé (Figure

182). Elle varie entre 110 J et 500 J pour un kilogramme abattu.

Pour I’abattage a 1’outil, deux essais expérimentaux se sont déroulés sur le site de Castel-Minier, sur
deux roches différentes par un unique expérimentateur. Pour le quartzite, qui a une dureté de 7 sur
I’échelle de Mobhs, 1’énergie dépensée pour obtenir un kilogramme de roche est de 280J.kg™!. Pour le

schiste, d’une dureté de 3.5-4, on obtient une valeur de 500J.kg™".

Trois essais d’abattage au feu ont été réalisés durant cette expérimentation
est similaire, entre 62kg et 68kg.

. La masse abattue par essai

Masse de bois utilisée (kg) 46 60 60
Masse abattue au feu (kg) 40 40 43
Masse abattue a 'outil (kg) 22 29 25
Masse totale abattue (kg) 62 69 68
Expérimentateur 1 2 2
Energie humaine par kg (J/kg) 255 110 164
Masse abattue au feu / Masse de bois 0.87 0.67 0.72
Figure 181, résultats des essais d'abattage au feu
On peut alors résumer I’ensemble de ces essais (Figure 182).
Energie dépensée par kilograme de roche abattue
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Figure 182, énergie dépensée par un mineur-expérimentateur lors d'un aba
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Discussion

Dans le cadre de I’abattage au marteau et a la pointerolle, la seule énergie dépensée dont nous tenons
compte dans cette étude est celle dépensée par I’homme. Les deux essais menés ont donné une énergie
dépensée par kilogramme est de 280J.kg™! pour le quartzite et de 500J.kg™! pour le schiste. Ce résultat
est surprenant. En effet 1’abattage a la pointerolle dans une roche dure telle que le quartzite devrait
nécessite une énergie plus importante que lorsque le mineur travaille sur une roche plus tendre comme
le schiste. Ce résultat peut s’expliquer par les conditions expérimentales. L’essai sur le quartzite a eu
lieu en extérieur, sur une surface soumise aux intempéries et donc déja fragilisée. Tandis que 1’essai sur
le schiste a pris place en mine, a trente métres sous terre sur un front de taille, 1a roche est alors préservée
et la mesure plus juste. Ces expérimentations nous permettent donc d’avoir une borne basse de 1’énergie
dépensée par kilogramme dans le cas d’un abattage a la pointerolle.

I1 est possible d’appliquer cette donnée sur la base de données issues des travaux sur la mine de
Pampailly qui regroupent des données a fois archéologiques et archivistiques (Benoit, 1997). En
considérant une avancée de 30 cm par jour dans une galerie de 0.5m par 2m, le volume de roche a abattre
est de 0.3m?>, soit pour une paroi en schiste 900kg. L énergie dépensée sur la journée pour I’abattage est
donc d’environs 360KkJ.

Le cas de I’abattage au feu est plus complexe. Deux sources d’énergie interviennent dans ce type
d’abattage : 1’énergie thermique issue de la combustion du bois et I’énergie humaine. Les
expérimentations antérieures a cette étude ont montré empiriquement que si un feu était efficace, le
travail a I’outil par la suite le serra moins. Les données récoltées cette année sur les abattages au feu
tendent a confirmer cette impression. L’énergie humaine dépensée est d’autant plus importante que le
rendement massique "masse de roche abattue au feu sur masse de bois utilis¢" est élevé (Figure 181).

Afin de pouvoir comparer les dépenses énergétiques des différentes techniques, nous avons défini une
unité fonctionnelle, un kilogramme de galéne. En utilisant les taux de minerai observés dans le gisement
de Melle (TEREYGEOL (F.), 2018), il en ressort que I’obtention de cette unité fonctionnelle nécessite
I’abattage de 11.7 kg de roche. Nous pouvons donc calculer I’énergie nécessaire pour abattre une telle
masse de roche (Figure 183).

Energie totale (kJ) 175500 4.7
Energie humaine (kJ) 1.4 4.7
Masse de bois (kg) 11.7 0

Figure 183, énergie nécessaire pour obtenir un kilogramme de galene

4 Le concassage du minerai

Deux types de concassage au marteau sont étudiés ici. Chacun correspond a deux richesses de minerai
différentes et aux vestiges retrouvés sur deux sites archéologiques. Pour les minerais riches, cette étude
reposera sur la chaine opératoire observée sur le site de Castel-Minier. L’emplacement d’un moulin,
ainsi qu’un ensemble de meules indique la présence d’un moulin a minerai sur le site exploité au XVe
siécle (Téreygeol, 2021). Dans ce cas-1a le concassage est nécessaire pour obtenir une granulométrie
adéquate pour insérer le minerai pauvre en galéne dans le moulin. Connaissant les dimensions des
meules ainsi que de 1’anille, la granulométrie est estimée : environ deux centimétres de diameétre.

Dans le cas d’un minerai plus riche, le concassage participe directement a 1’enrichissement du minerai
comme en attestent les vestiges retrouvés sur le site de la mine carolingienne de Melle. Ici, une
granulométrie précise n’est pas recherchée. Le but est de séparer le minerai du stérile. Cette méthode de



concassage demande moins d’énergie que de savoir-faire. De nombreuses enclumes ont été retrouvées
en fouilles, permettant ainsi de comprendre le geste. Ainsi, de précédentes expérimentations menées sur
la plateforme expérimentale de Melle ont permis de retrouver le geste a travers le concassage. Il est
intéressant de noter que ces expérimentations ont laissé des traces similaires a celles retrouvées sur les
vestiges. La roche stérile servant d’enclume présente une cavité ou plus liée au travail de concassage.

Matériel et méthode
Matériel

Ne connaissant pas les caractéristiques des marteaux utilisés par les anciens, le marteau utilis€ pour le
concassage dans cette séquence expérimentale est identique a celui utilisé¢ dans le cadre de 1’abattage.
Sa masse, de deux kilogrammes, est telle que le travail est efficace sans étre trop pénible. Dans le cas
du concassage d’un minerai peut riche, un autre morceau de minerai est utilisé en temps qu’enclume.
Pour le concassage de type mellois, une enclume de pierre retrouvée en contexte archéologique a été
utilisée.

Le matériel 1ié a la mesure du mouvement est identique a celui présenté précédemment.
Expérimentateur

Un méme expérimentateur a réalisé les deux essais de concassage présentés ici. Il a été choisi pour sa
pratique du concassage. La séparation du minerai et du stérile nécessite un certain savoir-faire afin d’étre
efficace. Ainsi dans le cadre de cette expérimentation seule, une personne ayant déja pratiqué le geste
peut étre pertinente.

Protocole

L’expérimentateur est équipé de I’accéléromeétre porté sur un bracelet de montre. La captation de
I’accélérometre est réglée sur une fréquence de 100 Hz pour les mesures gyroscopique et d’accélération.
Apres la période d’initialisation requise, 1’expérimentateur est libre de concasser le minerai comme il
I’entend tout en respectant la granulométrie attendue pendant une durée de 10 min. L’ensemble de
I’expérimentation est enregistré en vidéo haute fréquence (60Hz).

Apres le temps écoulé, les minerais et le stérile sont tri€s et pesés.

Figure 184, concassage de roche pauvre en Figure 185, concassage de roche riche en
minerai minerai
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Résultat et discussion

Les deux expérimentations se distinguent par la masse de roche traitée dans le temps imparti et 1’énergic
moyenne par frappe. Le concassage d’une roche riche en minerai demande un travail de précision. Les
frappes nécessitent moins d’énergie : 2.2 J par frappe. La vitesse de travail est aussi plus faible : 1.2 kg
en dix minutes. A contrario, le travail sur une roche pauvre en minerai permet des frappes plus fortes et
donc requérant plus d’énergie : en moyenne 5.7 J par frappe, et un travail plus rapide. L’expérimentateur
a concassé 5 kg en deux minutes. Pour faciliter la comparaison entre les méthodes, nous avons calculé
1’énergie dépensée pour concasser 1kg de roche (Figure 186). 11 est intéressant de noter que la fréquence
de frappe, d’environs 1 Hz, est restée identique lors des deux expérimentations.

Riche 2,2 1,2 807 1,6
Pauvre 5,7 5 451 3,7
Figure 186, dépenses énergétiques et puissance mise en jeu dans le concassage

Au vu de cette différence, nous pouvons nous interroger si la nature du stérile influence 1’énergie
dépensée. Dans le cas du minerai Mellois le stérile est composé de dolomite silicifiée dont le Bond Work
Index!”? est de 12.4 kWh.t'!. Pour cette roche riche en minerai, il faut aussi tenir compte que ’index de
la galéne qui est de 12.9 kWh.t!. (Bond, 1952) Tandis que la roche prélevée a Castel-Minier est
constituée pour majorité de quartzites dont le Bond Work Index est de 10.6 kWh.t!. Les variations de
la valeur de cet index entre les roches sont assez faibles pour qu’on ne puisse pas imputer a la nature de
la roche la variation de dépense énergétique. Cette derniére est donc causée par la différence de
technique!'”.

5 La frappe de monnaie

La derniére étape de cette étude est la frappe monétaire. Elle ne s’inscrit pas dans un contexte historique
ou archéologique, mais reste purement méthodologique. Il s’agit d’explorer un nouveau moyen de
percevoir les efforts du monnayeur et I’impact du geste sur la qualité des inscriptions. Ce geste simple
donc le succeés est quantifiable a travers le produit fini, permet aussi d’ouvrir une réflexion sur
I’expérience et I’efficience des expérimentateurs.

Frappe de bractéates (protocole 1)

Les monnaies frappées sont des bractéates dont les flans ont été préparés dans le cadre de
I’expérimentation de Petr Hruby (voir dans ce méme rapport). Le coin dormant n’est pas gravé et
recouvert d’un disque de cuir. Le coin mobile est lui gravé. L’ensemble est frappé avec une masse de
deux kilogrammes.

Ce protocole se caractérise par la diversité des expérimentateurs (Figure 187). En tout cinq
expérimentateurs ont frappé au moins une monnaie. Trois des expérimentateurs (n°1,2,3) ont de
I’expérience!” pour la frappe de monnaie tandis que les deux autres (n°4 et 5) n’avaient jamais réalisé

172 L’ indice de Bond décrit I’énergie nécessaire a la comminution du minerai dans un cadre spécifique,
généralement d’un broyeur a boulets et pour des granulométries spécifiques. Ici, I’idée n’est pas d’utilisée tel
quelle ces valeurs, mais de comparer la broyabilité des matériaux afin d’interprété aux mieux nos données
expérimentales.

173 Les incertitudes systématiques de mesures ont été limitées en gardant le méme expérimentateur ainsi que le
meéme matériel pour les deux expérimentations. Cependant d’autres incertitudes, notamment liée aux limites du
capteur ou a la maitrise du geste sont a garder en mémoire lors de la comparaison quantitative des techniques de
concassage.

174 1’ expérience des expérimentateurs reste relative. S’ils ont déja frappé des monnaies, cela reste un geste
occasionnel.



cette tache. Pour chaque expérimentateur, 1’accélérometre a été fixé sur le poigné tenant la masse. Une
caméra filmant a 60 images par seconde est installée afin de capter I’ensemble du mouvement.

Expérimentateur 1 [RElES Expérimentateur 5 (8IS Expérimentateur 3 &

Figure 187, expérimentateurs pour la frappe de bractéates

L’expérimentation commence par une initialisation du capteur : la mesure est lancée depuis le téléphone
et I’expérimentateur maintient son poigné a 1’horizontale pendant 10s. Ensuite le flanc est placé sur le
coin du dormant, posé sur une enclume en plomb, et recouvert du coin mobile. L’expérimentateur
maintient les deux coins tandis qu’il frappe a I’aide du marteau (Figure 188). 1l est libre de frapper
comme il I’entend et le nombre de fois qu’il estime nécessaire. La monnaie est ensuite récupérée et
observée pour savoir si elle a été correctement marquée. Lors de certaines frappes deux ou trois flans
ont ét¢ placés dans entre les coins.
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Figure 188, frappe de monnaie avec utilisation d'un accéléromeétre pour estimer l'énergie dépensée

Une fois les données obtenues, il est nécessaire d’y appliquer le traitement décrit pour les autres étapes
de la chaine opératoire pour calculer I’accélération dans le référentiel terrestre. Les frappes se sont alors
identifiées'” et I’énergie peut étre calculée comme cela a été décrit précédemment.

Le but de cette étude était aussi de calculer la force au moment de I’impact du marteau sur le coin'’.
Cette donnée utilisée couramment est facile a appréhender. Cela permettrait de mieux appréhender la
mise en forme de monnaie. Cependant son calcul a partir des données d’un accélérométre est loin d’étre
aisé. Au moment ou le marteau heurte le coin, le systéme étudié se complexifie. Un bilan d’énergie
permet de comprendre cette difficulté :

AE. + AE, = Eg

Avec AE, la variation d’énergie cinétique entre I’instant avant I’impact et celui aprés, AE,, la variation

d’énergie potentielle entre ces deux instants qui est nulle dans ce cas-la et E; 1’énergie dissipée dans le
choc.

L’énergie dissipée au moment du choc ne peut pas se résumer a 1’énergie transmise (E;) par le marteau
au coin. Une partie de 1’énergie se dissipe aussi dans le rebond du marteau (E,.) ainsi que dans le bras
du monnayeur (E3). Ainsi I’équation décrivant le bilan d’énergie s’écrit comme :

AE. = E, + E, + E,

Cette équation posséde alors trop d’inconnue pour étre résolue. Nous ne pouvons donc pas calculer
simplement 1’énergie transmise au coin. Pour éviter cet écueil, nous pouvons décrire le systéme 1’ instant
avant I’impact. La grandeur proposée n’est pas directement liée a la force au moment de I’impact, mais
permet une comparaison quantitative entre les différents gestes. La grandeur choisie pour décrire le
systéme est la quantité de mouvement (q) selon z dans le référentiel terrestre. Elle se définit comme le

175 Les frappes ne sont pas détectées de fagon automatique. Les gestes de préparations avant la frappe, propres a

chaque expérimentateur, empéchent de décrire informatiquement le début et la fin du geste.

176 Ce type de mesure ne peut se faire grice a une presse hydraulique, cette derniére applique une force de fagon

quasi statique, tandis que la déformation est dynamique dans la chaine opératoire de la fabrication d’une picce. 11
est alors nécessaire de faire une mesure de force dynamique.
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produit de la vitesse et de la masse d’un objet. La masse de I’ensemble ‘bras+marteau’ est connue. La
vitesse en z se calcule par intégration de 1’accélération selon ce méme axe.

Résultats
En tout, il y eut 8 essais de frappe de monnaie. Pour la majorité des essais, une seule monnaie a la fois
a été frappée sauf pour les monnaies 2 et 3 de I’expérimentateur 1.

L’énergie nécessaire par monnaie lors d’une frappe dépend du nombre de monnaies frappées
simultanément et du nombre de coups nécessaire pour que la monnaie soit marquée. Ici nous regardons
ainsi D’énergie par picce et non par coup de marteau. L’énergie fournie par le monnayeur-
expérimentateur varie entre 21 J et 52 J (Figure 189).

Energie par monnaie
70

60 ®
Expérimentateur 1
50
c Expérimentateur 2
o 40
L
g 30 et I Expérimentateur 3
b
20 ® [ Expérimentatrice 4
10 I Expérimentateur 5
0
1 2 3 4 5 6 7 8

Numéro de I'essai

Figure 189, énergie dépensée par monnaie

La quantité de mouvement au moment de I’impact varie entre 3 kg.m.s™! et 10 kg.m.s"! pour une valeur
moyenne de XX kg.m.s! (Figure 190). Les monnayeurs les plus expérimentés (Expérimentateur 1,2 et
3) ont atteint les valeurs les plus importantes entre 4 kg.m.s™! et 10 kg.m.s™'. L’ensemble des monnaies
ont été réussies ce qui semble montrer que les efforts déployés ont souvent été trop importants par
rapport a la tache demandée.

Quantité de mouvement par frappe

=
N

Monnaie 1 expérimentateur 1

[ ] Monnaie 2 expérimentateur 1

=
o

Monnaie 3 expérimentateur 1

=]

Monnaie 1 expérimentateur 2

Monnaie 2 expérimentateur 2
Monnaie 1 expérimentateur 3

Monnaie 1 expérimentatrice 4

Quantité de mouvement en kg.m.s

Monnaie 1 expérimentateur 5
1 3 5 7 9 11 13

Numéro de la frappe

Figure 190, quantité de mouvement au moment de ['impact selon les frappes
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Discussion

L’énergie dépensée pour de la frappe monétaire varie entre 21J et 52J par piéce avec une moyenne de
31J. Le facteur 2.5 entre les dépenses énergétiques s’explique majoritairement par le nombre de coups
donnés sur un flan, variant entre un et trois, ainsi que le nombre de monnaies frappées simultanément
(entre une et trois). L’optimum est alors de frapper une unique fois plusieurs flans. Cet optimum n’a pas
été réalisé lors de I’expérimentation. Cependant le minimum d’énergie dépensée a été atteint lors de la
fabrication de trois monnaies simultanément avec deux coups. L’empilage de flans n’est possible ici que
grace a la finesse du métal. Ce résultat ne peut donc pas étre transposé sur d’autres pratiques.

Cette expérimentation souligne aussi I’importance de la maitrise du geste sur la dépense énergétique.
Les répétitions de frappes sont trés énergivores. Elles sont dues a un mouvement mal exécuté,
généralement un coup supposé trop faible par I’expérimentateur ou mal centré sur le coin mobile. Une
meilleure maitrise de la technique réduit donc 1’énergie dépensée. Cette problématique est plus un
probléme expérimental. En effet les individus n’ont évidemment pas 1’entrainement des monnayeurs
aux périodes anciennes. On peut supposer que pour eux la technique était maitrisée. Un entrainement de
I’expérimentateur serait donc nécessaire, avec notamment la vérification de la mise en forme de la
monnaie apres une frappe afin de ne pas travailler en aveugle durant 1’entrainement. Nous avons déja
vu I’importance de cet entrainement lors des travaux sur la frappe antique (Faucher et al., 2009).

L’énergie dépensée pour frapper une monnaie n’est pas directement liée a la quantité de mouvement a
I’instant de I’impact. Il s’agit d’une question d’économie dans le geste et donc de sa maitrise. Si I’on
regarde le rapport entre I’énergie dépensée et la quantité de mouvement a I’instant de 1’impact (Figure
191) on observe alors une indication de la maitrise du geste, s’il I’on considére qu’un geste parfaitement
exécuté tant vers une économie d’énergie. Les résultats sont étonnants, un méme expérimentateur peut
avoir des ratios trés différents comme 1’expérimentateur 1. Nous n’observons pas non plus de corrélation
entre 1’expérience des expérimentateurs et ce rapport. Il serait cependant imprudent de conclure
définitivement sur un jeu de données aussi restreint. Le plein potentiel d’un expérimentateur ne peut
s’exprimer que lorsqu’il est a 1’aise avec le matériel et la position qui lui imposée, ce qui nécessite plus
qu’une unique frappe de monnaie. Un protocole plus complet sur cet aspect a donc été mis en place
I’année suivante.

Rapport de I'énergie dépensée sur la quantité de mouvement a l'impact
12

10
Expérimentateur 1

Expérimentateur 2
6 ® I Expérimentateur 3
4 ® I Expérimentatrice 4

B Expérimentateur 5

Rapport de I'énergie sur la quantité de
mouvement (J.s.kg.m™)

1 3 5 7 9 11 13
Numeéro de la frappe

Figure 191, rapport entre la force au moment de l'impact du marteau et l'énergie dépensée pour la
frappe

La quantité de mouvement nécessaire au marquage d’un flan reste difficile a évaluer avec ce protocole.
Toutes les monnaies ont été réussies et certaines ont été frappées plusieurs fois. Nous ne pouvons pas
alors avoir la limite de force entre une monnaie bien marquée et une qui ne 1’est pas. A ce stade, nous
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disposons au moins d’une premiere valeur basse. Un protocole spécifique a cette problématique est donc
nécessaire.

Protocole 2

La deuxiéme année d’expérimentation sur la force et I’énergie du monnayeur nous a permis de mettre
au point deux nouveaux protocoles. IlIs répondent chacun a une problématique surgie lors de la
précédente séquence expérimentale :

e Y a-t-il une corrélation entre efficience et expérience ?
e Quelle est la force minimale pour frapper une monnaie ?

Le but de cette expérimentation n’est pas de répondre a une question précise sur une chaine opératoire
donnée, mais plutdt de proposer une nouvelle méthodologie qui pourra ensuite trouver sa place dans
I’¢étude de la frappe monétaire a de nombreuses époques.

Pour les deux protocoles, trois expérimentateurs ayant divers degrés d’expérience ont participé (Figure
192). La premiére expérimentatrice n’a aucune expérience. Elle a été choisie pour passé sportif lui
permettant d’avoir la force nécessaire a I’exercice. Le deuxiéme expérimentateur n’a pas d’expérience
dans la frappe de monnaie, mais ces connaissances en forges en font quelqu’un qui a I’habitude de
manier le marteau sur de longues périodes. Le dernier expérimentateur est le plus habitué a cet exercice,
il frappe environ mille monnaies par an. Dans 1’objectif de préserver au maximum son efficience, nous
avons travaillé avec le matériel dont il a habituellement 1’usage.

Figure 192, expérimentateurs impliqués dans la mesure de la frappe de monnaie (XP 2024)

Pour les deux protocoles, le matériel est resté identique. Un flan d’étain d’une épaisseur d’environ 0.8
mm, et d’un diamétre de 1.9 mm est frappé par une paire de coins gravés selon un dernier de Melle. La
masse du marteau servant pour la frappe est de 1450g. Au matériel de monnayeur se rajoute le matériel
nécessaire a la prise de mesure qui est identique a celui déja présenté dans ce rapport (Figure 193).
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Figure 193, installation pour la mesure de la force et de l'énergie lors de la frappe de monnaie (XP
2024)

On peut alors résumer les trois protocoles de frappes monétaires dans le tableau suivant :

ProblématiqueH Approche: Expérience-et- Force:

exploratoired efficienceH minimaleH

Nombre-d'expérimentateursH SH 3H 3H

Type-de‘monnaieH BractéateH Denier-MelloisH Denier:
MelloisH

Masse-du-marteau-(kg)H 2H 1,45H 1,45H

Consigne-sur-lesfrappesH AucuneH AucuneH Variation-de-
forcer

Nombre-de'monnaie-par- Entre-1-et-6H SH B6H
expérimentateurHd

Année-de'l'expérimentationH 2023H 2024n 2024n

Figure 194, résumé des protocoles de frappe de monnaie

6 Résultats et discussion

Les monnaies issues du protocole permettant de mesurer 1’efficience des expérimentateurs ont toutes
¢été un succes. Elles sont bien frappées, et leurs inscriptions sont lisibles. L’ensemble des mesures ont
donc pu étre utilisées dans 1’étude de I’efficience. Nous avons quantifié¢ 1’efficience comme le rapport
de I’énergie dépensée dans le geste sur la quantité de mouvement au moment de I’impact. Ainsi, plus la
valeur est faible, plus le geste a été efficient. Ce rapport varie entre 3.5 J.s.m kg™ et 10 J.s.m kg'!. On
note clairement sur le graphe (Figure 195) que les expérimentateurs ont une efficience différente.
L’expérimentateur 2 est le plus efficient avec un rapport variant entre 3.5 J.s.m™ kglet 4.5 J.s.m kg,
L’expérimentatrice 1 est la moins efficace avec des valeurs variant entre 5.25 J.s.m .kg! et 10 J.s.m’
! kg!. Ce classement d’efficience est a I’image de I’expérience des monnayeurs, non pas avec ce geste,
mais avec le maniement du marteau. En effet, I’expérimentateur 3 est celui qui a le plus 1’habitude du
geste, mais il ne ’emploie pas sur de longues durées. Tandis que I’expérimentateur 2 de par ces travaux
de forge a une plus grande expérience du maniement du marteau.
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Efficiences des frappes selon les expérimentateurs
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Figure 195, efficience des frappes selon les expérimentateurs

Les monnaies obtenues a 1’issue de la séquence expérimentale sont observées et notées en fonction de
la qualité de leur marque (Figure 196). Une note de 1 correspond a une monnaie dont I’inscription est
nette et particuliérement marquée. La note 2 est donnée aux monnaies dont 1’inscription est lisible, mais
moins marquée. Enfin, la note de 3 s’applique aux monnaies dont on peine a lire I’inscription.

3.2.2 2.2.1 2.24

Notes :

Figure 196, notation des monnaies en fonction de la qualité de l'inscription

Tous les expérimentateurs n’ont pas réussi a fournir des picces de chaque qualité. Une étude préliminaire
des données issues des frappes de 1’expérimentatrice 1 & montrer que le manque d’expérience était
rédhibitoire pour ce type d’expérimentation. En effet, le geste déja peut assurer c’est détérioré avec les
demandes de variations de force. Les monnaies ne sont pas frappées sur I’ensemble de leur surface
(Figure 197). Pour deux impacts de force identique, I’énergie permettant la déformation est plus
importante sur une surface réduite. Les pieces sont donc nécessairement plus marquées que ce qu’elles
auraient di étre si elles avaient été frappées sur I’ensemble de leur surface.
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Figure 197, monnaie partiellement frappée

L’expérimentateur 2 a réussi a frapper des monnaies de qualité 2 et 3, tandis que I’expérimentateur 3 a
fourni des monnaies de chaque qualité. Du fait des capacités de I’expérimentateur 3 a varier sa force
tout en frappant correctement les monnaies, un nombre plus important de frappes lui a été demandé. On
peut représenter la quantité de mouvement au moment de I’impact et la qualité de la monnaie sur un
méme graphe (Figure 198). Les monnaies de plus haute qualité correspondent a une plus grande quantité
de mouvement (entre 4 kg.m.s™! et 6 kg.m.s"). Les monnaies de qualité moyenne sont comprises entre
3 kgm.s' et 2.2 kgm.s'. Les monnaies avec une qualité basse correspondent a une quantité de
mouvement moindre. Il semble donc qu’il est possible de lier quantité de mouvement et qualité d’une
frappe.

Quantité de mouvement au moment de l'impact selon I'expérimentateur et la qualité de la

monnaie
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Figure 198, quantité de mouvement a l'instant de l'impact selon ['expérimentateur et la qualité de la
monnaie

Conclusion

La méthode de mesure de I’énergie dépensée par un expérimentateur lors de la production de métaux
s’est révélée fructueuse. Les résultats sur 1’abattage sont concluants et confirment les résultats qualitatifs
réalisés précédemment. Cette étude a permis de quantifier les dépenses énergétiques des deux méthodes
d’extraction employées dans les mines anciennes. La technique n’utilisant que 1’outil est demandeuse
en énergie humaine. Elle nécessite environ 4 kJ pour extraire un kilogramme de minerai. Elle permet un
avancement du front de taille compris entre 10 cm et 30 cm selon la dureté de la roche et la maitrise
technique des mineurs. L’usage du feu quant a lui est plus énergivore. L’abattage au feu nécessite
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I’utilisation conjointe de deux énergies : environs 1.10°kJ d’énergie thermique provenant de la
combustion du bois et 2 kI d’énergie humaine pour obtenir un kilogramme de minerai. A cela s’ajoute
I’énergie nécessaire au transport du bois en mine. L’avancement de ’abattage au feu est inférieur a 3 cm
par jour.

Ainsi, d’un point de vue énergétique, I’extraction a I’outil est préférable sauf quand la roche ne le permet
pas. Cependant 1’étude des vestiges archéologiques indiquerait que 1’usage du feu peut étre préféré a
1’outil dans un souci d’économie d’énergie humaine. En effet, sous certaines conditions d’accés au front
de taille, I’abattage au feu consomme moins d’énergie humaine que 1’'usage du marteau et de la
pointerolle pour une unité fonctionnelle. Un plus grand nombre d’études si des roches de différentes
duretés pouvaient permettre de mieux appréhender cette condition. Méme s’il ne faut pas omettre que
cette limite si elle a affecté les décisions des anciens, elle n’était en aucune pergue de fagon quantitative.

De méme que pour I’abattage, I’expérimentation sur le concassage du minerai offre une perception
nouvelle d’une étape de la chaine opératoire dont il reste peu de vestiges. Elle montre 1’influence du
choix technique et du produit final sur la dépense énergétique. Ainsi I’expérimentateur dépense 450
J.kg-1 pour la commination du minerai pauvre contre 800 J.kg-1 pour du minerai riche. Cependant le
traitement du minerai pauvre ne s’arréte pas a cette étape, vient alors s’ajouter 1’énergie hydraulique
permettant de faire tourner le moulin & minerai.

Les expérimentations sur la frappe de monnaie ont prouvé le bon fonctionnement de la méthode, a la
fois sur la dépense énergétique que sur la création d’un critére de maitrise du geste. Dans ces
expérimentations, 1’énergie minimale dépensée pour produire une bractéate est de 21J et pour un denier
18J. L’étude expérimentale autour du denier a permis de poser une premiére réflexion sur la quantité de
mouvement minimale nécessaire a la frappe de cette monnaie, soit 2.5 kg.m.s-1. Elle a aussi permis de
mieux comprendre et de pouvoir quantifier I’expérience d’un expérimentateur. Elle met ici en lumiere
I’influence de la maitrise de 1’outil devant 1’habitude plus restreinte d’un geste précis ou d’un corps
sportif.

Ainsi avec ces trois exemples pris tout au long de la chaine de production de I’argent, on entrevoit la
possibilité de quantifier pour la premicre fois la dépense énergétique a deux postes de travail. Les limites
de ces approches sont connues : maitrise du geste, nature des matériaux et des outils. Pour autant nous
touchons la une dimension du travail qui jusqu’a présent nous échappait totalement.

Ce travail a donné lieu a deux communications dans des colloques : Ca frappe pour moi qui s’est déroulé
a Melle, France en Juin 2024 et Archaeologia historica qui s’est déroulés a Brno, République Tcheéque
en septembre 2023. Il a aussi donné lieu a un article : Florence Maqueda, Nicolas Florsch, Florian
Téreygeol. THE ECONOMICS OF MEDIEVAL MINING BY FIRESETTING OR WITH CHISEL:
THE ISSUE OF ENERGY. Archaeologia historica, 2024, 1, pp.193-208.
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L’utilisation du four de cémentation durant la session expérimentale de 2024 a été 1’occasion
d’approfondir nos recherches sur les procédés de fabrication du cuivre et de ses alliages, en testant la
cémentation de cuivres produits expérimentalement durant la session de 2023.

La cémentation du cuivre a déja fait I’objet d’expérimentations antérieures (Doridot et al. 2006,
expérimentations menées ces derniéres années autour des vestiges du Clos-Paul a Charleville-
Me¢ézigres...), mais toutes ont été réalisées a partir de cuivres industriels.

Le succes des réductions de minerais cupriferes réalisées ces derniéres années (voir supra) nous offre
un stock de cuivres expérimentaux non négligeable, qui a permis la réalisation de ces cémentations.
Nous entrons ici dans une nouvelle dimension de nos réflexions sur la production des cuivres puisque
la totalité des matériaux employés est maitrisée : le minerai a été collecté par nos soins et les cuivres
sont issus de procédés expérimentaux que nous avons conduits. Il s’agit d’une premicre dans le domaine
des métallurgies secondaires sur le métal rouge.

Notre principale problématique lors de cette démarche inédite a été la suivante : est-il possible
d’approcher les compositions des alliages cuivreux archéologiques ? Au-dela de la volonté¢ de mieux
appréhender leurs procédés de fabrication aux époques anciennes, 1’objectif sous-jacent est de constituer
un référentiel d’alliages cuivreux issus de minerais connus, afin d’établir des comparaisons de
compositions avec du mobilier archéologique.

1 Le protocole

La préparation des cuivres

Les cuivres (essais 1, 2, 3 et 4) ont été coulés en lingots et martelés avant la cémentation, tandis que les
bronzes (essai 5) ont été coulés en plaques et laminés avant d’étre placés dans le creuset (Figure 199), a
raison de 2 a 7 lingots par creuset, selon les quantités de métal disponibles. Les épaisseurs des lingots
placés dans les creusets varient de 4,3 a 5,4 mm pour les cuivres, et de 1,8 a 2,6 mm pour les bronzes.
Cette étape de préparation a été I’occasion d’observer le comportement du cuivre au cours de refontes,
et donc d’entamer une réflexion sur I’affinage du cuivre.

A défaut d’avoir a disposition des creusets neufs, ces refontes ont été réalisées dans des creusets en
plombagine ayant déja servi pour des fontes de cuivre.

257



Figure 199, lingots placés verticalement dans le cément, avant remplissage du creuset

La refonte des cuivres 1, 2, 3 et 4 afin d’en réaliser des lingots plus aisés a marteler ont permis d’entamer
une réflexion sur le comportement des ¢éléments lors de la refonte du cuivre.

Les refontes des cuivres 1, 2 et 3 ont entrainé une augmentation des teneurs en impuretés (Figure 200),
trés certainement li€ au fait que le creuset utilisé avait déja servi.

0,4%

0,4%

0,3%
0,3%
0,2%
0,2%
0,1%
0,1%
0,0%

Figure 200, somme des impuretés pour les cuivres 1, 2 et 3, avant et apres refontes.

Linitial
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2 initial
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Somme des impuretés

3 initial

M 3 apr. refonte

La somme des impuretés prend en compte les éléments suivants : Sn, Zn, Pb, Fe, Co, Ni, As, Sb et Bi.

Le cuivre 4, issu d’une cofusion de malachite et de chalcopyrite, a fait I’objet de 4 refontes successives.
En effet, le métal se cassait au martelage, certainement en raison de la forte présence de soufre dans
I’échantillon. La teneur en impuretés augmente également apres la premiére refonte, mais étonnamment,
ne baisse pas significativement au cours des refontes successives (Figure 201). Plus spécifiquement, le
soufre n’a pas été détecté lors de 1’analyse du cuivre initial, baisse au cours des 3 premiéres refontes,
mais sa proportion s’accroit au cours de la 4° refonte (Figure 202).
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Figure 201, somme des impuretés pour le cuivre 4, avant et apres les refontes successives.

(La somme des impuretés prend en compte les éléments suivants : Sn, Zn, Pb, Si, S, Fe, Co, Ni, As,
Ag, Sb et Bi)
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Figure 202, teneurs en soufie pour le cuivre 4 lors des refontes successives

Les creusets de cémentation

Notre protocole se fonde sur celui qui a été mis en place lors des expérimentations de cémentation en
2023 et 2024 (voir supra).

Les cémentations ont été réalisées dans des petits creusets (de 6 a 8 cm de hauteur, avec des ouvertures

de 7 a 8 cm de diametre) réalisés par Francois Peyrat (Figure 203), plus adaptés aux masses des métaux
impliqués dans ces opérations.
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Figure 203, creusets utilisés pour les cémentations

Aprés avoir installé les charges dans les creusets, ces derniers ont été scellés avec du lut, dont la
composition comprend de la chamotte, de I’argile de Langeais, du crottin sec, du foin ainsi que de 1’eau.
Les creusets ont ensuite été placés au centre du four (Figure 204), sur des briques permettant de les
surélever afin de les placer a la hauteur des bains liquides qui se forment généralement dans les plus
gros creusets. Nos creusets ont été stabilisés par des fromages de lut.
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Figure 204, vue de l'intérieur du four de cémentation avec les creusets mis en place pour la premiere chauffe

Les charges

Quatre creusets ont été placés dans le four durant la chauffe du 29 juin : trois contenant du cuivre issu
de différentes réductions de malachite (essais 1, 2 et 3), et un contenant du cuivre issu d’une cofusion
de malachite et de chalcopyrite (essai 4).

Au cours de la chauffe du four du 03 juillet, I’expérimentation a été réitérée avec un bronze a 89,6 % de

cuivre et 9,8 % d’étain (essai 5).
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Le minerai et le poussier utilisés pour la confection du cément sont les mémes que pour les cémentations
menées dans les grands creusets. Hors du creuset, le cément a été préparé comme suit (Figure 205).

Masse de métal | Masse de minerai Teneur | Masse supposée | Pourcentage de
. n estimée de zinc masse du zinc par
Essais | dans le creuset dans le cément . R .
e e du disponible rapport a la masse
g g minerai (en g) de métal
1 20,5 16,4 40% Zn 6,6 32%
2 12,4 10 40% Zn 4 32%
3 15,3 12,2 40% Zn 4,9 32%
4 41,3 33 40% Zn 13,2 32%
5 180,3 164 40% Zn 65,6 36%

2 Les résultats obtenus

A la sortie des creusets
Pour les cinq essais réalisés, le scellement au lut a subsisté durant toute la chauffe, et peu de pertes de
zinc ont été observées.

Figure 205, préparation du cément

Les laitons récupérés ont partiellement changé de forme, mais ne se sont pas complétement liquéfiés,
comme cela est le cas lors des cémentations réalisées dans les plus gros creusets. En termes d’apparence
visuelle, les laitons 1, 2 et 3 sont ressortis avec une teinte rosée, tandis que le laiton 4 est beaucoup plus

sombre.
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Figure 206, laitons a droite avec cuivres issus d'une réduction de malachite, a gauche avec cuivres issus d'une cofusion de
malachite et de chalcopyrite)
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Les compositions obtenues
Laitons (essais 1 a 4)

Masse de métal | Masse de métal Zinc Estimation de la qualité
Essais av. cémentation | apr. cémentation | disponible (en du laiton obtenu en
(en @) (en g) 2) %mass de zinc
1 20,5 22,9 16,4 10,5%
2 12,4 13,4 10 7,5%
3 15,3 16,3 12,24 6,1%
4 41,3 46,7 33,04 11,6%

Figure 207, quantification de la production par la masse de métal récupérée apres les cémentations

Des analyses compositionnelles par LA-ICP-MS ont été réalisées sur les produits issus des cing
cémentations. Les laitons obtenus posseédent des teneurs en zinc en moyenne de 2,4 %, 1,4 %, 1,6 % et
4,8 % (Figure 208). Ces faibles teneurs obtenues, en regard des 30 % de zinc fixés (voir supra) et des
teneurs obtenues pour les cémentations réalisées dans les gros creusets peuvent étre expliquées par le
fait que les surfaces des lingots de cuivres n’ont pas été nettoyées de leurs oxydes avant la cémentation
(Figure 209).

Essais [ Cu | Zn |Sn | Pb | Al |Mn| Fe |Co | Ni | As | Ag | Sb | Bi
1 97% [2,4% 384 | 498 | 24 | nd [277[2,9|5,6|13 |70 |64 0,6
1 97% 2,5% 273218 | nd | nd |182]3,3|6,0|8,4| 82 |50 (0,5
1 97% [2,5% | 173 | 214 | 2,3 | 19 [237[3,0/5,6| 10| 39 |24 0,2
2 98% [1,4% 179537 ] 9.4 | 21 [437|4,3]16,3|10 |57 [12]0,3
2 99% [1,3% 192 336 | 6,6 | 24 [367|4,316,8| 10| 57 | 18 0,3
2 98% [ 1,5% 291 | 348 | 8,5 | 28 [358(4,2|6,5| 11 |40 [29 0,3
3 98% [ 1,7% 201147 | 6,2 | 16 [220|2,6]5,7|4,5| 73 |11 (0,3
3 98% | 1,6% 286|174 | 5,9 | 41 [209|2,5|5,8|9,3]| 73 |31 0,1
3 98% [ 1,6% | 86 | 188 | 13 | 10 [493]2,6/5,9|5,3| 31 |8,7]0,1
4 95% [5,0%]| 82 | 711 | nd | nd [861[3,3|94(21 |17 |17 |10
4 96% [ 4,1% 211|448 | nd | nd |798(3,1|9,0|22 |37 ]20/0,5
4 95% [5,3% 176 617 | 1,1 | 19 [803|3,0/8,9/24]32]9,1|04

Figure 208, résultats des analyses par LA-ICP-MS réalisées sur les produits des cémentations issus de la premiere chauffe

Le cuivre et le zinc sont en pour cent, les autres ¢léments en ppm.

Figure 209, exemple de lingots de cuivre avant cémentation. 1l est possible de noter la présence d'une surface oxydée

On constate néanmoins des teneurs en zinc plus élevées pour les échantillons 4 (cuivre issu d’une
cofusion de malachite et de chalcopyrite) que pour les échantillons 1, 2 et 3 (cuivres issus de réductions
de malachite). Les teneurs en soufre n’ont malheureusement pas été dosées lors des analyses réalisées
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sur les cuivres avant cémentation, mais d’autres analyses réalisées sur les cuivres produits
expérimentalement cette année montrent que les cuivres issus d’une cofusion de malachite et de
chalcopyrite présentent des teneurs en soufre jusqu’a 10 fois plus élevées que ceux issus d’une réduction
de malachite. Il est dés lors possible de s’interroger sur la corrélation entre la forte présence de soufre
dans le cuivre initial et les teneurs en zinc obtenues a I’issue de la cémentation.

Des analyses compositionnelles par p-XRF ont également été réalisées sur la surface ainsi que sur une
zone coupée permettant d’accéder au métal sain de chaque échantillon (Figure 210). Les résultats
obtenus sur les coupes sont comparables aux résultats obtenus par le calcul réalisé avec les masses de
métal récupérées aprés les expérimentations, tandis que les résultats obtenus sur les surfaces sont
comparables aux résultats obtenus par LA-ICP-MS (Figure 211).

Essais | Localisation Cu Sn Zn

Surface 98,3% | nd | 1,5%
1 Coupe 86,3% | nd |13,2%
2 | Surface 98,5%(0,0% | 1,3%
2 Coupe 90,7% | nd | 8,8%
3 Surface 98,3%(0,0% | 1,5%
3 Coupe 88,3% 1 0,0% | 11,4%
3 | Coupe (centre) |88,2% | nd |11,5%
4 Surface 96,2% | nd | 3,7%
4 Coupe 87,0%| nd |11,9%

Figure 210, résultats des analyses par p-XRF réalisées sur les surfaces et les zones de découpe des produits des cémentations
issus de la premiere chauffe

[ p-XRF (surfaces)

Essais

[JLA-ICP-MS

[0 masses

[ p-XRF (coupes)

0% 2% 4% 6% 8% 10% 12% 14%

Teneurs en zinc

Figure 211, comparatif des teneurs en zinc obtenues par les analyses par LA-ICP-MS, p-XRF, et par les calculs réalisés avec
les masses de métal récupérées apres les expérimentations

Le calcul réalisé avec la masse du métal récupérée aprés la cémentation est le moyen le plus fiable pour
connaitre des teneurs en zinc réelles. Les analyses par p-XRF réalisées sur les coupes permettent
¢galement de s’approcher des teneurs en zinc, dans la mesure ou le zinc a pénétré de maniere homogéne
dans le lingot (Figure 212).
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Figure 212, exemple d’'un lingot de laiton apres cémentation qui a été découpé. 1l est possible de noter une surface dorée
homogene au nouveau de la découpe

Apports d’impuretés

Pour I’ensemble des opérations, les teneurs en zinc des lingots placés dans un méme creuset s’aveérent
similaires, ce qui démontre une distribution homogéne au sein de chaque creuset. Les opérations de
cémentation sur les cuivres ont conduit dans I’ensemble a une augmentation des teneurs en étain, fer,
argent et antimoine (Figure 213). Les cuivres 1, 2 et 3 présentent un enrichissement en étain, argent et
antimoine, qui sont sans doute des apports du minerai utilisé. Mais cet enrichissement n’a pas lieu pour
le cuivre 4 (issu de cofusion chalcopyrite-malachite) alors méme que la charge en minerai de zinc est
identique et le mode opératoire similaire. La nature du cuivre est donc en cause sans que nous puissions
I’expliciter. Dans les 4 cas, nous observons une décroissance significative des taux de plomb et de
bismuth sans que, la encore, nous puissions proposer d’explication.

100600,000 10000,000

1000,000 1000,000

100,000 100,000

Teneurs (ppm)
Teneurs {ppm)

10,000 10,000

1,000 1,000

0,100
sn Pb it Fe =} i A Az sb Bi

Eléments-traces Eléments-traces

1av. cémentatian

1 2pr. camentation 2 v cémentation  —— 2 apr. cémentation

10000,000 100000,000

10000.000
1000,000

1000,000

100,000

100,000

Teneurs {ppm)
Teneurs (ppm)

10,000

10,000

1,000
1000

0,100
sn Ph A Fe &3 Ni s e S 8i sn P al Fe <} [ as Ag S Bi

Eléments-traces Eléments-traces

3 v, cémentation 3 apr. cémentation

4 av,cémentation  ———4 apr. cémentation

Figure 213, teneurs en éléments-traces des cuivres 1, 2, 3 et 4 avant et apres cémentation (mais apres les refontes)
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Laitons rouges (essai 5)

Le dernier test est réalisé a I’aide d’un bronze, ¢’est une approche exploratoire que nous développerons

dans le cadre d’une réflexion sur le recyclage des alliages de cuivre.

Masse de métal | Masse de métal Zinc Estimation de la qualité
Essais av. cémentation | apr. cémentation | disponible (en du laiton obtenu en
(en g) (en @) 2) % mass de zinc
5 180,3 206,7 144,2 12,8%

Figure 214, quantification de la production par la masse de métal récupérée apres les cémentations

Avec 6 %, 24 % et 11 %, les teneurs en étain sont trés variables d’une analyse a 1’autre (Figure 215).
Pour rappel, le bronze utilisé présentait 9,8 % d’étain d’aprés les analyses réalisées a la p-XRF. L une
des raisons de I’hétérogénéité de ces teneurs peut étre la création de phases lors de la cémentation.

Essais | Cu | Zn | Sn [Pb| Al | Si | S |Mn|Fe |Co| Ni | As | Ag |Sb| Au | Bi
5 82% [ 10% | 6% 10,4 1279]290| 5 |177] 5 |26(252]103|1679| 8 |513| 4
5 67% | 9% [24% | 8 [151 111 1 |268| 2 | 9 |32 ] 2 1 112 |1
5 78% | 9% | 11%| 5 [392]169] 5 |198] 4 |20 |218)| 88 | 827 | 6 |121| 5

Figure 215, résultats des analyses par LA-ICP-MS réalisées sur les produits des cémentations issus de la deuxieme chauffe
Le cuivre, le zinc et I’étain sont en pour cent, les autres ¢léments en ppm

Avec une moyenne de 9,2 %, les laitons rouges (essai 5) s’averent plus riches en zinc que les laitons
(essais 1, 2, 3 et 4). Ce phénomene peut étre expliqué aussi bien par la masse plus importante de zinc
disponible pour cette expérimentation (Figure 205) que par la différence de traitement entre les cuivres
qui ont été coulés en lingots et martelés avant la cémentation, tandis que les bronzes ont été coulés en
plaques et laminés. Le laminage implique une plus faible épaisseur des produits placés dans les creusets.

Les analyses par p-XRF réalisées sur la surface et la zone de découpe d’un laiton rouge montrent que le
lingot analysé présente des teneurs en zinc différentes en fonction de la distance par rapport au bord du
lingot (Figure 216). Le centre est étonnamment plus riche en zinc que les bords. La découpe montre
pourtant un aspect doré homogene (Figure 217).

Essais | Localisation Cu Sn Zn
5 Surface 68,2%]10,9% | 12,3%
5 | Coupe (centre) |84,7%| 9,2% | 5,6%
5 | Coupe 85,8%(10,4% | 3,3%

Figure 216, résultats des analyses par p-XRF réalisées sur la surface et la zone de découpe d’un produit de cémentation issu
de la deuxieme chauffe

I

Figure 217, exemple d’un lingot de laiton rouge aprés cémentation
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3 Conclusion et perspectives

Ces premiéres cémentations du laiton a partir de cuivres et bronzes expérimentaux ont donc permis
d’obtenir des laitons. Sans pour autant s’approcher des teneurs élevées en zinc parfois observées pour
les objets archéologiques (Bayley 2001, Pernot 1998), ils correspondent bien a des alliages rencontrés
classiquement dans le monde médiéval (voir par exemple Téreygeol et al., 2019).

Les futures refontes de cuivres sont a réaliser dans des creusets neufs, afin de mieux appréhender le
comportement des éléments durant ce procédé. Afin de comprendre la raison de faibles teneurs en zinc
obtenues, il semble pertinent de réitérer ces expérimentations en désoxydant la surface des lingots de
cuivre au préalable, afin de permettre plus facilement le passage du zinc dans le cuivre, mais aussi
d’augmenter les masses de zinc disponibles dans le cément. Il semblerait que les lingots placés dans les
creusets doivent étre coulés en plaques et laminés avant d’étre placés dans le creuset.

Il conviendra également de réaliser plus de cémentations a partir de cuivres issus de cofusion de
malachite et chalcopyrite, ainsi qu’a partir de cuivres issus de réductions de chalcopyrite pour identifier
si la présence de fortes teneurs en soufre facilite 1’enrichissement en zinc.

Ces conclusions nous entrainent vers une autre question, a laquelle nous tenterons de répondre au cours
de prochaines expérimentations : est-il possible d’augmenter la teneur en zinc d’un laiton en mettant en
ceuvre la cémentation de plaques de cet alliage ?
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Ce rapport décrit l'expérience de coulée d'une ébauche en bronze d'un coin pour la frappe de deniers
bractéates et la réalisation d’un tas de plomb pour fixer le coin. La premiére partie du rapport présente
la découverte archéologique originale qui a servi de modéle a 1'expérience. L'expérience elle-méme est
décrite dans la deuxiéme partie. Ce document ne comprend pas la description d'une expérience paralléle
menée par les mémes auteurs, a savoir la production d'imitations de piéces de monnaie médiévales de
Bohéme du Xllle siécle (bractéates), qui fait 'objet d'un rapport séparé.

1 Découverte archéologique

En mars 2022, un ensemble d'équipements de frappe de la monnaie royale datant de la fin du XIII® siecle
a été découvert dans la ville de Jihlava, en République tchéque.

Le coin de bronze avec une pointe en fer en guise de fixation. Elle est clairement visible sur les images
de tomographie a rayons X. Sur la surface du coin en bronze, les valeurs de composition élémentaire
ont été mesurées : mis a part le cuivre, 1’étain a été détecté (7 %) associé¢ a moins de 2 % de plomb. Ces
mesures doivent étre considérées comme indicatives. Les valeurs ont été mesurées par pXRF sur une
surface présentant une couche de corrosion. La téte du coin a été examinée en détail par tomographie a
rayons X, qui a révélé l'image de deux lions casqués et de deux lettres. Il s'agit donc d'une marque
d'atelier pour la frappe d’un monnayage du roi Otakar II datant des années 1370.

Figure 218, mobilier de monnayeur découvert a Jihlava

(CT scan : Michal Vopalensky).
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L'assemblage contenait des fragments de cing moules en terre pour la coulée des coins en bronze. Les
moules étaient ainsi composés d’un cylindre en terre et d’une rondelle estampée venant fermer une des
extrémités du cylindre. Ces deux parties s'emboitaient 'une dans l'autre et étaient fixées l'une a 'autre
par une fine couche d'argile (lut ? potée ?). Sur le fond des moules figure I'image d'un animal armé d'une
épée. Il s'agit de la bractéate centrale du roi Venceslas II. Les parties latérales de ces moules
correspondent a I'empreinte trouvée. Il est donc trés probable qu'un ancien coin ait été utilisé comme
positif pour créer des moules destinés a la fonte de nouveaux coins monétaire.

Figure 219, moule en deux parties pour la coulée d'un coin

(scan 3D : Vojtéch Nosek).

L'ensemble contenait également un tas de plomb avec un trou pour l'insertion du mandrin en fer du coin
en bronze. Ce tas a été fabriqué a partir de 6,5 kg de plomb presque pur, en le coulant dans le fond d'un
récipient en céramique tournée.

2 Expériences

Création d'un moule pour un coin

Une réplique d'un coin réalisée précédemment par Petr Hruby a été utilisée comme positif. La matiére
premiére utilisée était une masse de terre de Langeais. Elle a été étalée a I'aide d'un rouleau a pate en
une fine feuille dans laquelle ont été découpées les parties nécessaires aux pieces du moule. Pour que la
pate céramique ne colle pas, du talc a été utilisé. Deux piéces ont été fabriquées selon le modele trouvé
: une partie latérale tubulaire et une partie inférieure avec une image en relief. Ces deux parties ont été
fixées l'une a l'autre par une fine couche d'argile. (Lors d'une expérience ultérieure de coulée de bronze
dans le moule, nous avons pu constater qu'il était important de laisser un petit espace entre la partie
inférieure et la partie latérale pour permettre aux gaz chauds de s'échapper. S'il n'y a pas d'espace, de
minuscules bulles se forment sur la téte du coin créant des défauts et le rendant impropre a sa fonction.
Cette opération a été suivie d'un processus de séchage progressif a feu doux au-dessus de la sole du four.
Aprées un séchage suffisant, une cuisson de quatre heures a environ 900°C a été effectuée.

268



Figure 220, processus de fabrication du moule céramique pour le coin

(deux parties pour le moulage d'un poingon. Fabrication d'un moule a partir d'une réplique de coin.
Assemblage, séchage et cuisson du moule)

Coulée de I'¢bauche d'emboutissage

Le moule cuit a été placé dans une assiette remplie de cendre pour assurer une meilleure stabilité,
conserver la chaleur résiduelle du moule et faciliter la circulation des gaz lors de la coulée. Un mandrin
en fer a été suspendu de fagon a correspondre a sa position finale en accord avec I'image de tomographie
a rayons X. Dans un creuset, 1’alliage a été préparé 11 s’agit d’un bronze correspondant aux mesures de
la composition élémentaire du poingon (cuivre 91 %, étain 7 %, plomb 2 %). L'alliage a ét¢ fondu a une
température d'environ 750°C, puis versé dans le moule préparé avec le mandrin. Aprés refroidissement,
le moule de 1’ébauche de coin a été cassé. Les pieces en saillie ont été retirées mécaniquement de
I'ébauche. Cette opération a été réalisée a I'aide d'une meule et d'un polissage au sable de silice sur une
piéce de cuir. Si la reproduction n’est pas parfaite et ne peut servir en 1’état, elle offre au moins une
¢bauche déja trés avancée qu’un léger travail de gravure permettrait de rendre parfaitement
opérationnelle.
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Figure 222, ébavurage et de finition de l'ébauche du poing¢on

Réalisation du tas en plomb

La découverte archéologique d’un tas de plomb montre qu‘il a été coulé dans le fond d'un récipient
céramique formé sur un tour de potier. Par conséquent, une réplique d'un pot médiéval fabriqué sur un
tour de potier a ét¢ choisie comme moule pour cette approche expérimentale. 7 kg de plomb ont été
pesés et fondus dans deux creusets a une température d'environ 350 °C. Le plomb est versé dans le vase
céramique. La basse température de ce métal n’a provoqué aucun endommagement au pot. Apres
refroidissement, le récipient en céramique a été bris€ et le tas extrait (il aurait été possible de travailler
uniquement avec un fond de pot). A l'aide d'un clou carré en fer martelé, un trou a été fait pour l'insertion
du poingon a mandrin en fer du coin. Le tas a été utilisé avec succeés pour ancrer le poingon lors d'une
expérience de frappe de monnaie (cf infra).
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Figure 223, coulée du tas de plomb et mise en place du trou de fixation

3 Conclusion

Sans expérience préalable mais avec un minimum de savoir-faire, nous avons réussi a produire un moule
en terre bivalve pour couler un coin monétaire. Grace a ce moule, 1'expérience de coulée d'un poingon
en bronze avec un mandrin en fer a été réalisée avec succes. Le temps a manqué pour finaliser le coin
en améliorant I’empreinte par gravure.

Le monnayage expérimental sur cette matrice ne faisait pas partie de cette expérience (cf. chapitre
suivant). Le support en plomb du coin a été coulé expérimentalement dans le fond d'un récipient en
céramique. Il a été utilisé avec succes pour ancrer le poingon lors de I'expérience de frappe de monnaie.
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XVI Production expérimentale de bractéates médiévales tcheques

(XIIIe siecle)
2023

Hruby P.*, Kochan S.*

* Masarykova univerzita. Filozoficka fakulta, Brno, République de Tchéquie
(traduction de I’anglais : F. Téreygeol)

Le rapport comporte deux parties. La premiére est un résumé des connaissances a partir des corpus en
Europe centrale sur la technique du monnayage médiéval. Le travail s'est concentré sur la technique de
frappe des bractéates de Bohéme au Xllle siécle. Les expériences n'ont impliqué aucune procédure
pyrométallurgique, tout a été réalisé a froid. La recherche s'est focalisée sur les découvertes de coins
médiévaux pour bractéates, puis sur les tentatives pratiques de frappe monétaire avec des imitations de
coins en bronze et en fer. Les piéces imitées étaient en étain et en aluminium (2011-2013 en république
de Tchéquie). Ces expériences sont le point de départ de l'expérience réelle menée a la Plateforme
expérimentale des mines d'argent de Melle en juin 2023. Celle-ci est décrite dans la deuxiéme partie du
rapport et concerne la préparation métallurgique de l'argent, la mise en forme du flan et la frappe de la
monnaie.

1 Le mobilier découvert et 1’état de la question
Plusieurs découvertes de coins tchéques du XIlle siécle ont été publiées :

Coin inférieur en bronze avec une pointe (a 1'origine nécessairement en deux parties), image d'une picce
de monnaie tchéque moyenne a crochets Vaclav II type Cach 820 (déposée au NM de Prague, Cach
1950 ; 1974).

Coin inférieur avec un trou pour une pointe, en bronze, image d'une piéce du Brakteat de Moyenne
Moravie, Venceslas II, déterminée par Smerda. A mon avis, il s'agit d'un type Cach 997. Trouvé lors
des fouilles archéologiques de Brno - Jakubska 4, en 1991.

Coin supérieur d'une seule piéce, en fer, image d'une piéce de monnaie ? Petite équerre morave de
Premysl Otakar II (Cach 954), localisation et emplacement actuel inconnus, vendue aux enchéres en
1998 a Londres.

Monnaie de Freiberg, Saxe, 5 coins coniques inférieurs avec une pointe en bas, dont 2 sont des types
tchéques de Wenceslas II (Friebe 2007, 96, Abb. 5). A cela s'ajoutent 3 pieces supérieures, usées sur la
surface de frappe.

Coin en fer, Moravie, Pfemysl Otakar II. Il différe des autres sur trois points :
1) Il est le seul a présenter la gravure de Premysl Otakar II, les autres n'étant que celles de Vaclav II.

2) 1l est le seul a étre d'une seule picce et a pouvoir étre surestampillé par le haut, les autres étant plus
bas avec une pointe et donc principalement d'une seule piéce.

3) C'est le seul coin en fer, les autres coins sont en bronze.
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Technique de frappe des bractéates du Xllle siecle

En République tchéque, l'expérience la plus élaborée de frappe de bractées a été réalisée par J. Hana
(2007, 66-67), tandis que pour les opérations préparatoires, par exemple la coulée des lingots (Hana
2007, 100-107), il s'est basé sur les principes de frappe codifiés dans I'lRM (Ius Regale Montanorum,
publié par le roi Venceslas II, 1300). Or, ceux-ci ne datent que de la période Grosha. Pour la frappe de
la monnaie, Hana a utilisé une imitation plus courte d'un coin en fer, la frappe s'effectuant par le haut
sur différents types de flan (Hana 2007, 123-127). 1l s'est ainsi inspiré de 1'idée de Cach, vieille de
plusieurs décennies, pour frapper des bractéates (Cach 1950).

L'étude la plus récente et probablement la plus précise de la technique de frappe des bractéates a été
réalisée par H. Friebe a partir des monnaies de I'hotel des monnaies médiéval de Freiberg (Friebe - Grau
2007). 11 s'agit de cinq monnaies a pointe (dont deux de Bohéme de 1'époque de Venceslas II), dont les
parties supérieures ont également été conservées (Friebe 2007, 96).

On peut en conclure que les bractées ont pu étre frappées a l'aide d'un coin d'une seule piece par le haut
dans une base molle des le regne de Premysl Otakar II, comme 1'indique la découverte d'un coin en fer.
Les bractées les plus récentes ont probablement été frappées au moins sous Venceslas II a 1'aide d'un
coin inférieur et d'une piece supéricure. De ce type de coin est né le coin a gros grain, dont la piéce
supérieure était également pourvue d'une image de monnaie correspondant au revers du gros grain (Hana
2007, 67, Fig. 4.32).
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Razba braktedtovych minci podle F. Cacha (1950)

a) spodnim razidlem; b) svrchnim razidlem

Legenda: 1) dievény ipalek; 2) razidlo; 3) razeny stfizek;
4) mékkd podlozka; 5) kladivo

Figure 224, la proposition de Cacho pour frapper les matrices a crochets par le bas

(a I'époque sans connaitre I'existence des parties supérieures) et par le haut.

Figure 225, premiers essais de l'auteur

Pour frapper des imitations de bractées selon 1'idée de Cach, avec un poingon en fer d'une seule piece
par le haut (cf. le poingon de Pfemysl Otakar II ci-dessous), avec un tampon doux - une plaque de plomb
- utilisé en dessous. Les fausses pieces étaient fabriquées en étain et en aluminium.

Figure 226, matrices d'estampage expérimentales
En fer d'une seule piéce pour I'estampage par le haut selon le concept de Cach.
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Motifs gravés et poingonnés par P. Hruby. Les imitations de bractéates jointes sont en étain

Figure 227, monnaies entre crochets publiées de provenance Premyslide

gauche : timbre en fer supérieur d'une seule piéce du petit brakteat morave de Premysl Otakar II (Cach
954). Au milieu : Prague, NM (emplacement d'origine inconnu), I'image de la pi¢ce est celle d'une picce
de Bohéme moyenne a support Cach 820 ; a droite : Brno - Jakubska 4 (fouilles archéologiques de
sauvetage, l'image de la piece est celle de Cach 977 (probablement).
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Figure 228, deux coins avec hotel des monnaies

(entre crochets inférieurs avec des types de piéces tchéques du régne de Venceslas II, inventaire de
1'hotel des monnaies médiéval de Freiberg. D'apres Friebe 2007)

Figure 229, matrices de bractéate avec types de monnaies de Meissen

Inventaire de la Monnaie médiévale de Freiberg. D'aprés Friebe 2007
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Figure 230, répliques de coin de bronze et de fer de taille moyenne et petite avec la partie supérieure

Le coin de droite est en fer, le reste est en bronze (production de P. Hruby).
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2 Essais expérimentaux a Melle

Pour cette série, il s’agissait de reprendre la séquence de production en incluant la fonte et I’affinage de
l'argent, la coulée fonte de barres d'argent, la fabrication des flans puis la frappe des piéces de monnaie.

Production de tole : test avec un argent non purifié
Nous avons utilisé comme matiére de base un lingot d'argent non purifié (Ag 91,67 % en poids), poids
32,5 g (2 lots selon les normes de poids médiévaux)

Fusion de l'argent dans un creuset

La fusion a eu lieu dans une forge ouverte avec une soufflerie électrique. L'argent a été fondu dans un
petit creuset moderne de fabrication industrielle. Pour autant que I'on puisse en juger, la masse de la
paroi du creuset contenait du graphite.

Le creuset présentait (probablement) des conditions réductrices. On pense que cette fusion a permis
I'élimination partielle des sulfures et des oxydes dans la masse d'argent. La température dans le foyer (et
a la surface du creuset) fluctuait entre 1000 et max. 1040 degrés Celsius (par thermometre laser manuel
VOLTCRAFT). Le temps de fusion (par exemple lorsque 1'argent était liquide) était de plusieurs minutes
(non mesuré exactement).

Figure 231, fonte de [’argent.

Photo Simon Kochan

Le lingot a été fondu et coulé en barre.

Deux moules de coulée de matériaux différents ont été utilisés :

B. 1) moule de coulée en tuile chamottée, dont la forme concave a été gravée a 'aide d'un outil en fer.
Les dimensions n'ont pas été déterminées avec précision.

B. 2) moule de coulée en argile séchée, dont les dimensions n'ont pas non plus été déterminées avec
précision. La composition minérale ou élémentaire de la masse du moule est inconnue.
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Figure 232, barres d'argent coulées dans des moules

Photo Simon Kochan

Nous avons réussi a couler deux barres d'argent, mais leur malléabilité était trés faible : elles étaient
cassantes, se fissuraient et se brisaient. Les raisons en sont la trop forte présence de de Fe, Zn et Pb, et

probablement encore trop d’inclusions d’oxydes ou des sulfures dans les lingots

11 s'agissait de notre premiére expérience métallurgique, sans aucune expérience pratique préalable, et

elle doit donc étre considérée comme telle.

Read.

Sb

Sn

Cd

Pd

Ag

Pb

Au

Zn

Fe

2388

0.124

0.432

0.074

0.155

91.666

0.296

1.320

0.613

1.358

1.431

2.295

0.13

Figure 233, composition éléementaire de la premiere barre d'argent non malléable

fondue dans le creuset, dosage en Wt%, par le spectrométre pXRF NITON XL 3t
g p p p

Figure 234, essai de martelage des premiéres barres d'argent et ruptures en cours de travail

Photo Simon Kochan
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Production de tdle : test avec un argent purifi¢

Le succes de cette deuxiéme expérience a ¢té largement di aux conseils de David Loepp, orfévre et
bijoutier professionnel, qui nous a dirigés et soutenus méthodiquement et correctement sur le plan
technique, lorsqu'il était présent. La seule suggestion qu'il nous a faite et que nous avons refusée est
l'utilisation du salpétre - nitrate de potassium, parce que nous voulions étre authentiques dans le procédé
mis en ceuvre.

Le travail a débuté par la refonte et la purification de I'argent a I'aide d'un bol peu profond en argile
séchée, garni de cendres d'os, de charbon de bois et d'argile.

La fusion a eu lieu dans la méme forge ouverte avec soufflerie électrique que précédemment. Mais en
raison des contraintes métallurgiques, nous avons improvisé et modifié I'échappement de la soufflerie
dans la forge de maniére a ce que l'air circule du bas vers le haut, de sorte que le bol se réchauffe
intensément a partir du bas. Nous avons utilisé 3 petits bols en argile fabriqués a la main. La composition
minérale ou élémentaire de I'argile est inconnue.

On a procédé a 3 opérations de fonte/affinage a petite échelle. La quantité maximale d'argent fondu et
affiné dans le bol était d'environ 8-10 g. La quantit¢ d'argent traité n'a pas été déterminée
intentionnellement par le poids.

Dans le bol, les conditions étaient principalement oxydantes. Cette fusion a permis I'élimination partielle
des sulfures et des oxydes, ainsi que des éléments indésirables restants dans la masse d'argent (voir Tab.
2 et 3). La température dans le foyer (et dans le fond du bol) a fluctué entre 1000 et max. 1040 degrés
Celsius (thermometre laser manuel VOLTCRAFT). Le temps de fusion (par exemple lorsque 1'argent
était liquide) était de plusieurs minutes (non mesuré exactement).

Nous avons réussi a couler des barres d'argent parfaitement malléables. Il n'y a probablement plus
d'oxydes et de sulfures dans la masse, la surface des barres d'argent était complétement métallique et les
¢léments tels que Pb, Fe, Zn ont été éliminés.

Grace aux opérations métallurgiques décrites ci-dessus, nous sommes parvenus a produire des barres
d'argent malléable, dont la composition correspond a la catégorie technologique de l'argent purifi¢
(purum argentum, conbustum argentum, examinatum argentum). 1l s'agit d'une méthode décrite par
Theophylus Presbyter au Xlle siécle, la plus ancienne du Moyen Age, et remarquée par Lazarus Ercker
dans Das Kleine Probierbuch (1556).

Reading | Pd |Ag Pb |Au |Zn |[Cu |Fe

2390 0.185(97.343]0.321|0.636|0.119 | 0.851 | 0.436

Figure 235, composition éléementaire de la barre d'argent 1 aprés purification dans un bol en
céramique avec revétement (Wt.%), par pXRF NITON XL 3t

Reading | Pd | Ag Pb |Au |Zn |Cu |Fe

2399 0.149(97.425]10.371|0.621 | 0.128 | 1,018 | 0,154

Figure 236, composition élementaire de la barre d'argent 2 apres purification dans un bol céramique
avec revétement (Wt.%), par le spectrométre pXRF NITON XL 3t
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Reading

Mo

Zr

Pb

As

Au

Zn

Cu

Ni

Fe

Mn

Sr

Th

2401

13,88

65,64

3139,6

410,32

34,59

769,68

3508,95

101,84

25061,02

15228,08

1094,12

324,4

Figure 237, composition élémentaire du revétement du bol aprés utilisation dans des opérations
métallurgiques (ppm), par le spectrométre pXRF NITON XL 3t

Figure 238, Un tét couvert de cendre (mise en ceuvre, usage et rupture)

Photo Simon Kochan.

Figure 239, coulée

Photo Simon Kochan.
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Figure 240, martelage de la barre d'argent

Photo Simon Kochan,

Production des flans et des monnaies

A) Martelage des toles

La surface de frappe du marteau et la surface de l'enclume ont été nettoyées et polies avant le traitement
des barres d'argent. L'argent a été tempéré par le martelage afin de minimiser sa fragilité et de maximiser
sa plasticite.

B) Découpe du "Schrétling”

Le probléme pratique était que la feuille d'argent était encore trop épaisse (environ 0,2 mm). Nous avons
donc commencé par découper des feuilles rondes d'un poids final adapté aux bractéates de taille
moyenne (0,7-0,8 g), puis nous les avons martelées pour obtenir un diametre final adapté aux bractéates
de taille moyenne (23-24 mm), pi€ce par picce.
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Figure 241, découpe du flan

Photo Simon Kochan

Figure 242, flan final, bon pour la frappe

Photo Simon Kochan.
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Frappes des flans sur cuir

11 a été vérifié dans la pratique que cette technique de fabrication de bractéates de petite taille est
simple et rapide. La feuille d'argent malléable et plastique ne nécessite pas un poingon trop puissant.

Figure 243, frappe d'une bractéate de petite taille a l'aide d'une matrice en fer d'une seule piece et
d'un tampon en cuir.

Photo Simon Kochan

Frappe de bractéates a 1'aide des deux coins.

11 a été vérifi¢ dans la pratique que cette technique de fabrication de bractéates de taille moyenne est
¢galement treés simple et rapide. La feuille d'argent malléable et plastique ne nécessite pas un poingon
trop puissant.

Figure 244, installation de frappe
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Photo Simon Kochan

Figure 245, frappe monétaire (monnayeur : Simon Kochan)

Photo Petr Hruby.

Figure 246, production des bractéates

Argent, bractéates de bohéme de petite taille et de taille moyenne du 13e siécle. Feuille d'argent
martelée sur laquelle est pratiquée une coupe ronde "Schrottling". Au-dessus, les chutes de coupe sont
prétes a étre refondues. Photo Petr Hruby.
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3 Conclusions sur la session melloise

Des bractéates d'argent de petite et moyenne tailles ont été frappées avec succes a partir de feuilles
d'argent d'une épaisseur d'environ 0,1 ou 0,15 mm, et les deux méthodes, a savoir I'emboutissage en
une seule piece et I'emboutissage en deux pieces, ont parfaitement fonctionné. La vérification
expérimentale de plusieurs bractéates de taille moyenne en un seul coup : cela fonctionne, mais le
maximum est de trois bractéates. Le troisiéme exemplaire le plus éloigné de la téte de la matrice est
iconographiquement pauvre. Le bilan final de la quantité d'argent avant et aprés le processus est le
suivant :

- argent non purifié (91,67 % Ag) : 32.50 g
- argent purifi¢ (97,43 % Ag) : 2430 g
- Les pertes sont de 8,20 g

(perdu dans le processus ou macroscopiquement comme les résidus sur les surfaces des poteries
métallurgiques)

Figure 247, outillage et métal utilisés

Imitations d'instruments métallurgiques a partir de céramiques utilisées pour des expériences avec des
résidus d'argent en surface des céramiques. Photo Petr Hruby.
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XVII Nouvelles expérimentations sur les deniers plaqués antiques : de
I’historiographie a la pratique
2024

Blanchet G.*, Blet-Lemarquand M.**, Guihard p.-M.*
Parisot-Sillon Ch.**, Sarah G.**

* CRAHAM UMR 6273 CNRS-Université de Caen
** IRAMAT-CEB UMR 7065 CNRS-Université d’Orléans

Les deniers plaqués sont considérés comme de fausses monnaies'”” (ou monnaies irréguliéres ; Figure
248). A la différence des deniers officiels, frappés & partir d’un argent non allié ou d’un alliage argent-
cuivre dans lequel I’argent est majoritaire, les monnaies plaquées ont été mises en forme a partir de
I’assemblage de deux métaux ou alliages : I’'un en métal non précieux (cuivre, alliage cuivreux ou fer)
formant I’ame, I’autre en argent ou en alliage argent-cuivre recouvrant cette derniére pour dissimuler
ainsi la supercherie. Les deniers plaqués se distinguent donc des deniers coulés, produits a partir d’une
autre méthode employée par les faussaires.

[ e |

[ ] [ [ [ 1
Coulée simple ‘ | Cire perdue ? | Argent « déprécié » ‘ | Plaquée ‘ ‘ Bronze riche en étain ||Alliage Cu sans placage

[
| Ame en fer | ‘ Ame en cuivre ‘
l

Figure 248, procédés de falsification des monnayages d’argent romains

(d’apres Bossavit, Parisot-Sillon 2022).

Les essayeurs romains évaluaient 1I’authenticité de la monnaie a partir de trois critéres : 1’alliage, 1’aspect
et la masse (metallum, figura et pondus — Isidore, Et. 16.18.12). Le droit romain envisage ainsi deux
maniéres de contrefaire le numéraire officiel : la manipulation de 1’alliage et le détournement ou la
contrefagon des types officiels (forma publica). Les monnaies plaquées et frappées reproduisent ainsi
I’aspect et la masse (calibration des exemplaires) afin de tromper 1’usager quant a leur valeur intrinséque.
Elles sont donc doublement qualifiables de faux monnayage: par leur composition et par le
détournement des types officiels. Les monnaies plaquées dont il est question dans cette étude présentent
une 4me en cuivre.

La production de monnaies plaquées est un phénoméne massif, attesté a Rome dés le 111° s. av. J.-C.
(Figure 249, a) et jusqu’a la période impériale (Figure 249, b). En contexte d’agglomération, par
exemple, leur proportion peut atteindre jusqu’a 50 % des effectifs mis au jour!’®. Pourtant, ces monnaies
ne sont que tres peu attestées dans les dépots monétaires.

177 Signalons que ces expérimentations s’inscrivent également dans le cadre du projet Falsimonia « Falsifications
monétaires et imitations anciennes » (coord. Charles Parisot-Sillon).

178 Pour I’Italie a la période républicaine, voir BUTTREY 1980 ; BURNETT 1987, p. 99-100 ; en dernier licu,
PARISOT-SILLON 2016, I, p. 184-191 et BARBATO 2018, p. 99-101. Voir aussi le cas de la Gaule du Centre-Est a
la méme période (jusqu’a 70 % a Bale-Miinsterhiigel) ou celui des iles Britanniques a la période impériale (environ
30 % en moyenne sur I’ensemble des trouvailles monétaires répertoriées) : respectivement, BOSSAVIT 2022 et
WALTON 2012.
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a : denier plaqué républicain, d’aprés RRC 221/1, tpq c. 144 av J.-C., Rome ;
20 mm, 3,77 g, 6 h. Paris, BnF, REP-5868.

b : denier plaque impérial, d’aprs RIC I? Aug. 207A, tpg 2 av J.-C.-4 ap. J.-C., Lyon ;
2,47 g, Leiza (Mayence) n° inv. 0.27868.

Figure 249, exemple de denier plaqué républicain (a) et impérial (b)

Quels procédés de fabrication ont été mis en ceuvre afin de produire ces monnaies plaquées ? Si la
question de la frappe peut étre réduite a deux possibilités (1’emploi de coins gravés ad hoc ou moulés a
partir de monnaies officielles'”), les conditions de la mise en forme préalable du flan — tout comme la
qualité finale de la monnaie — demeurent floues malgré de nombreuses propositions techniques. Ces
derniéres ont majoritairement été laissées a [’état de spéculations et les quelques résultats
d’expérimentations archéologiques ne fournissent que des données lacunaires.

Dans ce rapport, nous proposons donc de présenter les résultats de nouvelles expérimentations menées
sur la plateforme des arts du feu a Melle (dir. F. Téreygeol'®) en juin 2024. Lors de cette premiére
campagne, notre travail a principalement consisté, aprés avoir synthétisé 1’historiographie relative aux
techniques de fabrication des deniers plaqués, a tester des hypothéses des premiéres hypothéses et la
validité d’expérimentations plus anciennes.

En somme, 1’intérét d’une telle approche expérimentale est d’apporter des éléments de compréhension
supplémentaires a la connaissance d’une technique de fabrication dont les produits (les monnaies
plaquées) ont pénétré en grande quantité la circulation monétaire.

1 De I’historiographie...

Apercu général des travaux antérieurs

L’intérét'®! des numismates pour les questions techniques relative a la fabrication des monnaies plaquées
débute dans les années 1930 avec les travaux pionniers d’E. Darmstaedter, d’O. Dahl et de W.
Campbell 2. C’est a cette période que les coupes métallographiques de monnaies grecques et romaines
furent documentées pour la premiére fois (Figure 250, a). Ces investigations techniques ne semblent
avoir repris qu’a la fin des années 1960'%3. Le matériel optique ayant évolué, la résolution des nouvelles
micrographies permet alors de mieux distinguer 1’interface entre la surface et I’ame des monnaies
plaquées, dont la compréhension est d’un intérét crucial pour restituer les techniques d’argenture
employées (Figure 250, b).

179 Voir STANNARD 2023.

180 Nous profitons de cette note pour remercier sincérement Florian Téreygeol pour son accueil sur la plateforme
de Melle ainsi que pour ses nombreux conseils qui ont permis de préparer ces expérimentations. Nous remercions
aussi David Loepp pour ses conseils.

181 précisons que seules les publications dont 1’étude présente une coupe métallographique seront citées.

182 DARMSTAEDTER 1929 ; DAHL 1931 ; CAMPBELL 1933.

183 K ALSCH, ZWICKER 1968 ; COPE 1972 ; FRIED, HAMMER 1974 ; LEONI 1979 ; HAMMER 1984.
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Figure 250, (a) micrographie d’aprés CAMPBELL 1933 (échelle non renseignée) ;
(b) micrographie d’aprés KALSCH, ZWICKER 1968 (échelle : 50 pm)

De nouvelles études furent ensuite publiées dans les années 1990'%4. C’est au cours de cette période que
les travaux concernant les aspects techniques des deniers plaqués ont réellement fait progresser les
connaissances'®. Ces études font encore référence aujourd’hui. C’est également durant cette phase que
les premiéres expérimentations sur la monnaie antique plaquée ont été publiées'®. Enfin, des années
2000 aux années 2010, d’autres études ont été publiées!®’. L ’apport de ces derniéres n’est toutefois
qu’insubstantiel, bien qu’elles aient participé a augmenter 1’échantillon global de monnaies plaquées
examinées par le biais de coupes métallographiques. De fait, depuis les années 1930, le nombre total de
monnaies plaquées examinées s’éléve a 141 exemplaires (26 ex. grecs, 6 ex. celtiques et 109 ex.
romains'® ;

Figure 251). Si les monnaies républicaines romaines sont celles qui ont été examinées en plus grand
nombre (89 ex.), précisons que cette donnée doit étre pondérée en raison de I’examen de 60 ex. issus du
méme dépot monétaire'®,

Total/période

CampBeLL 1933 23 ex. grecs
KaLscH, ZWICKER

1968 1 alexandre 26 ex. grecs
Inco et al. 2006 2 ex. grecs
ANHEUSER 1998 6 ex. celtiques 6 ex. celtiques
CampPBELL 1933 11 ex. républicains

CaiLLaup et al. 2003 60 ex. républicains
Bozzini et al. 2003 2 ex. républicains

ANHEUSER 1998 3 ex. républicains 89 ex.
Inco et al. 2006 2 ex. républicains républicains
Inco et al. 2017 4 ex. républicains
Zwicker et al. 1993 7 ex. républicains
(fer)
CampBELL 1933 3 ex. impériaux
Zwicker et al. 1993 12 ex. impériaux
Bozzini et al. 2003 1 ex. impérial 20 ex. impériaux
DeraisMme 2006 2 ex. impériaux
BLANCHET 2015 2 ex. impériaux

Total : 141

184 T A NIECE 1990, 1993 ; ZWICKER ef al. 1993 ; ANHEUSER, NO’THOVER 1994.

185 Signalons que c’est également a cette période qu’a été publiée la premiére caractérisation de monnaies dont
I’ame est en fer (ANHEUSER 1998).

186 ZWICKER et al. 1993 ; ANHEUSER 1998.

187 ANHEUSER, FRANCE 2002 ; CAILLAUD et al. 2003 ; DERAISME 2005 ; INGO ef al. 2006 ; BLANCHET 2015 ;
INGO et al. 2017.

138 Dont 10 exemplaires a I’dme de fer (ANHEUSER 1998).

139 Dépot de S. Varano (Forli, Italie) ; voir CAILLAUD ef al. 2003.
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Figure 251, tableau récapitulatif des monnaies plaquées examinées lors de travaux antérieurs
Apports des travaux antérieurs
A partir de ce matériel, quels furent les apports principaux de ces nombreux travaux antérieurs ? Les

avancées majeures de ces précédentes études concernent la composition d’une part, et les connaissances
sur le(s) procédé(s) techniques d’autre part.

Caractérisation des deniers plaqués
Dés les années 1930, on constate déja que, contrairement a un enrichissement volontaire en argent de la
surface, ce sont bien deux matériaux qui sont assemblés pour concevoir un denier plaqué (flan cuivre et
argent ; Figure 252). De ce fait, les deux parties de ces exemplaires ont été examinées séparément, bien
que la partie cuivreuse n’ait toutefois retenu 1’intérét des chercheurs qu’a partir des années 1990.

thagn Det WD Exp | | 50 um
3 B3E 100 0 0.3 D RUGAM Q28008 C

Figure 252, coupes métallographiques de deniers plaqués issues de travaux antérieurs

(a) monnaie grecque d’aprés KALSCH, ZWICKER 1968 ;
(b) denier républicain d’aprés INGO et al. 20006 ;
(c) denier impérial d’aprés BLANCHET 2015.

Caractérisation la partie en argent
Les caractéristiques de I’argenture des deniers plaqués examinés concernent 1’épaisseur et la
composition élémentaire. Les épaisseurs relevées par nos prédécesseurs sont comprises entre environ
30 et 500 um (Figure 253). Pour une méme monnaie, 1’épaisseur de la couche d’argent peut varier
jusqu’a prés de 300 um, qu’il s’agisse de deniers républicains'® ou de deniers impériaux'®! (Figure
254). Cette variabilité semble moins importante pour ce qui concerne les monnaies grecques et
celtiques'®.

190 ANHEUSER, NORTHOVER 1994,

191 BLANCHET 2015.

192 Pour les monnaies grecques, voir CAMPBELL 1933 et KALSCH, ZWICKER 1968 ; pour les celtiques, voir
ANHEUSER, NORTHOVER 1994.
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Publication

Matériel

Epaisseur de la

couche Ag
CAMPBELL 1933 29 grecques et 100-200 pm
républicaines
SCIngggVI CKER 1 alexandre 50-90 pm
INGO et al. 2006 2 grecques 150 um
ANHEUSER, .
NORTHOVER 1994 6 celtiques 50 um/ 30 um
. o
LA NIECE 1990 1 « denier »?gRep. ? Imp. 60 um
ZWICKER et al. 1993 1 denier républicain 30-100 um

ANHEUSER,
NORTHOVER 1994

5 deniers républicains

100 pm / 100-200
um / 200-300 pm /
200-500 pm / 1 ind.

ANHEUSER,
NORTHOVER 1994

3 deniers républicains
(sur fer)

100-200 um / 500
um /100 um

INGO et al. 2006

2 deniers républicains

250 pmet 150 pm

INGO et al. 2017

4 deniers républicains

200-250 um /200
um /30 um/ 160
pum

ANHEUSER,
NORTHOVER 1994

1 denier impérial

200-400 pm

DERAISME 2005

2 deniers impériaux

100 um / 50 pm

BLANCHET 2015

2 deniers impériaux

30-284 pm / 30-320
um

Figure 253, tableau présentant les différentes épaisseurs relevées a partir des travaux antérieurs

Figure 254, clich¢ (MEB) de la coupe d’un denier impérial plaqué dont la partie en argent présente une
forte variabilité en épaisseur (63,3 um ; 26,5 pm ; 276 um)

Pour ce qui concerne la composition élémentaire de la couche d’argent, plusieurs analyses ont été
publiées entre les années 1990 et 2010 (Figure 255), portant essentiellement sur des deniers plaqués des
périodes républicaine et impériale. Bien que ces exemplaires aient été analysés au moyen de méthodes
différentes et correspondent a des émissions variées, on constate que la teneur en argent de la surface
des monnaies est comprise entre 98,6 % et 42,5 % pour les républicaines et entre 97,3 % et 40,8 % pour
les impériales. A notre connaissance, aucune campagne d’analyse élémentaire de grande envergure — au
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moyen d’une méthode d’analyse adaptée — n’a été menée sur les deniers plaqués'®. Pourtant, une telle
entreprise serait nécessaire afin de développer des comparaisons et de mieux comprendre les pratiques
des faux-monnayeurs pour ce qui concerne la fabrication de la couche superficielle des deniers plaqués.

Publication Matériel Méthode Teneur en Ag (%)
ANHEUSER .
’ Monnaies Electron Probe
NORngHgTIER celtiques Microanalysis (EPMA) « Couche trop fine »
Scanning Electron
ZWICKER et al. 5 deniers Microscope-Energy ca.94,8/58/97,5/71,0/
1993 républicains Dispersive X-Ray 42,5
Analysis (SEM-EDX)
ANHEUSER, 5 deniers Cameca Semprobe for |- 94 6 /98 1/97,4/80,0/
NORTHOVER , - quantitative
républicains : . 77,0
1994 microanalysis
3 deniers Dispersive electron prob
ANHEUSER 1998 républicains pers np ca. 77,0/ 84,0/ 78,0
(sur fer) microanalysis
CAILLAUD et al. 1 denier
2003 républicain SEM-EDX ca. 60,0 - 85,0
ANHEUSER, Cameca Semprobe for
NORTHOVER 1 denier impérial quantitative ca. 67,0
1994 microanalysis
DERAISME 2005 2 deniers MEB-EDX 64,8 /40,8
impériaux
BLANCHET 2015 2 deniers LA-ICP-MS 97,3 /94,9
impériaux

Figure 255, tableau synthétique des teneurs en argent mesurées lors de travaux antérieurs

Caractérisation de I’alliage de cuivre
Les caractéristiques de la partie interne en cuivre ou alliages a base de cuivre des monnaies plaquées
n’ont globalement que peu retenu I’intérét des chercheurs. Pour ce qui concerne la composition, trois
¢tudes ont néanmoins apporté quelques résultats (Figure 256).

Publication Matériel Méthode Teneurs (%)
ZWICKER et al. \ . «[...] it is copper, containing about 3 %
r) b
1993 Flan rép. ou imp. ? Ind. G »

Denier imp. MEB-EDX | Moy. 9C5“8 2Af;’ 2811 f t(’)

DERAISME 2005 . . . :
Denier imp. MEB-EDX Moy. 97,0 nd 2,6 2,0

Min. 86,0 nd nd nd
BLANCHET 2015 45 deniers imp. XRF Max. 99,7 7,4 4.6 2,6
Moy. 97,7 ind. ind. ind.

Figure 256, tableau synthétique de la composition de I’ame en cuivre

Dans I’ensemble, les monnaies examinées livrent des teneurs en cuivre supérieures a 95 %. L’argent,
I’¢tain et le plomb n’ont pas toujours été détectés, mais quand qu’ils I’ont été, leurs teneurs peuvent

193 BLANCHET 2015 : 40 exemplaires analysés par LA-ICP-MS.
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atteindre 7,4 % (Ag), 4,6 % (Sn) et 2,6 % (Pb). La encore, une campagne d’analyse plus conséquente au
moyen d’une méthode d’analyse adaptée serait souhaitable.

Pour ce qui concerne le ou les procédés de mise en forme des flans en cuivre ou en alliage cuivreux, les
travaux antérieurs s’averent tout aussi avares en données. Tout d’abord, les flans de monnaies celtiques
examinés par ANHEUSER, NORTHOVER 1994 sont décrits comme « bruts de fonderie ». Ensuite, ceux
des exemplaires impériaux semblent pouvoir présenter les caractéristiques de flans qui ont été coulés
puis martelés a froid avec ou sans recuit (BLANCHET 2015). Enfin, les flans républicains examinés par
CAILLAUD et al. 2003 auraient ét¢ mis en forme « par martelage », sans plus de précisions.

Procédé(s) de fabrication des deniers plaqués

Propositions générales
Les propositions de procédé(s) de mise en forme des deniers plaqués peuvent étre synthétisées en trois
hypothéses :
e La soudure « forte » (hard-soldering), qui consiste en 1’ajout d’un alliage Ag-Cu entre feuille
et flan ;
o la soudure par diffusion (diffusion bonding), exploitant I’inter-diffusion de la feuille d’argent et
du flan de cuivre!*;
e [’usage d’un amalgame argent-mercure.

Expérimentations antérieures
Nous avons connaissance de quatre expérimentations antérieures. Trois d’entre elles portent sur des
flans en alliage a base de cuivre (ZWICKER et al. 1993 ; BOZZINI et al. 2003 et CAILLAUD et al. 2003),
une autre sur des flans en fer (ANHEUSER 1998!%).

En 1993, ZWICKER et al. publiaient les résultats d’une expérimentation, qui est a notre connaissance la
premiére qui concerne les deniers plaqués. Les auteurs proposaient de reproduire trois deniers plaqués
en suivant le protocole suivant :
e du cuivre est coulé puis martelé pour obtenir des flans, qui sont ensuite recuits ;
o deux disques d’argent sont découpés a partir de feuilles ; leur diamétre est « un peu plus
important » que celui des flans et d’une épaisseur de 100 um ;
e un flan est placé sur un disque et I’ensemble est disposé sur un bloc de matériau mou (plomb) ;
e e flan est pressé de maniere a ce que le disque se rabatte sur les bords du flan ; le méme procédé
est employé pour le second disque ;
e le flan enveloppé est ensuite placé dans un creuset rempli de charbon ;
e les trois flans sont séparément chauffés a 800°C ;
e Trois temps de chauffe sont expérimentés : 3, 5 et 10 minutes.

Selon les auteurs, le temps de chauffe adéquat est de 3 minutes puisqu’au-dela, ils constatent que la
feuille d’argent est absorbée dans 1’eutectique.

En 2003, deux expérimentations ont été publiées. La premicre (BOZZINI et al. 2003) présente la tentative
de recréation de trois deniers plaqués dont les feuilles superficielles sont de trois compositions
différentes (Ag80/Cu20 ; Ag78/Cu22 ; Ag60/Cu40) pour 250 um d’épaisseur :

e des lingots ronds de cuivre sont préparés ;

e ces derniers sont enroulés dans les feuilles d’alliage Ag-Cu ;

e I’ensemble est placé dans un creuset rempli de charbons ;

194 Plusieurs auteurs signalent qu’il est impossible de faire la différence entre les procédés de hard-soldering et
de self-soldering lors d’observations métallographiques (voir par exemple ZWICKER ef al. 1993).
195 Cette expérimentation ne sera pas détaillée dans le présent rapport.



e le creuset est placé dans un four sous vide a 800°C pendant 3 minutes.

La seconde expérimentation (CAILLAUD et al. 2003) présente un procédé expérimental qui a pour but
de reproduire un denier plaqué républicain :
e un flan de Cu travaillé a froid est préparé ;
une feuille d’Ag est déformée en « U » ;
le flan est placé dans la feuille d’Ag puis pressé avec les doigts « sans attention particuliere » ;
le flan pris dans la feuille d’argent est enrobé d’argile (temps de séchage : 24h) ;
I’ensemble est mis a chauffer a 800 °C pendant une durée de 15 min ;
I’argile est fracturée et le flan est frappé ;
la monnaie est blanchie.

Nous avons synthétisé ces expérimentations antérieures sous la forme d’un tableau afin de mettre en
regard les différentes étapes du procédé. Si les auteurs qui ont publié¢ ces expérimentations ont tous
conclu que I’opération avait été un succes, il faut souligner que les conditions ou les parametres choisis
pour plusieurs étapes ne sont pas détaillés.

En effet, les conditions de mise en forme de la feuille d’argent et du flan en cuivre ne sont pas décrites :
les expérimentateurs ont-ils employ¢ des métaux industriels ? Quelle est la composition de ces matériaux
et quelle est leur métrologie exacte ? Comment ont-ils été mis en forme lors de I’expérimentation ?
Quelles sont les conséquences de la variation de certains paramétres (composition et épaisseur de la
feuille et du flan de cuivre) ?

De la méme maniére, 1’aspect final de la monnaie a I’issue de la chauffe puis de la frappe n’est que
rarement commenté ou illustré. Par ailleurs, les caractéristiques des coins employés pour ces
expérimentations ne sont pas décrites (comme la profondeur de gravure par exemple). Comment la
feuille d’argent réagit-elle a I’issue de la chauffe et lorsqu’elle subit I’impact de la frappe ?

A I’exception des travaux de CAILLAUD et al., les études présentées ci-dessus n’abordent pas ou peu les
aspects quantitatifs relatifs aux différentes étapes de la fabrication monétaire, & la productivité des
ateliers ou aux bénéfices attendus. Quelle quantité d’argent était nécessaire pour produire un denier
plaqué techniquement réussi ? Comment mesurer le gain (en masse d’argent) par rapport a un denier
officiel ? Combien de temps est-il nécessaire pour concevoir un denier plaqué ?

Dans le but de développer les questionnements exposés ci-dessus, nous avons fait le choix de de tenter
de reproduire les expérimentations antéricures afin d’obtenir des données plus précises et mieux
documentées.

Mise en | Caractéristique | Mise | Caractéristique | Epaisseur | Association | Méthode Utilisatio | Méthode Blanchimen | Condition
sdel’Ag Ag de placage cuisson chauffe | t

Flans de 100 pm Place le flan  Diffusion NON Dans NON IND.
cuivre surle creuset
coulés, disque, le rempli de
martelé toutsurun charbons
s puis bloc de
recuits matériau
mou
Flansde 3 mm épaisseur IND. 99 % 127 pm Feuille d’Ag  Diffusion oul Four 15min  OUI IND.
cuivre 99% déformée électriqu  800°C
coulés, en«U». Le e
martelé flan est
sa froid placé dans
sans feuille Ag et
recuit on presse
avecles
doigts
Bozzini IND. IND. IND.  Ag80/Cu20; 250 um IND. Diffusion NON Dans 3 min Qul IND.
etal. Ag78/Cu22; creuset 800°C
2003 Ag60/Cud0 rempli de
charbons
CULTIEER IND. IND. IND. IND. IND. Emploi de Soudure oul IND. 1000°C NON IND.
r1998 l'acide forte

borique et
du fluorure
de sodium

Figure 257, tableau récapitulatif des experimentations issues de travaux antérieurs
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2 ...a la pratique : vers un nouveau protocole

Objectifs finaux des nouvelles expérimentations
La mise en place de nouvelles expérimentations a pour but final de parvenir & produire de manicre
reproductible des deniers plaqués dans les conditions « antiques » (martelage et travail en foyer). Au
cours de ces expérimentations, un certain nombre de données doivent étre récoltées afin de quantifier :
o le temps nécessaire a 1’exécution des différentes phases du procédé (mise en forme des deux
parties du flan et leur assemblage, le temps et les conditions de chauffe, la nécessité (ou non)
d’un blanchiment, la frappe finale) ;
o les ressources nécessaires (combustible, matériaux) ;
e I’argent métal nécessaire (évaluer le gain lors de la fabrication d’un denier frauduleux).

Il s’agira également d’examiner finement 1’aspect final des deniers plaqués afin de déterminer
I’efficacité de la supercherie, mais aussi d’étudier la faisabilité (déterminer la facilité¢ ou la difficulté)
d’une production en série (accidents, ratés ?). Enfin, il pourrait s’avérer pertinent d’observer, sur un
temps plus ou moins long, la dégradation des deniers plaqués expérimentaux (circulation et/ou
enfouissement artificiels) afin d’estimer la durée avant que la supercherie ne soit visible.

Comment procéder pour examiner tous les aspects et subtilités du denier plaqué ? Nous avons fait le
choix de diviser ce projet expérimental en deux campagnes : 1’une en 2024, 1’autre en 2025. La premiére,
exploratoire, a pour but de reproduire les expérimentations antérieures et d’examiner les coupes de
deniers plaqués qui auront été produits. La seconde aurait pour objectif de déterminer les conditions
nécessaires pour réaliser une production de masse.

Campagne 2024

En premier lieu, il s’agit de reproduire les expérimentations de soudure par diffusion en faisant varier
plusieurs parametres : la composition et 1’épaisseur des matériaux (argent et cuivre) et les conditions de
chauffe. Ensuite, il est nécessaire de déterminer les effets de la frappe et d’observer 1’aspect final des
monnaies plaquées. Enfin, il est absolument nécessaire de documenter au mieux le procédé technique
par une couverture photographique importante.

3 Développement du protocole

Mise en forme des flans de cuivre
La premicre étape de notre protocole expérimental a consisté a concevoir I’ame de cuivre des monnaies.
Conformément a la métrologie des deniers officiels républicains ou impériaux, I’objectif initial était de
mettre en forme des flans dont la masse est comprise entre 3,0 g et 4,5 g pour une épaisseur d’environ
2 mm.
Le procédé le plus commun pour mettre en forme des flans est la méthode de la coulée en chapelet. 1l
présente plusieurs avantages : d’une part, le moule peut étre confectionné aisément et, d’autre part, il
permet la fabrication de flans bruts de fonderie « préts a I’emploi » et de géométrie fixe (diametre et
épaisseur). C’est donc cette méthode qui a été privilégiée en premiére intention.
Le moule a été élaboré avec du sable de fonderie dans lequel les alvéoles et les canaux de coulée ont été
modelés en vue de concevoir trois chapelets de quatre flans (pour un total de 12 flans ; Figure 258, a).
Le tout est maintenu entre deux plaques de pierre réfractaire. Une fois le moule assemblé disposé a la
verticale, des cones en sable de fonderie ont été modelés a I’entrée des trois canaux pour favoriser la
coulée du métal (Figure 258, b).
Si la technique de la coulée en chapelet est la plus commune, il s’agit toutefois d’un procédé qui reste
mal maitrisé lorsqu’il est nécessaire de produire des flans d’une épaisseur peu importante (inférieure a
environ 2,5 mm). De fait, aprés plusieurs tentatives de coulées, seuls deux flans présentaient une qualité
satisfaisante (Figure 258, ¢ ; n* X1 et X2).



- b =] : :
Figure 258, (a) moule en chapelet ; (b) coulée ; (c) résultat de la coulée

En raison de ce probléme de faisabilité, li¢ a notre manque de maitrise et de temps, nous avons fait le
choix de nous orienter vers un autre procédé. Deux autres techniques pour produire des flans sont
attestées pendant I’ Antiquité : la coulée en « boudin!®® » et la coulée en sphéres'®’. Si ces deux méthodes
impliquent un traitement mécanique succédant la coulée (le martelage), elles présentent — du moins dans
notre cas — un gain de temps'*® et un taux de réussite plus élevé. Nous avons fait le choix de couler 11

sphéres (Figure 259, a) dans un moule en maillechort (5 ex. de 12 mm de diamétre et 6 ex. de 10 mm de
diametre). Celles-ci ont ensuite été martelées (3 a 4 impacts ; Figure 259, b). Le procédé s’est avéré
particuliérement efficace : les coulées se sont déroulées sans encombre, tout comme les déformations

plastiques qui n’ont nécessité aucun recuit.
a

10mm

Figure 259, sphere coulée(a), puis martelée (b)

Les caractéristiques des flans obtenus a partir des sphéres sont satisfaisantes (Figure 260). La forme des
flans est proche de celle d’un cercle parfait (ratio diam. min/ diam. max = 92 %), les diametres sont
ajustés (coef. de variation = 5 %), les masses sont bien calibrées (coef. de variation = 5-7 %) et
1’épaisseur plutot constante (coef. de variation = 4 %).

Masse (stat) Diam. max (stat) £p. (stat)
Procédés
‘technigues st (e Diam. Dlarrn. & plam. i ) ;
de max min min/max M Ecart-  Coef. Ecart-  Coef. M Ecart-  Coef.
fabrication oy ype var. Moy, Type var. Moy, Type var.

Disques  x1 6,58 20,4 20,2 2,88 99%
coulés

en X2 3,06 20,7 19,2 1,55 93%
chapelet

Y1 751 230 226 2,17 98% 7,06 050 7% 222 1,21 5% 25 03

Y2 7,34 23,8 220 2,28 92%
Y3 723 208 187 2,91 90%
Ya 7,00 21,6 200 2,29 93%

Sphéres g 6,22 21,9 20,1 2,80 92%

coulées

= Y6 457 207 195 2,00 94% 4,18 022 5% 19,7 099 5% 20 01 4%

écrasées Y7 429 21,2 184 1,86 87%
Y8 4,16 19,5 17,6 1,93 90%
Y9 408 19,0 185 1,92 97%
Y10 4,04 188 177 2,06 94%
Y11 3,96 150 160 2,01 84%

Figure 260, métrologie des ames en cuivre produites expérimentalement

196 Voir BODET, PILON @ paraitre.
197 Voir ARTRU, SARAH 2022 et ARTRU, SARAH 2024 dans ce rapport.
198 Par exemple, aucun recuit ni ébarbage n’est nécessaire.
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Mise en forme des feuilles d’argent

En nous référant aux épaisseurs mesurées lors de coupes métallographiques (voir supra, Figure 253),
nous avons fait le choix de produire des feuilles d’environ 200 um d’épaisseur. Pour leur mise en forme,
nous avons choisi de produire trois lingots de 10 g et de 4 mm d’épaisseur (A, B, C; Figure 261)
d’alliages argent-cuivre de différente teneur en argent (95 %, 80 %, 60 %). Pour passer d’un lingot d’une
épaisseur de 4 mm a une feuille de 200 um, nous avons fait le choix d’employer la technique du laminage
plutdt que celle du martelage. Bien que 1’utilisation du laminoir ne soit pas attestée pendant I’ Antiquité,
cette méthode présente 1’avantage d’étre rapide, sans que son action sur la microstructure du lingot ne
soit différente de celle du martelage!'®. Les feuilles A et B ont nécessité sept passes de laminage et huit
recuits pour atteindre une épaisseur d’environ 200 um. L’épaisseur de ’alliage C, plus riche en cuivre,
n’a pu étre réduite qu’a 600 um en raison de sa fragilité.

Réf. Composition Procédé Masse | Longueur | Largeur ép.
() (mm) (mm) (mm)
Alliage Ag95 % Coulée + 3,94 69,8 42,2 0,2
A laminage
Alliage Ag 80 % Coulée + 7,31 66,6 51,5 0,18-
B laminage 0,16
Alliage Ag 60 % Coulée + 7,79 47,00 36,4 0,6
C laminage
MétalD | Ag 100 % Meétal indust. 0,05
recuit

Figure 261, caractéristiques des alliages A, B et C et du métal D pour les feuilles d’argentures

La mise en forme des feuilles d’argent s’est soldée par un échec. En raison de notre manque
d’expérience, la perte de métal depuis la coulée fut trop importante. De charges de 10 g de métal, nous
sommes arrivés a des toles difficilement exploitables, de masses comprises entre 4 et 8§ g pour des
dimensions d’environ 5x5 cm (Figure 262).

Figure 262, alliages A et C a I’issue du laminage

Nous avons donc fait le choix d’employer une quatrieme feuille d’argent industrielle déja laminée et
recuite (D ; 95,9 % Ag). Les disques d’argent ont été¢ mis en forme a I’aide d’emporte-picces de 22 et
24 mm de diamétre (Figure 263).

199 HADJADJ et al. 2012.
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Figure 263, feuille d’argent circulaire découpée a I’emporte-picce

Assemblage
Avant de procéder a I’assemblage de 1’ame en cuivre et des disques en argent, ceux-ci ont nécessité une
préparation afin d’anticiper des problémes d’adhérence. Les Ames en cuivre ont été immergées dans une
solution chauffée de gravelle et de gros sel (blanchiment®”). Les disques ont quant a eux été 1égérement
poncés au papier de verre.

Dans les publications d’expérimentations plus anciennes, 1’assemblage est une phase souvent qualifiée

d’anodine qui n’est pas détaillée. Il s’avére que cette €tape cruciale est loin d’étre simple. Nous avons
éprouvé deux méthodes :

(1) En partant du principe (finalement erroné) que la superposition des deux feuilles d’argent devait

avoir lieu sur la tranche des monnaies, nous avons commencé par essayer de recouvrir I’ame

avec deux disques de mémes dimensions (Figure 264, a). Le résultat ne fut pas concluant : il

s’avere difficile de rabattre I’extrémité des disques 1’une sur 1’autre. Le fait que le diamétre des

disques soit a peine plus important que celui du flan (2 mm) provoque des ondulations et

crénelures (a la maniére d’une capsule de biére ; Figure 265).
a

Feuilles d'argent
Flan de cuivrem
b

(—

Figure 264, schémas illustratifs de deux méthodes d’assemblages de I’ame en cuivre et des feuilles
d’argent

200 1] s’agit d’un procédé maitris¢ depuis 1’ Antiquité et bien attesté au Moyen Age ; voir ARLES et al. 2011, p.
12-13.
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Figure 265, utilisation d’une feuille d’argent d’un diamétre trop faible : formation de « crénelures »

(2) Suite a cet échec, nous avons fait le choix de combiner deux disques de diamétres différents
pour recouvrir le flan : I’'un aux dimensions du flan (22 mm) et I’autre au diamétre légérement
plus important (24 mm). De cette maniére, la seconde feuille vient recouvrir la plus petite en
surface (Figure 264, b). Cette méthode est plus simple a mettre en ceuvre. Toutefois, la
superposition des deux feuilles est visible a la surface de la monnaie, nous y reviendrons.

Dans les deux cas présentés ci-dessus, nous avons utilisé nos pouces pour chasser 1’air entre feuille et
ame et procédé au brunissage des bords avec un petit outil en métal®’!.

Chauffe
L’étape de chauffe est sans doute la phase du protocole qui nous a posé le plus de difficultés. Par
commodité, un four électrique nous permettant de maitriser la température de chauffe a été employé.
Les conditions de chauffe sont décrites dans le tableau de la Figure 266.
En premier lieu, nous nous sommes appuyés sur les modalités de chauffe décrites dans le protocole des
expérimentations plus anciennes, soit une température de 800°C pendant 3 minutes (échantillon Y5). Le
résultat n’a pas été satisfaisant : a la sortie du four, 1’aspect de la monnaie n’avait pas changé et aucune
diffusion Ag-Cu ne semblait avoir eu lieu. De ce fait, le méme échantillon fut a nouveau chauffé, mais
cette fois pendant 5 minutes dans un scorificatoire recouvert d’un charbon, afin de rendre 1’atmosphere
plus réductrice. Le résultat n’a pas été plus concluant.
Ensuite, nous avons fait varier les paramétres de température et de durée de chauffe (échantillons Y6 et
Y9). A 825°C pendant 10 minutes et 850°C pendant 5 minutes, le résultat visuel est demeuré le méme.
Toutefois, lorsque la température a été portée a 850°C pendant 10 minutes (échantillon Y8), la monnaie
est sortie du four rouge incandescente et recouverte d’une couche noire d’oxydation. Pour les
¢chantillons suivants, la température a été maintenue a 850°C, mais le temps de chauffe abaissé a 7
minutes (X2) puis 8 minutes (Y7). Les deux monnaies sont ressorties du four sans que leur aspect ait
changé. Par ailleurs, la feuille d’argent semblait ne pas avoir adhéré a I’ame en cuivre. L’échantillon
Y10, chauffé a 825 degrés pendant 15 minutes, est ressorti du four rouge incandescent, a nouveau avec
une couche noire d’oxydes. Les échantillons Y3 et Y11 (810°C, 5 min.) sont quant a eux sortis du four
du méme aspect qu’avant la chauffe. L’échantillon Y4 (830°C, 10 min.) est ressorti brilé.
Enfin, I’échantillon Y3, chauffé 5 minutes a 825°C, 1égérement martelé puis chauffé¢ a nouveau a livré
un résultat visuel plus acceptable : la monnaie est sortie rouge incandescent sans qu’une couche noire
d’oxyde ne la recouvre.

Echantillon | T Temps Placement Résultat visuel
(°C) | (min)

Y5 800 |3 Sole Identique

Y5 800 |5 scorificatoire + charbon Identique

Y6 825 | 10 scorificatoire + charbon Identique

Y9 850 |3 scorificatoire + charbon Identique

Y9 850 |5 scorificatoire + charbon Identique

Y8 850 | 10 scorificatoire + charbon rouge incandescent,
oxydation noire en
surface

X2 850 |7 scorificatoire + charbon Diffusion inégale

Y7 850 |8 scorificatoire + charbon Identique

Y10 825 | 15 martelé avant chauffe rouge incandescent,

scorificatoire + charbon oxydation noire en

surface

Y11 810 |5 scorificatoire + charbon Identique

Y3 810 |5 scorificatoire + charbon Identique

201 Un matériau trés lisse peut également étre employé, comme de ’agate par exemple.
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Y4 830 |10 scorificatoire + charbon Brilé

Y3 825 | 545 scorificatoire + charbon au rouge

martelé entre deux chauffes incandescent, pas
d’oxydation noire
Figure 266, modalités de chauffe des flans plaqués expérimentaux

Force est de constater que les conditions de chauffe décrites lors d’expérimentations plus anciennes ne
conviennent pas. Au toucher, la feuille d’argent ne semblait pas avoir adhéré au flan de cuivre dans la
plupart des cas. Egalement, le repli de superposition des feuilles d’argent ne disparait pas pendant cette
étape.

La frappe

Pour frapper les flans plaqués, des coins fabriqués pour de précédentes expérimentations ont été
employés par commodité. Leurs matrices s’inspirent de deux types de revers différents, frappés en Sicile
au Ve siécle av. J.-C. Le premier représente un quadrige au galop®* et le second un crabe?®.

A Iissue de la frappe (Figure 267), nous avons pu constater que les « crénelures » des deniers X1 et X2
¢taient toujours visible. Sur la majorité des monnaies, on peut observer la formation d’un bourrelet
important li¢ au diamétre plus réduit du coin au crabe. Enfin, si I’on omet notre manque d’expérience
en maticre de frappe, le résultat apparait satisfaisant dans I’ensemble. Toutefois, sur la quasi-totalité des
exemplaires, on sent toujours au toucher un espace entre 1’ame et la feuille d’argent. Pour finir, un
¢lément a attiré notre attention : la frappe n’a pas toujours effacé la trace de repli. Ce stigmate, que nous
considérons comme important, est discuté plus bas.

Figure 267, deniers plaqués expérimentaux frappés

202 hitps://greekcoinage.org/iris/id/syracuse.sng_ans_5.361-375.
203 https://greekcoinage.org/iris/id/agrigentum.sng_ans_3.986-988.
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3 Premiers résultats et perspectives

Considérations générales

A P’issue de cette premiére campagne d’expérimentation, la pratique montre que la fiabilité des
protocoles décrits dans la bibliographie doit étre questionnée. En particulier, le couple température/durée
optimale apparait difficile a déterminer a ce stade des expérimentations. En effet, au-dela d’un certain
seuil de température et de durée de chauffe, on peut observer la formation trés rapide, en 1’espace de
quelques secondes, d’une couche noire d’oxyde de cuivre a la surface des monnaies chauffées, qui
impose une étape supplémentaire de décapage chimique avant de procéder a la frappe. Ce phénoméne
pourrait s’expliquer par une diffusion excessive et non contrdlée du cuivre. Dans d’autres cas, a
I’inverse, I’inter-diffusion entre 1’argent et le cuivre, résultat attendu du processus de placage, est
apparue partielle, y compris a I’issue de la frappe. Signalons toutefois que I’efficacité du procédé n’est
ici évaluée qu’a partir du déroulement des expérimentations et de 1’aspect final de la monnaie plaquée
obtenue : il est nécessaire de compléter ces observations par des études de laboratoire (analyses
chimiques de surface, études de coupes).

Dés lors, le résultat de ces expérimentations invite a reconsidérer sous un nouveau jour 1’étude des
procédés techniques en usage a la période antique et la caractérisation des spécimens qui nous sont
parvenus. Peut-on vraiment affirmer que les artisans clandestins, aux niveaux d’expérience divers et
soumis a des impératifs minimaux de productivité, étaient en mesure de réaliser systématiquement des
opérations de placage efficaces, caractérisées par une inter-diffusion entre 1’argent et le cuivre ? De fait,
les monnaies plaquées qui nous parviennent et qui sont identifiées comme telles sont, pour I’essentiel,
celles dont I’argenture a été préservée, de maniere partielle ou compléte. Mais qu’advenait-il des
monnaies mal plaquées 7 La supercherie n’était-elle pas alors repérée rapidement, parfois quelques jours
seulement aprés leur mise en circulation, conduisant a leur élimination précoce ? Le cas échéant, il
s’agirait tout a la fois d’une cause et d’une conséquence de I’envergure massive du phénomeéne des
monnaies plaquées sur les marchés de la Méditerranée occidentale a la période romaine : celles-ci
pourraient avoir été produites dans une grande mesure par un grand nombre de petits faussaires
opportunistes, plus ou moins expérimentés et parfois inaptes a produire des objets aux propriétés
physiques efficientes ; dans le méme temps, la médiocrité technique des especes plaquées en circulation
pourrait engendrer le retrait prématuré de bon nombre d’entre elles, donc susciter en retour des activités
de production accrues. Dans tous les cas, compte tenu du caractére massif du phénomeéne historique et
du nombre d’opérations requises pour la mise en forme d’apres 1I’expérimentation, on peut envisager la
forte hétérogénéité de la qualité des fausses monnaies mises en circulation.

La question de la marque de repli

Dans ce rapport, nous avons abord¢ a plusieurs reprises la question du repli formé par I’une des feuilles
d’argent sur la face opposée de la monnaie. Ce stigmate n’a pas disparu pendant les phases de chauffe
et demeure visible a la surface de certains deniers a I’issue de la frappe (Figure 268 ; trés visible sur Y5,
moins sur Y3). Toutefois, une frappe correctement exécutée semble permettre d’atténuer fortement cette
trace (Figure 268, Y 10). Dans les cas les plus discrets, ce stigmate prend la forme d’un petit liseré visible
a proximité du bord de la monnaie.

Figure 268, trace de repli
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Si ce repli a été initialement considéré par les expérimentateurs comme un défaut de production,
suggérant que d’autres procédés de mise en forme préalable des flans devraient étre envisagés, il s’avere
que de nombreux deniers plaqués antiques présentent le méme stigmate, le plus souvent au revers,
parfois au droit (Figure 269). Plus précisément, il semble que ce repli soit principalement observable sur
des monnaies aux types de deniers tardo-républicains ou impériaux produites dans les provinces
occidentales de I’Empire — Gaules, Germanies, Bretagne — au cours du I*" si¢cle ap. J.-C. Ce procédé de
mise en forme, illustré précédemment (voir supra, Figure 264,b), pourrait donc étre en réalité
caractéristique d’une région et d’une période donnée. Le cas échéant, la mise en évidence de ce stigmate
pourrait constituer un nouveau critére de détection des monnaies plaquées, particulicrement efficace
lorsque celles-ci présentent une argenture intacte.

Figure 269, deniers plaqués antiques présentant le stigmate du repli

(a) Galba, Rome, RIC 1 167, 2,59 g, Leiza (Mayence), n° inv.0.34358
(b) Galba, Rome, 68-69 ap. J.-C., RIC I 186, 2,91 g, Leiza (Mayence), n’ inv. 0.27870
(c) Auguste, Lyon, 11-9 av. J.-C., RIC I 178a, 2,98 g, Leiza (Mayence), n’ inv. O.26055

Perspectives

Avant la deuxiéme campagne d’expérimentations (été 2025), les deniers expérimentaux de la campagne
2024 doivent étre soumis a des analyses de composition et a des coupes métallographiques. Il s’agira
notamment d’observer la diffusion entre le flan en cuivre et la feuille d’argent. La campagne 2025 sera
dédiée, dans un premier temps, a la production de nouveaux deniers plaqués avec des feuilles d’argent
composées de 95 % et 80% d’Ag (voir supra, alliages A et B). Afin d’économiser du temps, une partie
des flans de cuivre sera mise en forme au préalable en laboratoire. Dans un second temps, il s’agira de
poursuivre nos recherches des paramétres optimaux pour obtenir des soudures par diffusion de fagon
reproductible et atténuer le « repli » de la feuille d’argent. L’un de nos objectifs est d’augmenter notre
maitrise du procédé de mise en forme avant d’engager des tentatives dans des conditions « antiques »
(martelages et chauffes en foyer).
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XVIII La fabrication des flans monétaires en Sicile aux Ve-Ille siécles

av. J.-C. Nouvelles pistes de recherches sur les moules sphériques
2022 et 2024

Artru J.*, Sarah G.**, Téreygeol F.*

* Ecole francaise de Rome
** IRAMAT-CEB UMR 7065 CNRS-Université d’Orléans
*** IRAMAT-LAPA UMR 7065 CNRS-Université Paris-Saclay

Ce projet d’expérimentations effectué sur la plateforme des arts du feu de Melle en juin 2022 (20/06 au
24/06) et juin 2024 (17/06 au 23/06), dans le cadre du PCR Paléométallurgies et expérimentations2%4,
s’inscrit dans la continuité des campagnes précédentes et vise a la fois a en approfondir les conclusions
et a en élargir les problématiques. Les sessions d’expérimentations de juin 2020 et de juin 2021 avaient
pour origine une série d’observations réalisées sur des monnaies puniques et grecques en argent
fabriquées en Sicile entre le début du Ve et le début du Ille siécle av. J.-C 2. Ces observations ont
permis de mettre en évidence des traces variées et récurrentes, aussi bien sur les faces que sur les tranches
des monnaies, ces dernieres faisant rarement 1’objet d’un examen approfondi en numismatique grecque.
Ces traces sont pourtant d’un grand intérét pour comprendre la ou les techniques de fabrication
anciennes mises en ceuvre pour les produire. L’enjeu est d’autant plus grand que les techniques de
fabrication monétaire antiques, en particulier dans les mondes grec et punique, sont trés mal
documentées par I’archéologie et soulévent toujours des interrogations et des débats. C’est
particuliérement vrai de 1’étape de production des flans, qui a aussi été assez largement délaissée par les
précédentes recherches incluant des expérimentations archéométallurgiques?¢.

Figure 270, protubérances diamétralement opposées sur deux tétradrachmes siciliens

204 Les expérimentations ont également bénéficié du soutien financier des projets MSH-Val de Loire « MAN »
(Méthodes archéométriques et numismatique), porté par A. Suspéne (IRAMAT) et « ‘Ca frappe pour moi !’
Expérimentations, modélisation et essais de laboratoire pour comprendre la fabrication monétaire antique »,
porté par G. Sarah, tous deux financés par la Maison des Sciences de ’'Homme Val de Loire.

205 Sauf mention contraire, les dates sont désormais entendues avant J.-C.

206 Les expérimentations réalisées par D.G. Sellwood au début des années 1960 et plus récemment par Th.
Faucher et son équipe étaient surtout consacrées aux questions relatives a la frappe monétaire et ont fait usage de
flans coulés dans des moules a cupules plates. Ce procédé a I’avantage de permettre une production rapide des
flans, mais présente plusieurs inconvénients (en particulier pour calibrer la masse) et ne laisse pas sur les
monnaies les traces qui retiennent ici notre attention (SELLWOOD 1963, p. 223-224, FAUCHER et al. 2009, p. 53-
56, FAUCHER et al. 2013, p. 79-80).
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a : Catane, c. 450-400, BnF Luynes 893 ; b : Siculo-punique, c. 350-320, BnF Luynes 1435.

Les deux premiéres sessions d’expérimentation ont permis de confirmer I’hypothése selon laquelle les
protubérances diamétralement qui s’observent fréquemment sur les monnaies siciliennes en argent
(Figure 270) sont des traces laissées par 1’utilisation de moules sphériques bivalves pour la production
des flans. Les exemplaires produits lors de ces précédentes sessions d’expérimentations présentaient en
effet des facics tout a fait comparables a ceux des monnaies antiques examinées, tant dans leur forme
que dans leurs caractéristiques métrologiques (diametre et épaisseur par rapport a la masse en
particulier). Surtout, les flans sphériques expérimentaux portaient des traces tout a fait assimilables aux
protubérances observées sur les monnaies. La bavure circulaire est nettement visible sur les sphéres a la
sortie du moule et se retrouve comme attendu sur la tranche une fois le flan aplati puis frappé (Figure
271). Cette trace est plus ou moins visible en fonction du moule utilisé et il semble clair que le principal
facteur susceptible de faire varier sa taille et sa forme est la précision de la jonction entre les deux parties
du moule. En fonction de la position de la sphére au moment du martelage, 1’inclinaison des
protubérances sur la tranche peut prendre des angles trés variés, ce qui correspond également aux
caractéristiques relevées sur les monnaies anciennes®”’.

Sphére coulbe ————————— Fan apros marlelige  s—— Monnaie frappée

Figure 271, suivi de la trace produite par la jonction imparfaite des deux parties hémisphériques du
moule, de la sphére coulée a la monnaie frappée

Ces précédentes expérimentations ont toutefois essentiellement porté sur la reproduction expérimentale
de didrachmes en argent (environ 8,60 g) dans le but d’observer le processus d’apparition des
protubérances présentes sur la tranche. Le programme réalis¢ en 2022 et 2024 a eu pour objectif
d’approfondir notre compréhension de la technique employée en fonction des métaux et des
dénominations produites. Trois pistes ont ainsi été privilégiées. La premiére a porté sur la fabrication
des tétradrachmes de poids attique. Il s’agit de monnaies deux fois plus lourdes que les didrachmes
(environ 17,20 g), qui constituent I’essentiel du numéraire mis en circulation en Sicile pendant la période
étudiée. L’ élargissement du corpus expérimental des tétradrachmes a également permis de proposer une
¢étude statistique du calibrage de la masse des exemplaires plus représentative et de nourrir les réflexions
déja entamées au sujet des raisons qui ont poussé les Anciens a employer cette technique de fabrication.
La derniere piste d’approfondissement a visé a appliquer la technique du moule sphérique bivalve a la
production de monnaies en alliages cuivreux. Ces derniers ont en effet, comme 1’argent, été abondement
utilisés dans le cadre de la production monétaire en Sicile aux époques classique et hellénistique, mais

207 Ces é1éments font 1’objets de développements dans les rapports d’expérimentations précédent, et ont été
publiés dans ARTRU, SARAH, 2022.
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les techniques de fabrication et les traces associées ont jusqu’alors nettement moins attiré I’attention des
chercheurs.

La campagne de 2022 a essentiellement porté sur I’approfondissement des résultats obtenus pour
’argent, principalement a travers 1’emploi de nouveaux outils de production : coins monétaires adaptés
a la frappe de tétradrachmes attiques, nouveaux matériaux et formes de moules. La campagne de 2024
visait quant a elle avant tout a étendre les observations et les expérimentations aux alliages cuivreux.

1 La fabrication des flans et la frappe des tétradrachmes en argent

La production des flans

Les modalités de production des tétradrachmes sont les mémes que celles des didrachmes, mais les
monnaies sont alors plus lourdes, plus épaisses et plus difficiles a frapper. Le protocole adopté les années
passées a ¢été reproduit dans le cadre des nouvelles expérimentations. Le métal choisi est un alliage
constitué de 97% d’argent et de 3% de cuivre. Il est coulé dans un moule bivalve constitué¢ de deux
hémispheres (Figure 272 b) afin de produire des sphéres auxquelles est attaché un tenon de coulée
(Figure 272 c). Une fois celui-ci retir¢, la sphere est martelée au moyen d’une masse jusqu’a obtention
d’un flan circulaire d’une épaisseur comparable a celle des monnaies antiques (Figure 272 d).

Figure 272, les différentes étapes de production d'un flan monétaire au moyen d'un moule sphérique

a) Moule moderne en maillechort utilisé pour la production des sphéres de 19 g ; b) coulée ; ¢) sphere
coulée avant et apres le retrait du tenon de coulée ; d) aplatissement de la sphére par martelage.

L’application systématique de la méthode & plusieurs dizaines de flans expérimentaux d’une masse
s’approchant de celle des tétradrachmes de poids attique (en moyenne 19 g pour nos exemplaires, contre
un peu plus de 17 g en théorie) avait donc pour objectif de vérifier pour cette gamme de masses la
validité du protocole élaboré tout en produisant, le cas échéant, un échantillon statistique plus
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représentatif dont il sera question plus loin. En I’absence d’un moule en calcaire du diamétre souhaité,
c’est le moule moderne en maillechort qui a été utilisé (Figure 272a). La coulée des sphéres n’a posé
aucune difficulté particuli¢re. Le martelage, décisif pour transformer la sphére en un flan monétaire plat
et circulaire prét a recevoir les types gravés sur les coins, n’a pas pos¢ davantage de probléme. Il a été
effectué a froid et sans recuits de recristallisation intermédiaires, d’abord au moyen d’un marteau
d’environ 300 g, puis d’une masse de 4 kg. Contrairement au cas des didrachmes, le recours a la masse
la plus lourde et au travail conjoint de deux expérimentateurs se sont rapidement révélés nécessaires
pour atteindre 1’épaisseur souhaitée. Loin d’avoir rompu, le métal ne présente méme qu’assez rarement
des fissures. Les flans ainsi produits présentent déja les principales caractéristiques de la production
monétaire sicilienne : tranche épaisse et trés bombée, protubérances diamétralement opposées et [égeres
traces associées sur les faces, circularité imparfaite (Figure 273).

1] 1 2 em

Figure 273, flan monétaire expérimental, masse : 19,07 g, diamétre max. : 23,7 mm, épaisseur : 5 mm

Comme les précédentes expérimentations 1’avaient laissé penser, il est donc parfaitement possible de
transformer par martelage, a froid et sans recuit intermédiaire, une sphere en argent de pres de 20 g en
un disque d’environ 5 mm d’épaisseur?®®,

L’emploi de nouveaux coins monétaires
Lors des précédentes campagnes d’expérimentations, 1’étape de la frappe monétaire avait souffert de
I’emploi de coins monétaires peu adaptés a la production de monnaies de grands modules telles que le
tétradrachme de poids attique. Puisque I’accent a été mis sur la fabrication de cette dénomination cette
année, de nouveaux coins monétaires plus adéquats ont été réalisés et mis a notre disposition par M.
Michel Ducouret, graveur (Figure 274).

208 Un essai portant sur une sphére de 45 g d’argent a d’ailleurs donné les mémes résultats.
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Figure 274, coins monétaires expérimentaux utilisés lors de la session d'expérimentation de 2022 afin
de reproduire la frappe de tétradrachmes en argent

Ces deux coins sont en acier, comme les précédents, mais leurs caractéristiques se rapprochent
sensiblement de celles des coins employés pour produire les monnaies étudiées (bien qu’aucun coin
monétaire sicilien grec ou punique ne nous soit parvenu a ce jour) :

- Latypologie est inspirée des types monétaires les plus répandus sur les tétradrachmes siciliens
(un quadrige couronné par une Victoire au droit et une téte de nymphe de profil au revers,
entourés respectivement d’un grénetis et d’un filet circulaire). La position des 1égendes est
inspirée des types antiques, bien que le texte soit constitu¢ d’éléments d’identification des
monnaies expérimentales (IRAMAT — MMXX]I). Les initiales de ’artisan a 1’exergue ne
manqueront pas de rappeler les coins signés par leurs graveurs dans la Sicile grecque de la fin
du Ve siécle.

- Laprofondeur de la gravure est assez nettement marquée, comme c’est le cas sur beaucoup de
coins de tétradrachmes de I’époque classique, et doit contraindre le métal a pénétrer plus loin a
I’intérieur du coin pour que les types s’impriment convenablement.

- La gravure du coin de droit s’inscrit dans un espace large, loin des bords du coin (qui ne sont
jamais visibles sur les droits des monnaies siciliennes, méme décentrées). Le coin dispose d’un
systéme permettant son enchassement dans un billot en bois, de maniére a en faire un véritable
coin fixe.

- La gravure du coin de revers s’inscrit dans un espace plus limité, d’environ 28 cm de diamétre.
Le coin lui-méme est un cylindre d’une douzaine de centimétres de hauteur qui peut étre
manipulé au moyen de pinces ou fixé a un manche. Il s’agit 1a de reproduire le fonctionnement
du coin mobile.

Les caractéristiques de la frappe monétaire : température du flan et force appliquée

L’étape de martelage induit un accroissement important de la dureté des flans. Les expérimentations
passées ont confirmé que ce phénomeéne rend la frappe beaucoup plus difficile a effectuer que dans le
cas ou la pastille de métal est simplement brute de coulée. L’étape de recuit de recristallisation parait
donc s’imposer, a la fois pour garantir une frappe de qualité qui imprime convenablement les types
monétaires et pour limiter les dégats que causerait aux coins le déploiement d’une force trop importante.
C’est particuliérement vrai pour les monnaies qui nous concernent ici, qui sont épaisses et dont les types
sont souvent, comme nous 1’avons vu, gravés profondément dans les coins.

Si I’ensemble des déformations subies par la sphére pour atteindre sa forme finale peuvent é&tre
effectuées a froid, la question de la température du flan monétaire au moment de sa frappe n’est pas
encore tranchée. Dans le champ de la numismatique grecque, 1’idée d’une frappe a chaud semble ne plus
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étre retenue par les spécialistes, qui s’appuient sur deux types d’arguments : elle serait d’une part
difficile & mettre en ceuvre dans le cadre d’une production a grande échelle, en plus d’étre inutile pour
imprimer convenablement les types monétaires®”. Afin de tester ces hypothéses, nous avons tenté de
frapper plusieurs flans a chaud en contrdlant leur température de surface juste avant qu’ils ne recoivent
I’empreinte des coins au moyen d’un thermométre a infrarouge fixé a un trépied et pointé vers le coin
enchassé dans le billot (Figure 275).

Figure 275, dispositif de prise de température des flans avant la frappe

La frappe a chaud est intervenue sur des flans sortant du four dans lequel ils subissaient le recuit de
recristallisation présenté plus haut. Un flan est sélectionné, sorti du four au moyen de pinces en acier et
placé entre les deux coins monétaires en quelques secondes, avant qu’un coup puissant d’une masse de
4 kg soit porté sur le coin mobile pour imprimer les types. A leur sortie du four, les flans ont une
température qui avoisine les 800°C, mais qui ne s’¢él¢ve toutefois plus qu’a 150°C environ a leur surface
dans les instants qui préceédent la frappe, environ 10 secondes plus tard. L’opération est relativement
simple a effectuer, méme s’il est difficile d’imaginer quelle forme pourrait prendre sa mise en ceuvre
dans le contexte d’une production antique. En I’absence de mesures précises de la force délivrée, on ne
peut s’appuyer que sur des données empiriques pour évaluer 1’intérét de cette étape supplémentaire dans
le processus de fabrication. Cette évaluation est rendue particuliérement délicate par la maitrise sans
doute insuffisante du geste et du dosage de la force requis pour la frappe de la part des expérimentateurs.
Quoi qu’il en soit, il apparait assez nettement a ce stade que, conformément aux attentes, la frappe
s’effectue plus facilement sur des flans chauds qu’a froid. Dans de nombreux cas, le métal froid n’a
qu’imparfaitement chassé jusqu’au fond de la gravure du coin, contrairement au métal chaud (Figure
276). 11 y a toutefois des contre-exemples et, bien que cela fut plus difficile, il a aussi été possible de
réaliser des frappes de bonne qualité sur des flans froids. Ce devait étre a fortiori le cas pour des artisans
plus compétents et habitués a la pratique de ces gestes.

209 Voir en particulier FAUCHER et alii 2009, p. 64-65, FAUCHER 2013, p. 264-265, qui s’opposent a ’idée que
les flans aient été chauffés avant la frappe. D. G. Sellwood, entre autres, privilégiait quant a lui la frappe a chaud,
tout en se montrant plus nuancé (SELLWOOD 1963, p.217-218, p. 228).
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Figure 276, exemples de tétradrachmes expérimentaux frappés en un seul coup. a) frappe a froid ; b)
frappe a chaud

Les essais réalisés dans le cadre de ces expérimentations semblent corroborer 1’idée selon laquelle il
n’était pas indispensable de frapper des flans chauffés pour imprimer convenablement les types
monétaires. Le consensus actuel évoqué plus haut s’en trouve renforcé dans la mesure ou 1’opération de
frappe est assez nettement simplifiée si les flans sont frappés froids. Selon les séries concernées, la
présence fréquente d’un tréflage, qui indique que 1’impression des types a nécessité plusieurs coups de
masse, plaide aussi en faveur de la frappe a froid. Les expérimentations ont néanmoins mis en lumicre
le fait que la frappe a chaud n’était pas impossible & mettre en ceuvre, y compris peut-étre a 1’échelle
d’une production intensive. L’observation des monnaies siciliennes porteuses de protubérances, qui
relévent de contextes de production différents et présentent des traces diverses, tend en tout cas a
envisager que les modalités pratiques de fabrication aient pu varier d’un atelier a I’autre et au cours du
temps.

Des essais ultérieurs visant a modéliser I’effet de la température du métal sur sa capacité a se déformer,
ainsi que sur la force nécessaire pour imprimer convenablement les types monétaires en fonction de la
profondeur de la gravure, devront étre menés pour approfondir cette question.

2 Le calibrage de la production de flans monétaires en argent : le cas des tétradrachmes de poids attique

Le calibrage de la masse, un motif d’adoption et de diffusion du moule sphérique ?

Plusieurs éléments peuvent étre avancés pour expliquer 1’adoption de cette méthode de production des
flans. Le plus important est peut-étre qu’elle permet un calibrage plus précis de la masse des monnaies.
La maitrise aussi fine que possible de la masse des exemplaires mis en circulation, en tout cas pour les
métaux précieux, était en effet ’une des principales préoccupations du pouvoir émetteur?!?. Le moule
fermé est un bon moyen d’atteindre cet objectif : le volume prévu pour accueillir le métal est calibré
préalablement et, une fois rempli, produit des objets dont la masse est reproductible. Les moules fermés

210 En dernier lieu, pour le monde grec, voir CALLATAY 2019.
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a cupules plates employés lors de précédentes expérimentations®!'!, qui furent largement utilisés dans
I’ Antiquité pour la fabrication des monnaies de bronze?'?, devaient en théorie disposer des mémes
avantages. Néanmoins, leur organisation en chapelet, qui induit la découpe de deux tenons, ainsi que le
moindre soin général apporté au calibrage des bronzes expliquent les grandes irrégularités de masses
que I’on constate parfois au sein des séries produites de cette maniére?!®. Quoi qu’il en soit, ces moules
fermés a cupules plates ne paraissent pas, sauf en de rares occasions, avoir été employés pour produire
des flans en métaux précieux a la période qui nous concerne?'®. Dans le cas des moules sphériques
bivalves envisagés ici, I’absence de chapelet et le soin apporté a la confection des flans en argent
devaient suffire a limiter sensiblement les écarts de masses entre les exemplaires. Cette possibilité de
normaliser la métrologie de la production tout en limitant les retouches effectuées sur les flans?'® est
donc peut-étre 1’une des raisons de I’emploi de cette technique.

S’il n’est pas le seul a permettre un tel calibrage, ce type de moule présente par ailleurs aussi des
avantages du point de vue métallurgique. Par rapport a des formes plus allongées, la forme sphérique
des alvéoles parait en effet optimale pour faciliter le remplissage et favoriser 1’évacuation des gaz (en
¢évitant les angles et en limitant au maximum 1’étalement de la surface remplie par le métal en fusion).
La technique des flans sphériques présente donc des atouts importants de nature a compenser les
contraintes imposées par sa mise en ceuvre. Ce point ressort tout particulierement si 1’on change de
perspective et que 1’on considére qu’une autre méthode de calibrage de la masse des flans en or et en
argent actuellement envisagée consisterait a peser avant la fonte des granules de métal puis de disposer
dans de petites cupules la quantité de grenaille correspondant a la masse souhaitée pour chaque flan?'®.
Ce procéde différent, qui a pu étre employé dans le cadre d’autres chaines opératoires, présente lui aussi
des contraintes, ce qui, assurément, renforce I’idée selon laquelle la fabrication monétaire antique était
une activité qui requérait des opérations métallurgiques diverses et parfois complexes qui ne sauraient
se limiter a la coulée et la frappe, ainsi que du temps et une main-d’ceuvre importante.

Alors qu’un simple moule a alvéoles avait jusqu’a présent été utilisé dans le cadre des expérimentations,
une réflexion plus approfondie a été menée cette année sur la nature et la forme des moules qui ont pu
étre employés pour produire des sphéres de masses reproductibles. Le calcaire est apparu comme le
matériau le plus intéressant de ce point de vue. Tout d’abord, il est parfaitement susceptible d’avoir été
utilisé a des fins de production monétaire dans le monde grec, y compris en Méditerranée occidentale®!’.
Il est commun et peu onéreux, mais aussi facile a travailler et a remplacer?'®. A condition d’étre bien
préparé avant son utilisation, le moule se dégrade peu et peut étre utilisé plusieurs fois, ce qui présente
un avantage évident. La dégradation progressive de la gravure sur le bord des hémispheres, et donc de

211 SELLWOOD 1963, p. 223-225, FAUCHER et alii 2009, p. 53-56.

212 Voir en particulier les moules de Paphos. Plus largement, FAUCHER 2013, p. 199-207, FAUCHER et alii 2013,
p. 76-77.

213 Les tenons, qui pourraient pourtant servir de variable d’ajustement de la masse, sont fréquemment coupés ou
arrachés sans soin particulier sur les bronzes. Voir néanmoins dans FAUCHER 2013, p. 239-242 I’attention
particuliére qui pouvait étre apportée a la confection des flans en bronze issus de moules en chapelets.

214 FAUCHER et alii 2009, p. 53-55.

215 Les monnaies qui nous concernent ici ne semblent pas présenter de traces de rognages visant a ajuster a la
baisse la masse des exemplaires. On peut d’ailleurs envisager que, dans les cas ou I’un d’eux s’avérait
sensiblement trop lourd, car la bavure de métal s’était trop étendue, il devait étre possible de couper la partie
incriminée de la protubérance sans avoir a recycler I’ensemble de la spheére.

216 Qur cette méthode, trés plausible, mais qui demeure actuellement au stade d’hypothése, voir en particulier
TYLECOTE 1992, p. 59, FAUCHER et alii 2009, p. 60-61, FAUCHER et alii 2013, p. 98, CALLATAY 2019, p. 39.
217 La diversité des utilisations du calcaire dans I’ Antiquité est bien connue, et plusieurs attestations
archéologiques concernent directement des contextes de fabrication monétaire (FAUCHER 2013, p. 199-207).
C’est en particulier le cas des moules de Paphos. Voir aussi, dans un contexte plus proche de notre sujet, le
fragment de moule monétaire en calcaire daté des derniéres années du 11I° siecle découvert sur le site de Bir
Messaouda a Carthage en 2000 (FREY-KUPPER 2009).

213 Lorsque les cupules sont trop abimées pour continuer a donner satisfaction, il est méme possible dans un
premier temps de réutiliser la pierre en la retournant et en y creusant de nouvelles alvéoles.



I’interstice qui se forme entre elles lorsque le moule est fermé, pourrait d’ailleurs, dans ce cas de figure,
apporter un ¢lément d’explication aux formes et aux tailles variées que peuvent revétir les protubérances
au sein d’une méme série. Avec une pierre de plus grande taille, il est méme possible d’envisager que
cette technique ait pu étre employée a une échelle de production importante, comme ce devait étre le cas
dans les principaux ateliers. En I’absence d’une documentation archéologique suffisante, il s’agit donc
la de s’approcher des conditions de production des ateliers antiques afin de comprendre les modalités
concrétes d’application de la technique et d’identifier les problémes qui sont susceptibles de se poser en
fonction de la configuration choisie.

Une premiere piste d’approfondissement en la matiére a consisté a expérimenter la conception et
I’utilisation d’un moule bivalve en calcaire permettant la production de sphéres en chapelet (Figure 277).
Ce type de moule semble permettre d’obtenir les mémes résultats que le moule a alvéoles du point de
vue technique, tout en laissant des traces légérement différentes (présence de davantage de tenons de
coulée, risques accrus de décalage entre les deux parties du moule). En raison de sa fragilité et des légers
écarts de diametres dans la conception des hémispheres, ce moule n’a en revanche pas permis d’apporter
des éléments probants en matiére de calibrage et de reproductibilité¢ de la masse. Sur ce dernier point,
I’emploi des moules en cuivre produits en 2024 dans le cadre du projet « ‘Ca frappe pour moi !’
Expérimentations, modélisation et essais de laboratoire pour comprendre la fabrication monétaire
antique », qui n’ont pour I’heure été utilisés que pour les expérimentations relatives aux alliages cuivreux
(voir ci-apres), constituera une piste d’approfondissement importante.

a e

Figure 277, utilisation du moule en chapelet de sphéres
a) Le moule ouvert ; b) un chapelet de sphéres en argent issu d’une coulée.

Les données de I’échantillon statistique expérimental mises en perspective avec la production antique
L’actualisation de 1’échantillon statistique, en particulier par 1’ajout d’environ 45 tétradrachmes
expérimentaux, tend a confirmer qu’un bon degré de calibrage de la masse des flans peut étre atteint au
moyen de moules sphériques. De maniére générale, on constate une bonne reproductibilité de la masse
au sein des ensembles expérimentaux (Figure 278), avec un léger abaissement de 1’écart-type des
tétradrachmes expérimentaux par rapport aux anciennes données*' (1,26 % contre 1,45 % lorsque
1’échantillon n’était constitué que de 12 exemplaires, contre 56 a présent).

Ecart-

, 0,
Nombre Masse Masse | Masse | Ecart- ty([i): l(aA,

de moyenne | min. max. type

monnaies | (g) @ | @ | @ | "2

moyenne
)
Monnaies Didrachmes o
XPs (Moule calcaire) 22 8,54 8,14 9,12 0,31 3,78 %

219 Telles que mentionnées dans le rapport du PCR précédent et publiées dans ARTRU, SARAH, 2022, p. 104.
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Didrachmes
(Moule maillechort 23 8,36 7,98 8,88 0,24 2,98 %
a3)

Tétradrachmes
(Moule maillechort 56 19,00 18,33 19,40 0,24 1,26 %
o5)

Monnaics d?;g?ggg:fzo 234 8,73 816 | 901 | 011 | 1,31%

anciennes Tetradrachmgzs1 de 101 17,04 15,41 18,04 0.43 2.53 %
Panormos

Figure 278, tableau des principales données pondérales obtenues lors des expérimentations,
confrontées a deux exemples anciens issus du monnayage sicilien

Il semble que ces chiffes puissent étre comparés avec ceux de la production antique issue du méme
procédé de fabrication, malgré les difficultés méthodologiques que pose ce type de comparaison. C’est
ce que laissent penser les deux exemples présentés dans le tableau, qui sont issus du monnayage sicilien
et caractérisés par la présence des protubérances. Le premier, un ensemble trés cohérent de didrachmes
d’ Agrigente frappés au début du Ve siccle, est manifestement trés bien calibré. Le fait que ces monnaies
proviennent d’un trésor sans doute constitué juste aprés leur émission ne garantit toutefois pas qu’elles
soient parfaitement représentatives du monnayage a la sortie de I’atelier et qu’elles n’aient pas fait
I’objet d’une sélection qui aurait conduit a réduire la variabilité des masses, en particulier pour les plus
faibles®*2. Il semble malgré tout que la production de cette série ait fait I’objet d’un contrdle assez fin au
moment de sa production. Le second exemple est tiré du monnayage punique de la cité de Panormos,
qui frappe entre c¢. 400 et ¢. 380 des tétradrachmes trés inspirés des modéles syracusains. Contrairement
au précédent, cet ensemble n’est pas issu d’un seul trésor, mais d’un corpus plus large, ce qui le rend
plus hétérogéne, mais conduit a intégrer des exemplaires dont la masse a pu diminuer légérement du fait
de I’usure induite par la circulation. On remarque cette fois que le calibrage, quoique convenable, n’est
pas aussi bon que dans le cas d’Agrigente. Si cela peut s’expliquer en partie par I’usure variable entre
les monnaies, il faut également relever un nombre important d’exemplaires dont la masse réelle excéde
sensiblement la valeur théorique. Aucun de ces deux exemples n’est donc pleinement satisfaisant, mais
chacun contribue a donner un ordre de grandeur pour le calibrage de la masse des flans au moyen des
moules sphériques. Les flans expérimentaux, malgré les défauts évoqués, s’en approchent trés
nettement, ce qui conforte 1’idée que la masse des flans pouvait étre reproduite assez précisément avec
ce type de moule sphérique. Notons d’emblée qu’il ne s’agit pas la d’excellents calibrages, comme il
s’en trouve de nombreux exemples dans le monnayage grec et qui devaient étre obtenus par d’autres
moyens??. Il semble toutefois possible, a condition de réaliser les moules avec soin et de retirer

220 Monnaies provenant du trésor de Gela 1956 (IGCH 2006). Seuls les didrachmes appartenant au groupe III de
WESTERMARK 2018 (et dont la masse est connue), frappés peu avant la date d’enfouissement du trésor (c. 480),
ont été pris en compte. La masse théorique de ces monnaies est de 8,70 g. L’étalon attique en usage dans certains
ateliers siciliens au début du v siécle a en effet tendance a étre 1égérement plus lourd que celui d’Athénes, ce qui
se vérifie bien pour le groupe III de WESTERMARK 2018 (voir en particulier p. 41).

221 Ensemble des tétradrachmes frappés a Panormos c. 400-380 avec les coins de droit O1 4 O8 (JENKINS 1971,
p. 40-42, pl. 7-10, n° 1-34). Cet échantillon correspond au début de 1’émission de tétradrachmes de poids attique
par la cité phénico-punique. Il présente le défaut d’amalgamer des monnaies dont les durées de circulation ainsi
que 1’usure durent étre divers, ce qui ameéne certainement a surévaluer légeérement les faibles valeurs.

222 Sur ’emploi des trésors de monnaies ayant peu circulé pour établir des données métrologiques, voir en
particulier CALLATAY 2019.

223 CALLATAY 2019, p. 31-38, 41 a d’ailleurs bien montré que, dans le cas de ’argent au moins, il est possible
d’identifier assez clairement plusieurs degrés de précision dans la pratique du calibrage en fonction des différents
ateliers, avec une distinction qui semble se dégager « entre les « monnayages royaux », plus finement calibrés, et
les autres » (p. 41). Les monnayages étudiés ici, qui rentrent dans la seconde catégorie, viendraient alors
renforcer ce constat.
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proprement le tenon de coulée, de produire avec ce type de moule des flans en argent suffisamment bien
calibrés.

3 Les alliages cuivreux

La derniére piste d’approfondissement, initiée lors de la campagne de 202 et surtout poursuivie en 2024,
a porté sur la production de monnaies en alliages cuivreux au moyen du méme procédé de fabrication
impliquant un moule sphérique bivalve. Comme dans le cas de I’argent, ce sont d’abord les observations
effectuées sur les monnaies anciennes qui sont a 1’origine du projet d’expérimentations. Néanmoins,
contrairement aux monnaies d’argent, les bronzes n’ont qu’assez peu attiré 1’attention des spécialistes
du monnayage sicilien, et leurs techniques de fabrication ont été souvent négligées. On peut relever,
dans quelques études consacrées aux monnayages puniques, des mentions relatives a des traces de
fabrication différentes (épaisseur variable du flan, forme de la tranche)??*, mais les techniques elles-
mémes ne sont pas discutées.

Observations, mesures et analyses des monnaies anciennes

Une étude des traces de fabrication laissées sur les monnaies de bronze siciliennes permet pourtant de
mettre en évidence des éléments tout a fait comparables a ceux, mieux connus et relevés de longue date,
observés pour les monnaies en argent. Il s’agit ici non seulement des protubérances diamétralement
opposées, mais aussi plus largement de la forme trés bombée de la tranche, qui est généralement épaisse.
Ce phénoméne concerne surtout Syracuse dans un premier temps, mais parait toucher beaucoup plus
largement les productions insulaires a partir du milieu du IVe siécle (Figure 279). 1l est notable
¢galement, et les monnaies illustrées ici en témoignent, que ces protubérances s’observent sur des
monnaies de masses et de diamétres trés variés. Enfin, comme cela avait été relevé pour ’argent, les
traces ne se cantonnent pas strictement a la tranche, mais peuvent également, dans le prolongement des
protubérances, toucher le bord des faces (Figure 279a). Les zones concernées sont celles qui ont peu ou
pas ¢été affectées par le martelage et la frappe.

a b

Figure 279, monnaies siciliennes en alliages cuivreux produites aux [Ve-Ille si¢cles et présentant des
protubérances diamétalement opposées sur la tranche

d

224 ALEXANDROPOULOS 2007, p. 51, FREY-KUPPER, BARRANDON 2003, p. 516-519.

315



a) Syracuse, c. 400-350, 28,91 g (BnF, Luynes 1255) ; b) Syracuse, c. 343-317, 17,01 g (BnF,
Delepierre 3879) ; ¢) Centuripe, c. 339-330, 29,31 g (BnF, AA.GR.18156) ; d) Aitna, c. 339-317,
11,55 g (BnF, Luynes 842).

En complément de ces observations, des mesures ont également été effectuées afin d’affiner 1’étude
technique des exemplaires concernés?? (Figure 280). 1l en ressort que les monnaies qui présentent des
protubérances ont généralement un diamétre assez réduit au regard de leur masse et sont trés épaisses,
cette caractéristique pouvant d’ailleurs varier d’un point a I’autre. Ce sont 1a aussi des éléments qui
rapprochent, d’un point de vue technique, ces exemplaires en alliages cuivreux de leurs homologues en
argent.

De méme que leurs aspects techniques, les caractéristiques du métal utilisé pour produire ces monnaies
n’ont en effet pas fait 1’objet d’une grande attention jusqu’a présent. Il n’a par ailleurs pour I’heure pas
¢été possible de mettre en ceuvre un programme d’analyses archéométriques dédié. Quelques exemples
de compositions sont toutefois connus depuis une étude publiée en 2003 par S. Frey-Kupper et J.-N.
Barrandon. Cette derniére porte sur des monnaies frappées sous autorité punique, syracusaine et romaine
en Sicile entre la fin du IVe et le Ier siécle av. n. &. analysées par activation neutronique®*°. Elle nous
apprend surtout que la composition des alliages employés est fort variable, en particulier pendant la
période qui nous intéresse ici. Beaucoup de monnaies, en particulier les puniques, semblent faites d’un
alliage constitué de cuivre non-alli¢ ou peu alli¢, dont la teneur s’¢léve parfois a plus de 99 %. Les
teneurs en €tain peuvent varier 1égérement, mais elles dépassent rarement 5 %. Il est notable également
que certains alliages présentent d’importantes quantités de plomb, dont les teneurs peuvent s’élever,
pour certaines séries en particulier, a pres de 25 %.

Epaisseu

Diamétre r cham Epaisseu
Identifiant . Datatio | Mass | Diametr avec P r
Atelier . (hors .
BnF n e(g) e (mm) | protubérance reliefs) maximal
S (mm) i) e (mm)
c. 400-
Valton 191 Syracuse 350 34,25 28,5 31,0 6,5-7,2 7.5
c. 400-
Luynes 1255 | Syracuse 350 28,91 28,0 29,7 5,6-6,0 6,4-6,7
c. 400-
Valton 193 Syracuse 350 21,97 26,5 26,4 4,2-5,0 6,3
Delepierre c. 400-
3858 Syracuse 350 31,80 29,4 30,3 6,3-6,6 7,2
Delepierre c. 400-
3857 Syracuse 350 32,73 29,0 29.4 5,7-6,4 7,3
c. 400-
Valton 188 Syracuse 350 473 15,2 17,0 3,0-3,6 4.4
Delepierre c. 343-
3879 Syracuse 317 17,01 25,2 25,6 4,2-4,5 5,0
Delepierre c.287-
3048 Syracuse 278 7,35 20,5 22,1 2,6-3,0 32

225 Les auteurs adressent leurs remerciements & Julien Olivier, responsable de la collection des monnaies
grecques du Département des monnaies, médailles et antiques de la BnF, qui a bien voulu leur communiquer ces
informations.

226 FREY-KUPPER, BARRANDON, 2003, p. 525-531. Les résultats ont été repris et augmentés dans FREY-KUPPER
2013, p. 665-667.



AA.GR.1815 | Centurip | c.339- 20,31 202 304 4.46,6 6.8
6 e 330

FG 19 Aitna c. 350 6,7 18,3 19,3 3,0-3,8 43

Luynes 842 Aitna C'331379_ 11,55 21,4 23,3 3,6 5,2

Figure 280, masse, diameétre et épaisseur de onze monnaies siciliennes en alliages cuivreux portant des
traces de protubérances diamétralement opposées.

Le faible nombre de monnaies analysées ne permet pas, a I’heure actuelle, de mettre systématiquement
en regard la composition des alliages et les traces de fabrication observées. Il est néanmoins intéressant
de noter que, dans le cas d’une série de monnaies puniques au moins (SNG Cop. 94-97, frappée entre c.
350 et c. 320), des exemplaires de compositions variées peuvent présenter des protubérances sur la

tranche. C’est le cas des deux monnaies illustrées ci-dessous (Figure 281), dont les compositions
227 .

différent sensiblement si I’on en croit les résultats publiés par S. Frey-Kupper

- Fonds général 1569 : 95,50 % Cu, 4,05 % Sn, 0,05 % Pb ;
- R 3009 : 88,20 % Cu, 1,68 % Sn, 9,47 % Pb.

Figure 281, mise en évidence des protubérances diamétralement opposées sur deux monnaies puniques
en alliages cuivreux

Elles appartiennent a la méme série (SNG Cop. 94-97), mais dont les compositions différent. a) BnF,
Fonds général 1569, 7,40 g ; b) BnF, R 3009, 5,63 g.

Protocole expérimental

Le choix des alliages a constitué la premiére étape du protocole et est rendu délicat par les incertitudes
qui, comme nous 1’avons vu plus haut, pésent encore sur la composition élémentaire des monnaies
siciliennes en alliages cuivreux. Le métal utilisé dans le cadre des expérimentations se veut le reflet de
la diversité mise en évidence par les premiéres publications sur le sujet. Plusieurs alliages, aux teneurs
théoriques suivantes, ont ainsi été produits (Figure 282).

Teneurs théoriques Teneurs moyennes relevées
Alliage par pXRF??
Cu (%) | Sn (%) | Pb(%) | Cu(%) | Sn (%) | Pb (%)
1 100 0 0 > 99,8 0 0

227 FREY-KUPPER 2013, p. 665-666.
228 Analyses par pXRF réalisées sur des zones abrasées a I’Ecole frangaise de Rome avec la collaboration de
Lorenzo Fornaciari. Appareil : Olympus Vanta ; méthode : AlloyPlus, faisceau unique sans éléments légers.
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2 96 4 0 95,4 4,10 0,2
3 92 3 5 93,4 1,9 4,6
4 92 0 8 92 0,2 7,7
5 92 8 0 93,2 6,5 0
Figure 282, composition théorique des alliages cuivreux expérimentaux utilisés lors de la campagne de
2024

Lors des essais préliminaires réalisés pendant la campagne de 2022, deux autres alliages contenant
moins de cuivre avaient également été produits et avaient donné de premiers résultats intéressants. Le
premier était un bronze a forte teneur en étain (85 % Cu, 15 % Sn), dont I’emploi pour la fabrication
monétaire n’est pour 1I’heure pas attesté¢ dans le contexte qui nous occupe et qui servait surtout de base
de comparaison expérimentale. Il s’est, conformément aux attentes, révélé impossible de déformer la
sphere ainsi produite sans entrainer sa rupture quasi immédiate. Les compositions a forte teneur en étain
ont ainsi été écartées a ce stade. Le second était un bronze au plomb fortement allié (72 % Cu, 3% Sn,
25 % Pb). L’alliage n’a, 1a encore, pas supporté la premicre étape de déformation. Bien que les hautes
teneurs en plomb aient abaissé la dureté du métal et ainsi facilité sa déformation, elles en ont aussi accru
sa viscoplasticité et I’ont ainsi rendu plus sensible a la vitesse de déformation. Les sphéres constituées
de cet alliage ont donc été faciles a couler en raison de la température de fusion plus basse et de la
meilleure fluidité du métal en fusion, mais elles ont ensuite nettement moins bien résisté au martelage
et se sont rompues. Il est ainsi trés probable que les flans siciliens en alliages cuivreux dans lesquels la
part de plomb est trés importante, qui semblent quant a eux correspondre a une réalité historique, aient
¢été produits au moyen d’une autre méthode de fabrication impliquant une moindre déformation de
’objet initialement coulé. Dans les deux cas, ces premiers essais ont permis d’illustrer empiriquement
des résultats attendus du point de vue théorique et de recentrer la gamme de teneurs des alliages lors des
expérimentations plus systématiques de la campagne de 2024.

Ces différents alliages ont été portés a leur température de fusion dans une forge équipée d’une soufflerie
¢lectrique avant d’étre coulés dans des moules sphériques. Quelques essais ont dans un premier temps
été réalisés au moyen des moules a balles en acier déja utilisés en 2020-2021 au début des
expérimentations sur 1’argent (diamétres 17 mm et 20,5 mm). Afin de couvrir une large gamme de
dénominations — pour mettre en évidence les éventuelles limites induites par la masse et le diamétre des
spheres — tout en maintenant un rythme suffisamment élevé de production des spheres, trois moules ont
par la suite été utilisés. Le premier est un moule en calcaire a cinq alvéoles issu des précédentes
campagnes d’expérimentations, qui a permis de produire des spheres de c. 7 g (Figure 283a). Les deux
autres sont des moules en cuivre réalisés dans le cadre du projet MSH « ‘Ca frappe pour moi !’
Expérimentations, modélisation et essais de laboratoire pour comprendre la fabrication monétaire
antique » (Figure 283b- c¢). Pour les gammes d’alliages qui nous concernent ici, ces deux moules
produisent des sphéres de c. 20 g. Ils différent par la maniére dont les sphéres ainsi coulées sont reliées
les unes autres : le premier reproduit en effet le modele en calcaire, sur lequel chaque alvéole est isolé
des autres et desservi par un canal de coulée (Figure 283b), tandis que le second produit un chapelet de
sphéres connectées les unes aux autres (Figure 283c). Cette seconde forme de moule est plus
¢conomique que la premiére dans la mesure ou elle permet de limiter les tenons de coulée, et donc les
déchets qui doivent étre refondus. Il s’agira, a terme, d’évaluer les conséquences de cette économie sur
la reproductibilité de la masse des exemplaires produits et sur les traces spécifiques associés a la découpe
des tenons et/ou a la séparation des spheres.



Figure 283, moules employ¢€s pour produire les sphéres en alliages cuivreux lors de la campane de
2024

a) Moule en calcaire (diametre des cupules : 12 mm) ; b-c) Moules en cuivre (diamétre des cupules : 17
mm).

Soixante sphéres ont ainsi été produites en 2024. Elles ont pour la plupart fait I’objet du méme protocole
que celui qui est développé ci-dessus a propos de I’argent : une étape de martelage permet d’abord de
passer de la sphére au flan plat, puis un recuit de recristallisation est réalisé afin de rendre au métal une
partie de sa ductilité. Ce recuit est pratiqué au moyen d’un four électrique afin de contrdler précisément
la durée (c. 30-40 min) et la température (c. 700°C). Ce recuit a néanmoins entrainé une oxydation
importante de la surface. Les flans ont donc également été trempés dans une solution de gravelle et de
sel portée a ébullition afin d’¢éliminer le produit de cette oxydation. Afin de tenir compte de 1’influence
de ces opérations de transformation sur le produit fini, plusieurs exemplaires ne se sont toutefois vus
appliquer qu’une partie de ce procédé. La frappe, enfin, a été pratiquée, selon les cas, par deux
expérimentateurs au moyen d’une masse de 4,5 kg ou par un unique expérimentateur au moyen d’une
massette de 1,5 kg (Figure 284a-b). Le dispositif de frappe congu par Fl. Téreygeol pour la campagne
de 2024 a permis de fixer commodément le coin de droit présenté plus haut (Figure 274a), qui a été
employé ici indépendamment du diamétre du flan. Deux coins de revers ont été utilisés selon les cas
(Figure 274b et Figure 284c).
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Figure 284, dispositif de frappe mis en place lors de la campagne de 2024

a) Flan placé entre les deux coins ;b) Frappe a la masse de 4,5 kg ; ¢) Présentation de I’un des coins
de revers utilisés.

Le tableau ci-aprés indique, pour chacun des exemplaires expérimentaux, les modalités de production
retenues (Figure 285).

320



1.11 1 6,43
1.1.2 1 6.95
1.1.3 1 8,18
1.14 1 6,48
1.1.5 1 6,76
1.1.6 1 6,28
1.1.7 1 8,17
1.1.8 1 6.94
1.1.9 1 7,32
1.1.10 1 7,11
1.1.11 1 7,55
1.1.12 1 6,81
1.1.13 1 7,10
1.1.14 1 6,99
1.1.15 1 7,37
1.1.16 1 7.39
1.1.17 1 7,56
1.1.18 1 5.46*
1.1.19 1 10,69
1.2.1 1 21,17
1.2.2 1 21,09
1.2.3 1 20,87
1.24 1 20,55
1.2.5 1 21,21
1.2.6 1 19,60
1.2.7 1 21,02
1.2.8 1 20,67
1.2.9 1 22,05
1.2.10 1 21,53
1.2.11 1 21,69
1.2.12 1 20,53
1.2.13 1 21,67
1.2.14 1 15,50*
1.2.15 1 19,18
1.2.16 1 19,87
1.2.17 1 20,76
2.1.1 2 21,19
2.1.2 2 39,68
2.1.8 2 8.99
2.2.3. 2 22,62
2.24 2 21,83
2.2.5 2 21,32
2.2.6 2 21,24
2.2.7 2 21,39
3.1.1 3 22,29
3.1.2 3 40,91
3.1.5 3 5.10%*
3.1.6 3 9.63
3.1.7 3 8,33
3.1.8 3 8.20
3.2.3. 3 21.80
3.24 3 20,10
4.1.1 4 25,17
4.1.2 4 46.93
5.1.1 5 7,11
5.1.2 5 9.56
5.1.3 5 7.51
5.21 5 22,53
5.2.2 5 21,56
5.2.3 5 20,57

Figure 285, étapes du procédé de production expérimental appliquées aux différents exemplaires

Les exemplaires dont la masse est suivie d’un astérisque présentaient un défaut de coulée.

Non

Non
Non
Non
Non
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Non
Non
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Non
Non
Oui
Oui
Oui
Oui
Non
Oui
Oui
Non
Oui
Oui

Non

Non
Non
Non
Non
Non
Oui
Oui
Non
Oui
Non
Non
Oui
Oui
Non
Oui
Oui
Non
Non
Non
Oui
Oui
Oui
Non
Oui
Non
Non
Non
Non
Oui
Non
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Non
Non
Oui
Oui
Non
Non
Non
Oui
Oui
Non
Oui
Oui

Non

Non
Non
Non
Non
Non
Oui
Oui
Non
Oui
Non
Non
Oui
Oui
Non
Oui
Oui
Non
Non
Non
Oui
Oui
Oui
Non
Oui
Non
Non
Non
Non
Oui
Non
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Non
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Non
Non
Oui
Oui
Non
Non
Non
Oui
Oui
Non
Oui
Oui

Oui

Oui
Oui
Oui
Non
Non
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Non
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Non
Oui
Non
Non
Non
Non
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Non
Oui
Oui
Oui
Non
Non
Oui
Oui
Non
Non
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui
Non
Non
Non
Oui
Oui
Oui
Oui
Oui

Massette de 1,5 kg sur
sphere

Massette de 1.5 ke sur sphére
Massette de 1,5 kg sur sphére
Massette de 1.5 kg sur sphére

Masse de 4,5 kg sur flan plat
Massette de 1,5 kg sur flan
Massette de 1.5 kg sur flan
Massette de 1.5 kg sur flan
Massette de 1,5 kg sur flan
Massette de 1,5 kg sur flan
Masse de 4.5 kg sur flan plat
Massette de 1.5 kg sur flan

Masse de 4,5 kg sur flan plat
Massette de 1,5 kg sur flan
Massette de 1.5 kg sur flan
Masse de 4.5 kg sur sphére
Masse de 4.5 kg sur sphére
Massette de 1,5 kg sur flan
Masse de 4,5 kg sur flan plat
Masse de 4.5 kg sur flan plat

Masse de 4,5 kg sur flan plat

Masse de 4.5 kg sur flan plat
Massette de 1,5 kg sur flan

Masse de 4.5 kg sur flan plat
Masse de 4,5 kg sur flan plat
Masse de 4.5 kg sur flan plat
Masse de 4,5 kg sur flan plat
Masse de 4,5 kg sur flan plat
Masse de 4.5 kg sur flan plat

Masse de 4,5 kg sur flan plat
Masse de 4,5 kg sur flan plat
Massette de 1,5 kg sur flan

Masse de 4.5 kg sur flan plat
Masse de 4,5 kg sur flan plat

Massette de 1,5 kg sur flan
Massette de 1,5 kg sur sphére
Masse de 4.5 kg sur sphere
Masse de 4.5 kg sur flan plat
Masse de 4.5 kg sur flan plat

Masse de 4.5 kg sur flan plat
Massette de 1.5 kg sur flan
Masse de 4,5 kg sur sphére
Masse de 4,5 kg sur flan plat
Masse de 4,5 kg sur flan plat



Résultats des expérimentations sur les alliages cuivreux

Alliages 1, 2, 3 et 5

La dureté plus élevée du bronze par rapport a I’argent pouvait faire craindre que ce procédé de
fabrication des flans par martelage de sphéres serait difficile a mettre en ceuvre avec des alliages
cuivreux. Pour tous les alliages considérés sauf un (alliages 1, 2, 3 et 5), il a en effet été possible de
couler des spheéres de diamétres et de masses variés puis de les marteler jusqu’a obtention de flans d’une
¢paisseur comparable a celle des monnaies siciliennes étudiées et de les frapper (Figure 286).
L’opération s’est dans I’ensemble avérée non seulement possible, mais méme relativement aisée. 11
s’agit d’un résultat important, car, si ’on pouvait s’attendre a ce que le cuivre non allié supporte
relativement aisément la déformation, il apparait que I’ajout d’étain et/ou de plomb en quantités limitées
n’altére pas cette faculté. Les exemplaires expérimentaux obtenus présentent des caractéristiques trés
proches de celles qui s’observent sur les monnaies siciliennes. On y retrouve une tranche épaisse et trés
bombée, qui témoigne de 1’aplatissement de la forme initialement sphérique, ainsi que des
protubérances. Ces derniéres peuvent avoir des orientations variées qui dépendent de la position de la
sphére au moment du martelage et se prolonger 1égérement sur les faces de la monnaie.

Figure 286, monnaies en alliages cuivreux reproduites expérimentalement

a) Alliage 1, no 1.2.16 ; b) Alliage 2, no 2.2.7 ; c¢) Alliage 3, no 3.2.3 ; d) Alliage 5, no 5.1.3.

D’autres traces caractéristiques de la méthode de fabrication employée, qui peuvent aussi étre observées
sur un certain nombre de monnaies siciliennes, ont également été relevées. Tout d’abord, la tranche peut
présenter des fissures plus ou moins profondes. Cela est dii a la violente déformation subie par 1’alliage,
surtout pendant le martelage, mais aussi lors de la frappe. Si les fissures peuvent apparaitre lors du
martelage et/ou de la frappe sur des exemplaires issus des divers alliages, celles-ci semblent plus
fréquentes sur ceux produits a partir de 1’alliage 5, qui présente la teneur en étain la plus élevée (c. 6-7
%) (Figure 287). La présence et la profondeur des fissures dépendent également de la force appliquée et
de la température du flan au moment de la frappe. Dans le cas présent, les frappes ont été effectuées a
froid. La force appliquée n’a en revanche pas pu étre mesurée avec précision et la seule variable tangible
est I'utilisation d’une masse plus ou moins lourde selon les cas. Quoi qu’il en soit, il est intéressant de
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souligner que la présence de fissures tout a fait comparables, et parfois trés nombreuses et profondes
également, n’est pas rare sur certaines séries de bronzes siciliennes (Figure 288).

11 arrive également que 1’état antérieur a la frappe, donc le flan, soit visible sur une monnaie lorsque la
force appliquée au moment de la frappe est insuffisante ou que le flan est mal centré (Figure 287a). C’est
la aussi une caractéristique qui se retrouve ponctuellement sur les monnaies anciennes (Figure 289).
Nous avions pu montrer a partir des précédentes expérimentations réalisées sur les monnaies d’argent
que cela constituait un indice important quant a 1’état du flan lors de la frappe, et un argument majeur
en faveur de I’existence fréquente de cette étape de martelage.

Figure 287, frappe imparfaite et fissures sur deux monnaies expérimentales produites a partir de
l'alliage 5

a) no 5.2.3 ; b-c) no 5.1.2 avant et aprés la frappe.

a 1 dem

Figure 288, fissures profondes sur la tranche et les faces de monnaies siciliennes

4a) Syracuse, c. 400-350, 9.47 g (Bertolami e-auction 25, lot 85) ; b) Atelier siculo-punique, c. 350-
300, 5,29 g (Site archéologique de Dougga, Tunisie).
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Figure 289, surface plane témoignant de I’étape de martelage antérieure a la frappe. Syracuse, c. 278-
276, 8,11 g (Elsen 142, lot 67)

Alliage 4

Contrairement aux sphéres produites avec les alliages mentionnés ci-dessus, celles qui sont issues de
I’alliage 4, caractérisé par une teneur en plomb relativement élevée (c. 7-8 %), n’ont pas résisté a la
premiére étape de déformation (Figure 290). Apres quelques coups de masse, les deux exemplaires
expérimentaux ont en effet commencé a se fissurer profondément puis a s’ouvrir. Il n’a pas ét¢ possible
de les amener a moins de 10 mm et 12 mm d’épaisseur respectivement. Ce phénomeéne rappelle celui
qui avait touché, lors de la campagne de 2022, la spheére a trés forte teneur en plomb mentionnée plus
haut. Il convient toutefois de préciser qu’il s’agit 1a de deux sphéres de large volume (respectivement
25 g pour 17 mm de diamétre et 47 g pour 20,5 mm de diamétre).

Figure 290, état des deux flans produits a partir de l'alliage 4 aprés le début du martelage

a)no4.1.1;b)no 4.1.2.
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A 1la suite de ces premiers essais, il a été décidé d’écarter temporairement cet alliage et de concentrer
dans un premier temps les expérimentations sur ceux qui avaient fourni les résultats les plus
encourageants. Il semble toutefois important de rappeler que ['une des monnaies puniques évoquée plus
haut, analysée par activation et porteuse de protubérances parait avoir une teneur en plomb supérieur a
9 %. 1l s’agit d’un exemplaire dont la masse dépasse tout juste 5,50 g et qui, s’il n’a pas encore pu étre
examiné in situ, semble particuliérement épais, ce qui ne 1’empéche pas de présenter une fissure
profonde (Figure 281b). Toutes ces caractéristiques pourraient correspondre a la déformation
parcimonieuse d’une petite sphére constituée d’un alliage relativement riche en plomb. Dans le cas
présent, la taille importante des objets, qui implique une forte déformation, pourrait avoir contribué a
leur éclatement. Il conviendra donc a I’avenir de revenir plus en détail sur le martelage et la frappe de
ce type d’alliage en portant une plus grande attention a la masse et a 1’épaisseur des sphéres.

Les essais de frappe sur sphere

La campagne de 2024 et la production d’un nombre important de sphéres en alliages cuivreux a
également rendu possible I’expérimentation de frappes effectuées directement sur la sphére, sans que
celle-ci ait été aplatie par martelage (Figure 291a). La tache, qui paraissait d’emblée ardue, s’est réveélée
certes délicate, mais pas impossible. Pour I’heure, les résultats obtenus par ce biais sur les spheres les
plus lourdes demeurent trés insuffisants pour valider expérimentalement la pratique pour les monnaies
de grand volume (Figure 291b). Toutefois, certaines sphéres de c. 7 g, issues de plusieurs alliages, ont
quant a elles pu étre assez convenablement frappées directement entre les coins (Figure 291¢-d). I est
notable que, dans ce cas de figure, ce soit la frappe effectuée a la massette de 1,5 kg par un seul
expérimentateur qui semble étre la plus efficace. Cela pourrait s’expliquer par la facilité avec laquelle
la sphére se loge dans les reliefs profonds des coins dés le premier coup de marteau, ce qui pourrait
permettre d’en donner plusieurs sans avoir a replacer la monnaie sur les coins entre chacun d’eux.

Figure 291, frappe directe d'une sphére (a) et exemples de monnaies expérimentales produites de cette
maniére. b) Alliage 1, no 1.2.1 ; c¢) Alliage 2, no 1.1.1 ; d) Alliage 3, no 3.1.7.

En somme, si I’on a vu plus haut que certains indices observés sur des monnaies antiques ne laissent
aucun doute quant a la pratique d’un martelage préalable a la frappe, il faut toutefois envisager que, dans
d’autres contextes et pour certaines dénominations, une frappe directe des sphéres entre les coins ait été
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pratiquée. Si tel fut bien le cas, cette pratique, qui permet de se dispenser du martelage et du recuit, a pu
permettre de réaliser des économies substantielles par rapport a la chaine opératoire présentée plus haut.
La frappe directe de la sphere, qui requiert un geste technique et une force mieux maitrisés que la frappe
classique, devra en tout cas faire 1’objet d’approfondissements.

4 Conclusions et pistes d’approfondissement

Les expérimentations menées a Melle ces deux années ont d’abord permis de prolonger la réflexion
portant sur les modalités et les motifs d’utilisation des moules sphériques pour la fabrication de flans
monétaires en argent. Ils apparaissent en particulier aussi efficaces pour la production de tétradrachmes
de poids attique que dans les cas de monnaies plus légeres (didrachmes) qui avaient surtout retenu notre
attention jusque-la. Tant a 1I’étape du martelage que de la frappe, les questions de la force nécessaire a
la déformation du métal et du nombre d’opérateurs mobilisés se posent toutefois avec plus d’acuité pour
ces monnaies de masse, de volume et d’épaisseur plus importants. Les essais de frappes a chaud se sont
avérés insuffisamment concluants, méme s’ils laissent penser que le procédé pouvait dans certains cas
avoir un intérét et ne pas présenter de trop grandes difficultés de mise en ceuvre.

L’accroissement de 1’échantillon statistique des tétradrachmes expérimentaux a aussi permis de
renforcer I’idée selon laquelle la fabrication de ces sphéres pouvait, sans qu’un controle particulieérement
rigoureux ne soit mis en place, étre suffisamment calibrée et reproductible pour satisfaire les besoins de
la production de flans monétaires en argent. La prise en compte des données issues de corpus de
monnaies anciennes tend d’ailleurs & montrer, malgré les limites encore nombreuses, que les résultats
obtenus lors des expérimentations en matiére de reproductibilité de la masse sont tout a fait comparables
a ceux de la production sicilienne étudiée. Les essais effectués avec le moule en chapelet n’ont pour le
moment pas donné de résultats concluants. De futures recherches devront étre menées sur ce point en
renforgant la réflexion sur les moules eux-mémes. L’intérét portera a la fois sur les matériaux (bronze,
pierre en particulier), sur ’agencement des hémisphéres (alignés ou en chapelet) et sur le degré de
précision dans la confection du moule.

L’application de cette technique aux alliages cuivreux s’est aussi avérée étre une piste prometteuse. Bien
que longtemps écarté de la réflexion sur ’emploi des moules sphériques, il semble bien que le
monnayage de bronze sicilien y tienne en fait une place centrale. Lorsque 1’alliage ne contient ni trop
d’étain ni trop de plomb, il est apparu possible de déformer les spheres en alliages cuivreux de la méme
maniére que celles en argent. Les traces observées sur les flans expérimentaux sont, a ce stade, tout a
fait comparables a celles que portent de nombreuses monnaies en alliage cuivreux frappées en Sicile
entre la fin du Ve et le Ille siécle?”. Les teneurs maximales en étain et en plomb que peuvent contenir
les alliages pour supporter de telles déformations ne sont pas encore connues avec précision et devront
faire 1’objet d’approfondissements. Ils conduiront en particulier a mettre plus systématiquement en
regard ces compositions avec les autres parametres fondamentaux, en particulier I’épaisseur, le diameétre
et, autant que possible, la force déployée au moment du martelage et/ou de la frappe. Des observations
plus fines devraient par ailleurs permettre de faire ressortir sur certains monnayages des ensembles de
traces de fabrication plus spécifiques qui pourraient traduire des adaptations ou des évolutions du
procédé technique. Il s’agira la aussi d’approfondir la question en étudiant plus précisément la
composition des alliages monétaires employés pour la production des monnaies siciliennes qui portent
des traces de fabrication caractéristiques de 1’utilisation de moules sphériques. Il faudra en outre
s’intéresser a la calibration de la masse au sein des séries concernées, dans un contexte général de

229 Un objet conservé dans les collections du musée archéologique de Syracuse, encore inédit, pourrait d’ailleurs
étre un indice antique de I’emploi de la technique pour le bronze. Cet objet en alliage cuivreux imparfaitement
sphérique pése 7,60 g et porte une bavure sur la ligne de circonférence ainsi que deux traces de découpes de
tenons de coulée.



moindre contrdle de la production des monnaies en alliages cuivreux par rapport aux métaux précieux
dans le monde grec.

Figure 292, monnaie romaine frappée dans le sud de 1'ltalie, c. 275-270, 7,96 g (British Museum
EH,p53.8.Rom)

Plus largement, ces nouvelles expérimentations invitent a poursuivre 1’étude de I’histoire de cette
technique de fabrication monétaire. Si la quéte des origines de son utilisation ne s’est pas enrichie
d’éléments nouveaux, la recherche de ses modalités de diffusion en Sicile et en dehors de I’ile a bénéficié
de I’¢largissement de 1’étude aux alliages cuivreux. L’apparition des protubérances diamétralement
opposées sur les tranches des monnaies de bronze a la fin du Ve siécle puis leur présence quasi
systématique sur les monnaies du tyran de Syracuse Denys 1’ Ancien sont des arguments qui plaident
nettement en faveur du succes et de la diffusion des moules sphériques. La maniére dont cette technique
est adoptée par les ateliers siciliens au milieu du [Ve siecle, dans un contexte marqué par des troubles
politiques et militaires sur le territoire de Syracuse et par une pratique trés répandue des surfrappes, doit
encore étre précisée. La prise en compte plus systématique des monnaies en alliages cuivreux, qui
continuerent, contrairement a 1’argent, a étre produites par de nombreuses cités siciliennes apres la mise
en place des monopoles carthaginois, syracusain puis romain, devrait permettre d’aller plus loin encore
dans cette direction. L’adoption de ce procédé de fabrication des flans hors de Sicile, y compris par les
Romains dans la premiére moitié¢ du Ille siecle au moins (Figure 292), laisse également entrevoir
d’autres applications historiques plus larges de ces considérations techniques.
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XIX Frapper monnaie, experimentations sur les méthodes de
fabrication de la monnaie ancienne (5¢ a.C. — 3¢ p.C.)

Bodet A.*, Faucher T.**
* Archéosciences Bordeaux/Université Bordeaux Montaigne
*CNRS/Centre d’Etudes Alexandrines

Dans le cadre du projet "Frapper monnaie : métallurgie, production et quantification de la monnaie
ancienne", financé par la région Nouvelle-Aquitaine, [’Université Bordeaux Montaigne et
Archéosciences Bordeaux, il a été décidé de compléter les analyses effectuées sur un échantillon de
monnaies anciennes par des recréations expérimentales, dans le but de produire des éléments de
comparaison utiles a I’identification des processus de fabrication des monnaies anciennes. Ces analyses
se limitent aux alliages cuivreux (cuivre, bronze, bronze au plomb, laiton, cuivre-argent) représentés
dans notre corpus de monnaies grecques et romaines, sans traiter la production des monnaies en argent
et en or. Le large spectre de microstructures observé sur nos échantillons anciens améne a s’interroger
sur les différentes étapes de leur fabrication, et notamment sur I’impact de possibles phases de recuits et
de martelage sur la microstructure des pi¢ces. Une premiére session d’expérimentation a été réalisée du
14 au 25 juin 2021. Cette session avait permis de réaliser différents alliages et de leur faire subir du
martelage et des recuits pour activer la recristallisation et pouvoir les comparer aux échantillons
archéologiques. Les résultats de cette session ont montré des recristallisations partielles au sein de nos
¢échantillons. C’est pourquoi cette année certaines manipulations ont été reconduites et poursuivies a une
température et a une durée plus élevées. D’autres types de traitements mécaniques et thermiques mis en
ceuvre ont pu intervenir au cours de la chaine de la fabrication monétaire. Par exemple, la frappe a chaud
est encore débattue aujourd’hui, nous nous sommes €galement intéressés a la trempe (refroidissement
rapide dans 1’eau) et a la surfrappe avec un martelage d’effacement préalable. L’obtention de flans a
partir du procédé batonnet/boudins a également été expérimentée. Les différentes opérations ont été
menées sur la plateforme des arts du feu a Melle (79) du 17 juin au 1¢" juillet 2022. Elles ont été enrichies
par I’aide constante du responsable de la plateforme, Florian Téreygeol, que nous remercions ici, et par
les échanges menés avec les différents chercheurs présents sur la plateforme pendant les
expérimentations. Nous tenons également a remercier Léa Chanal bénévole sur la plateforme qui a
participé au bon déroulement de ces expérimentations par I’aide apportée tout au long de cette session.
Comme dans tout processus de recréation expérimentale, il a été nécessaire de faire des choix
méthodologiques et notamment recourir a des moyens modernes tant que ceux-ci n’influaient pas sur
les données et sur les résultats des protocoles mis en ceuvre.
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1 Protocole expérimental et résultats

Les expérimentations menées en 2021 ont montré que les traitements mécaniques et thermiques ont
conduit a des recristallisations partielles, mais trés peu a des recristallisations complétes. De plus, en
comparant les mesures de dureté sur les échantillons de Melle par rapport aux échantillons du corpus
archéologique, nous remarquons que les duretés obtenues sur les recréations de 2021 sont, de facon
générale, inférieures aux échantillons archéologiques, comme nous le montrent les graphiques ci-
dessous (Figure 293).
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Figure 293, comparaison de la dureté des échantillons archéologiques et des échantillons recrées en
2021

Ces résultats prouvent que des déformations plus importantes ont dii é&tre menées sur les échantillons
archéologiques, soit un martelage et/ou des frappes monétaires plus « intenses ». Pour cette session,
nous avons donc décidé de nous appuyer sur un protocole similaire a celui de 2021, mais en changeant
le temps et la température des recuits. Cette session a également été 1°‘opportunité de tester d’autres
traitements telles que la surfrappe de monnaies, la trempe, la frappe a chaud et I’obtention de flans a
partir de la découpe de batonnets en boudins suivie de leur martelage pour les transformer en flans. Nous
reviendrons plus précisément par la suite sur la mise en ceuvre de ces différents traitements et leurs
intéréts dans la chalne opératoire, mais également pour I’opérateur. Les alliages utilisés sont des alliages
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de composition proche de nos échantillons archéologiques. En se basant sur les travaux suivants (Blet-
Lemarquand, 2019 ; Davis & ASM International, 2001 ; Hauptmann, 2020 ; Pernot, 1998) les alliages
cuivreux archéologiques peuvent étre classés selon la Figure 294.

Désignation Cu Sn Pb Zn Ag
Copper >95%

Leaded copper >3%

Bronze (Tin bronze) [5-14%)]

Leaded Bronze >3-5%

High leaded bronze >20%

Brass >5%
Mixed Bronze >3% >3% >3%

Figure 294, tableau regroupant les différentes catégories de bronzes en fonction des teneurs (en
pourcentage massique) des eléments d'alliages

Les alliages reproduits, dont les compositions sont données en Figure 295, ont également des
compositions proches d’alliages industriels dont les propriétés physico-chimiques sont connues.

%massique | Cu | Sn | Pb | Ag

Alliage 0 100

Alliage 1 80 10 |10

Alliage 2 75 5 20

Alliage 3 70 5 25

Alliage 4 90 10

Alliage 6 75 25

Figure 295, teneur (en pourcentage massique) des éléments dans les différents alliages recrées

Recuits témoins

Lors de la session de 2021, nous avions opté pour des recuits a 600°C pendant 20 minutes en accord
avec la bibliographie 2*°. Ces paramétres se sont révélés étre suffisants pour activer la recristallisation
aprés un écrouissage préalable (martelage). Au vu des résultats et le peu de recristallisation obtenus,
nous avons décidé cette année d’augmenter le temps et la température de recuit a 650°C pendant 30
minutes. Ces paramétres sont également en accord avec d’autres propositions #*!. Nous avons ici fait
varier deux parametres a la fois, mais dans notre cas nous ne voulons pas déterminer un temps et une
température précise de recuit puisque dans 1’ Antiquité les artisans n’avaient aucun moyen de controler

230 Jean Barbery, « Traitements thermiques du cuivre et de ses alliages », Techniques de ['ingénieur, 1991, p. 23 ;
J. R. Davis (ed.), ASM specialty handbook: Copper and copper alloys, ASM International, 2001, 652 p ; David
Dungworth, « An experimental study of early bronze smithing techniques. » dans Accidental and Experimental
Archaeometallurgy, David Dungworth and Roger Doonan., 2013, p. 149-152.

231 Michel Pernot, Quatre mille ans d’histoire du cuivre : fragments d une suite de rebonds, Ausonius éditions-
Presses Universitaires de Bordeaux., 2017 ; Michel Pernot, « 3. Etudes technologiques » dans Le dépét d’Evans
(Jura) et les dépots de vaisselles de bronze en France au Bronze final, 2020, p. 65-93.
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la température a part a travers la couleur du métal >*2. Les Anciens se plagaient donc dans un intervalle
de temps et de température. C’est pourquoi nous avons fait le choix de ces parametres, de plus, nous
voulons ici obtenir une recristallisation en lien avec les traitements mécaniques effectués au préalable
pour obtenir des microstructures comparables a celles de nos échantillons archéologiques. Le choix de
ces parameétres a également ét€ motivé par la réalisation d’essais de recuits en laboratoire dans un four
¢lectrique avec une température fixée de 650°C et un temps de 30 minutes. Ces essais ont cette fois-ci
bien activé la recristallisation compléte.

Ainsi sur les mémes alliages que 1’année derniére et pour les mémes traitements, nous pourrons
comparer ’efficacité de la recristallisation pour un temps et une température plus élevés.

Apres avoir réalisé des premiers recuits sur I’alliage 3 (Cu70Sn05Pb25), il a été décidé de 1’écarter pour
la suite des expérimentations. En effet, lors des recuits, d’épaisses couches d’oxyde se forment a la
surface de ces échantillons (Figure 296). Cette oxydation améne les flans a se coller contre la surface
du four ce qui complique la réalisation des expérimentations. La formation de ces oxydes informe sur la
complexité de recuire ce type d’alliages. Malgré ces observations, une part non-négligeable de nos
¢chantillons archéologiques a haute teneur en plomb présente des signes de recristallisation. Cette
recristallisation peut étre la conséquence d’une découpe a chaud, d’un ébavurage et/ou d’un traitement
mécanique visant a éliminer les couches d’oxyde tel que du polissage.

7 LULLIALLLY
Recuit a 800°C Recuit a 650°C

Figure 296, recuit a 800°C a gauche et recuit a 650°C a droite pour les échantillons issus de [’alliage
3

Les micrographies suivantes (Figure 297) présentent pour I’alliage 0 (Cu) les couches d’oxyde situées
en surface ; elles présentent une épaisseur relativement homogene sur la totalité de I’échantillon
(épaisseur moyenne mesurée : ~46,8um).

Figure 297, micrographies des ouches d’oxydes en surface de I’échantillon issu de I’alliage 0, recuit a
800°C pendant 30 minutes

232 Assumpcio Toledo i Mur et al., « Un atelier monétaire gaulois prés de Poitiers : les Rochereaux a Migné-
Auxances (Vienne) », Gallia, 2008, vol. 65, n° 1, p. 231-272 ; M. Pernot, Quatre mille ans d’histoire du cuivre,
op. cit.
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Un échantillon témoin issu de 1’alliage 2 écroui puis recuit a 650°C pendant 30 minutes présente une
microstructure parfaitement recristallisée a coeur (Figure 298). Elle est similaire aux microstructures
recristallisées issues d’échantillons archéologiques et nous confirme les paramétres utilisés.

Figure 298, micrographies de l'échantillon témoin issu de l'alliage 1 (Cu80Sn10Pb10)
écroui puis recuit a 650°C pendant 30 minutes.
Surfrappe

Nous voulions étudier I’impact d’une surfrappe sur la microstructure et la dureté de la monnaie finale.
Par surfrappe, on entend ici le martelage d’une piece de monnaie pour effacer ses types et 1égendes. Une
fois ce martelage effectué, le flan de nouveau vierge est alors recuit pour le rendre plus malléable et
frappé de nouveau pour obtenir une nouvelle piéce de monnaie. A 1’époque, ce procédé permettait la
réutilisation des monnayages antérieurs sans faire varier leurs compositions ¢lémentaires, mais en leur
donnant une valeur faciale accrue.

Nous avons procédé de la fagon suivante. Dans un premier temps, des flans de différents alliages ont été
réalisés par la technique de coulée en chapelet #*°. Une fois désolidarisés les uns des autres, ils furent
frappés entre deux coins pour obtenir des pieces de monnaie. Les effigies de ces monnaies ont ensuite
été effacées en les martelant entre deux massettes. Une fois ce martelage acceptable, les flans alors
vierges, ont été recuits a 650°C pendant 30 minutes. Aprées refroidissement les flans ont ensuite été
frappés pour obtenir une nouvelle pi¢ce de monnaie.

On peut alors voir sur les photos ci-dessous le résultat de la monnaie avant (Figure 299) puis apres
martelage (Figure 300).

233 Thomas Faucher et al., « A la recherche des ateliers monétaires grecs : I’apport de I’expérimentation », Revue
Numismatique - 6e série, 2009, vol. 165, p. 43-80.
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Cuivre (0) Cu80Sn10Pb10 (1)

Cu90Sn10 (4)

Cu90Pb10 (5) Cu7SAg25 (6)

Figure 299, monnaies obtenues apres frappe monétaire pour les différents alliages étudiés

—

Cuivre (0) Cu80Sn10Pb10 (1}

Cu758n05Pb20 (2) CuB0Sn10 (4)

Cud0Pb10 (5) Cu75Ae25 (6)

Figure 300, nouveaux flans obtenus apres martelage et avant nouvelle frappe pour les différents

alliages étudiés

Lors du martelage, les alliages ne réagissent pas de la méme fagon et les variables telles que le diameétre
et I’épaisseur vont évoluer (Figure 301). Pour les alliages 0, 1, 2, 4, 5 et 6, on constate I’apparition de
fissures caractéristiques a ce martelage qui peuvent se retrouver également sur certaines monnaies
officielles. Les monnaies constituées de 1’alliage Cu75Ag25 (alliage 6) ne résistent pas au martelage
d’effacement et finissent par se briser. Il est donc peu probable que ce type de traitement ait été réalisé
sur des monnaies constituées de cet alliage. Dans les autres alliages, de nombreuses fissures
apparaissent, notamment dans les alliages a forte teneur en plomb. Concernant les bronzes Cu90Sn10
(alliage 4) et les bronzes au plomb Cu80Sn10Pb10 (alliage 1), ces deux alliages réagissent bien au
martelage d’effacement, et méme si des fissures sont présentes elles ne portent pas atteinte a I’intégrité

de la monnaie. Pour le premier, le ressenti est que le martelage est vraiment « dur ».
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Alliage Etape Masse (g) | Diamétre (mm) Epaisseur (mm)
Flan initial 15,6 25,00 4,22
Aprées frappe 15,6 25,10 4,46
Cuivre pur (0) ;
Aprés martelage 15.6 29.73 2,99
d’effacement
Apres nouvelle frappe 15,5 29,05 3,25
Flan initial 19,4 25,72 4,79
Aprées frappe 19,4 26,09 4,75
Cu80Sn10Pb10
1 Apres martelage 19,4 28,69 3,75
d’effacement
Apres nouvelle frappe 19,4 29,09 3,99
Flan initial 16,7 26,01 4,40
Aprées frappe 16,7 26,17 4,80
Cu75Sn05Pb20
2) Apres martelage 16,7 29,06 3,26
d’effacement
Apres nouvelle frappe 16,6 29,23 3,53
Flan initial 13,7 24,66 3,84
Aprées frappe 13,7 25,20 4,61
Cu90Sn10 (4) ;
Aprés martelage 13,6 27.22 3,01
d’effacement
Apres nouvelle frappe 13,6 27,78 3,45
Flan initial 15,4 25,55 3,99
Apres frappe 15,3 27,07 4,25
Cu90Pb10 (5) ;
A’pres martelage 153 30,68 2.61
d’effacement
Apres nouvelle frappe 15,3 30,17 2,91
Flan initial 17,3 25,06 4,48
Apres frappe 17,2 26,11 4,78
Cu75Ag25(6)  ["Aprés martelage
, 17,2 / /
d’effacement
Aprés nouvelle frappe / / /

Figure 301, évolution du diamétre et de |’épaisseur en fonction des différentes étapes
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Il n’a pas été possible de compléter le martelage d’effacement pour les monnaies d’alliage CuAg. En
effet, les monnaies se sont brisées comme on peut 1’observer sur les photos précédentes. Il sera
intéressant d’étudier la microstructure de ces échantillons pour vérifier si la rupture de ces monnaies est
due a des inclusions et/ou a des impuretés au sein de 1’alliage.

Au regard des échantillons archéologiques composant le corpus d’étude et si ’on s’intéresse aux
¢chantillons ayant un diametre supérieur ou égal a 29 mm (donc susceptible d’avoir subi ce type de
traitement au vu des valeurs obtenues ici apres le martelage), trés peu de monnaies sont recristallisées
totalement ou présentent des signes de recristallisation. Ces monnaies ne présentent également pas de
fissures caractéristiques.

11 serait intéressant de comparer ces différents échantillons avec un échantillon frappé (monnaie), recuit
et surfrappé pour voir ’impact de cette surfrappe sur la microstructure et la dureté, mais aussi sur
I’impression des types et 1égendes et voir si cela s’avére suffisant pour imprimer de nouveaux types et
légendes sans avoir a passer par une ¢tape de martelage.

Trempe

La trempe est un refroidissement rapide (ou a une vitesse donnée) dans 1’eau, 1’huile ou 1’é¢thanol qui
suit un traitement thermique. Elle a ainsi pour but de figer la microstructure obtenue a haute
température. Pour les aciers, la trempe a pour réle de figer la microstructure dans une forme qu’on
appelle martensitique, une phase qui est alors beaucoup plus dure (mais plus fragile) et qui vient donc
durcir I’acier. Cette transformation martensitique peut se réaliser aussi pour certains alliages cuivreux.
Dans notre cas, la trempe ne vient pas les rendre plus durs, mais au contraire plus malléables. Pour un
bronze & 90% de Cuivre et 10% de Sn, en effectuant un recuit & 650°C, on se situe dans la phase alpha
du diagramme d’équilibre cuivre-étain qui est beaucoup plus malléable et donc déformable en
comparaison a I’alliage binaire cuivre-étain 2**. La dureté de la phase alpha est assimilable  la dureté
du cuivre ~60HV alors qu’un bronze verra sa dureté de I’ordre 90-250HV. Donc, pour les
monnayeurs, il est avantageux d’avoir une microstructure dans cet état, car le métal sera alors
beaucoup plus simple a déformer. Ici, la trempe a été réalisée aprés un recuit (dans 1’eau) pour certains
¢chantillons et aprés démoulage des flans en chapelets pour d’autres échantillons.

Frappe a chaud

La frappe a chaud est encore débattue aujourd’hui 2*°. Elle nécessite de porter a une température donnée
le flan pour pouvoir le frapper « a chaud », donc réaliser un recuit. Les expérimentations menées en
2021 ont montré que, comme cela avait été noté dans les théses de Thomas Faucher et d’Adrien Arles®*®,
lors d’un recuit, les alliages cuivreux vont s’oxyder et former une couche d’oxyde rouge/noir a la surface
du flan (Figure 302). Or, frapper le flan dans cet état (contrairement a [’argent) ne rendra pas 1’éclat
originel du métal. Il est donc peu probable que, dans I’ Antiquité, les flans alors oxydés soient frappés a

chaud, car cela ne rend pas 1’éclat comparable a de I’or. En effet, cet éclat doré est souhaité, notamment

234 Dominique Arnaud et al., « Propriétés du cuivre et de ses alliages », Techniques de I’ingénieur, 1985, p. 52 ;
J. Barbery, « Traitements thermiques du cuivre et de ses alliages », art cit ; Michel Pernot, « Archéométallurgie
de la transformation des alliages a base de cuivre », Actes des congres de la Société d’Archéologie Médiévale,
1998, vol. 6, n° 1, p. 123-133 ; M. Pernot, Quatre mille ans d’histoire du cuivre, op. cit. ; M. Pernot, « 3. Etudes
technologiques », art cit ; Benjamin W. Roberts et Christopher P. Thornton (eds.), Archaeometallurgy in Global
Perspective, Springer New York, 2014.

235 Jeanne Condamin, Julien Guey et Maurice Picon, « Techniques romaines [Exemplaires cisaillés avant la
frappe. Exemplaires frappés a froid.] », Revue Numismatique, 1965, vol. 7, n° 6, p. 123-133 ; Thomas Faucher,
Frapper monnaie : la fabrication des monnaies de bronze a Alexandrie sous les Ptoléemées, 2013, 371 p ;
Christoph Hartmann, Franz Hammerl et Wolfram Volk, « Experimental analysis of Roman coin minting »,
Journal of Archaeological Science: Reports, 1 juin 2019, vol. 25, p. 498-506.

236 Adrien Arles, Entre monnayage officiel et faux-monnayage : la fabrication de la monnaie au marteau en
France (Xllle - XVIle siecles) : approche physico-chimique, expérimentale et historique, Université d’Orléans,
2009, p. 488.



pour les statues 2¥. Un traitement préalable a la frappe tel qu’un bain de gravelle ou, comme le souligne
Pline I’ Ancien, un polissage au sable®*® est nécessaire pour rendre 1’éclat au métal. Un autre traitement
évoqué par Pline I’ Ancien®® écrit au Livre XXXIII a pu aussi étre employé : « Une falsification a été
mise au point. De fait, on tourmenta d’abord le cuivre en le portant a incandescence, puis on I’éteint
avec du sel, du vinaigre et de 1’alun, aprés quoi on le frotte au sable ; on reconnait a son éclat s’il a été
suffisamment recuit ; on I’expose a nouveau au souffle du feu afin que, une fois poli avec un mélange
de pierre ponce et d’alun, il puisse recevoir des feuilles d’or, qu’on y applique a I’aide de vif-argent.
L’alun posséde aussi le méme pouvoir de purification que celui dont nous avons parlé pour le plomb.
(C’est-a-dire que 1’alun purifie le cuivre comme le plomb purifie 1’or) ».

De plus, les alliages cuivreux sont des alliages qui se déforment trés mal a chaud, généralement « les
artisans devaient savoir évaluer la perte de malléabilité pour éviter I’amorcage de fissures. Ils ne
pouvaient pas utiliser la chauffe du métal nécessaire pour le travail a chaud, car contrairement au fer, le
cuivre et ses alliages étaient martelés a froid pour €liminer les défauts et contraintes internes sources de
fissures. » 2*°. D’autant plus que les alliages cuivreux sont des alliages qui se déforment facilement et
aisément a froid**!. Des discussions avec Thibault Spiteri, joaillier, nous confirment que la déformation
a chaud des alliages cuivreux les rend fragiles et friables. Pour ce type de déformation, les impuretés
sont un parameétre a prendre en compte. Par exemple, pour les laitons, « il faut aussi redouter comme
impureté le plomb qui, pour les laitons monophasés (jusqu’a 36 % Zn) et les cupro-aluminiums, doit
rester inférieur a 200 g/t pour supprimer toute fissuration au laminage a chaud et méme rester inférieure
a 100 g/t pour permettre la soudure sans criques des alliages CuAla. »*#.

Les auteurs®” ont réalisé des expérimentations en laboratoire sur la frappe monétaire, notamment a
chaud, d’alliages Cu95-94Sn5-6. IlIs mettent en avant 1’apparition de couches d’oxyde de surface apres
des frappes a 800°C et 900°C. Ces couches d’oxydes vont alors venir modifier toute la surface de frappe.
Ils expliquent également que « However, if grains of different sizes are present within the sample, a
“hot” deformation above the recrystallization temperature can be clearly assumed ». Cependant, des
déformations préalables au recuit et a des taux différents peuvent également donner naissance a des
grains de différentes tailles. En effet, les zones n’auront pas été déformées de la méme maniére alors
qu’un des facteurs les plus importants influengant la taille des grains est 1’écrouissage préalable du
matériau.

Dans notre cas, la frappe « a chaud » a été mise en ceuvre apres un recuit a 650°C. Ici, le terme de frappe
a « chaud » est discutable puisque lors d’expérimentations en laboratoire nous avions pu observer que
la température de surface une fois le flan posé sur I’enclume passe de 650°C a une température comprise
entre 150 250°C. Les monnaies obtenues sont présentées en Figure 10.

237 Maryse Blet-Lemarquand, « How the Greeks manipulated the composition of their bronze coins. Case
studies », s.1., BAR publishing, 2019.

238 Pline H.N. XXXIII, XX ; Claude Rolley (ed.), Techniques antiques du bronze: faire un vase, faire un casque,
faire une fibule, 1988, p. 86.

239 Pline H.N. XXXIII, XX

230 M. Pernot, Quatre mille ans d’histoire du cuivre, op. cit.

241 D. Arnaud et al., « Propriétés du cuivre et de ses alliages », art cit.

242 ], Barbery, « Traitements thermiques du cuivre et de ses alliages », art cit.

243 C. Hartmann, F. Hammerl et W. Volk, « Experimental analysis of Roman coin minting », art cit.
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Alliage (0) : Cuivre non allié Alliage (1) : CCu80Sn10Pb10

‘ Zem!

Alliage (4) : Cu75n05Pb20 Alliage (4) : Cu90Sn10

2e

Alliage (5): Cu790Pb10

Figure 302 , monnaies obtenues aprés une frappe a chaud des flans

Les photos précédentes montrent que pour certains alliages la frappe a chaud est inenvisageable au vu
de I’état de la monnaie obtenue.

La microstructure des échantillons en cuivre pur (alliage 0) (Figure 303) et en bronze au plomb (alliage
2, Cu80Sn10Pb10) (Figure 304) présente des signes de recristallisation dans les zones proches de la
surface de frappe. Ces zones ont été les plus contraintes et donc les plus impactées par la frappe. Tous
les échantillons présentent également des fissures internes (plus ou moins nombreuses et séveres selon
le type d’alliage) ainsi que, pour certains, des couches d’oxyde trés importantes (trés flagrant pour
I’échantillon issu de 1’alliage 3) (Figure 305). Ce phénoméne peut notamment s’expliquer par la faible
déformabilité des bronzes a chaud et des alliages a haute teneur en plomb #,

24 George E. Totten (ed.), ASM handbook. 4E: Heat treating of nonferrous alloys / volume editor: George E.
Totten (Portland State University), ASM International, 2016, 700 p.
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Figure 303, vue d’ensemble de la microstructure de I’échantillon issu de I’alliage 0

apres frappe a chaud (A) et zoom (B et C) sur les zones recristallisées (cuivre pur).



100pm

Figure 304, vue d’ensemble de la microstructure

(A) apres frappe a chaud et zoom (B et C) sur les zones recristallisées de 1’¢chantillon issu de 1’alliage
2 (Cu80Sn10Pb10).

500um
fidd

Figure 305, ue d’ensemble des microstructures apreés frappe a chaud des échantillons

issus : (A) alliage 4 (Cu90Sn10) et (B) alliage 5 (Cu90Pb10)



Le tableau suivant regroupe les mesures élémentaires en fluorescence X des alliages réalisés (Figure

306) :

Alliage | ID | S Fe |Co |[Ni [Cu |Zn |As |Ag |Sn Sb | Au | Pb Bi
0 0-7 |nd. {nd. |nd. {0,1 {992 |03 |[nd. |[nd |03 nd. |nd |nd. |nd
1 14 nd. [nd |nd |01 |87 [02 |nd [ {00 |™ |nalo1 |™
2 il 02 |nd [nd |01 [773 [03 o1 [™ 105 |™ [na|11s | ™
2 iz 01 |nd [nd |01 [782 [03 |01 [™ oo |™ |nd|112 |™¢
3 ‘1’3 02 |nd |nd |01 |775 |03 [o1 |™ 51 |™ |na 167 |™¢
5 59101 |nd |nd |01 {929 |03 |nd. |nd |04 nd. | nd |62 n.d.

Figure 306, tableau regroupant les mesures élémentaires (en pourcentage massiques) en fluorescence
Xdes alliages réalisés

L’étude des photos macroscopiques des monnaies (Figure 302) aprés la frappe a chaud, des
micrographies présentées ici (Figure 303, Figure 304, Figure 305) et les éléments précédents font qu’il
parait peu probable que la frappe a chaud ai ét¢ mise en ceuvre dans 1’Antiquité pour les alliages
cuivreux.

Batonnets/Boudins/Flans

Le débitage de batonnets en boudins puis leur martelage pour les transformer en flans est une technique
de fabrication monétaire que 1’on retrouve notamment & Chateaubleau 2*° ou encore a Martinvelle 2,
Elle a été aussi décelée au Levant et en Gréce comme le montrent des flans monétaires caractéristiques
a ce type de procédé retrouvés en fouilles archéologiques ?*’. Ce type de procédé apparait plutdt a partir
du III¢ siécle aprés J.-C., 2*® mais des fouilles archéologiques mettent en avant la connaissance et
I’utilisation de ce procédé a partir du II1¢ siécle av. J.-C 2%,

Des analyses préalables en laboratoire d’échantillons de différentes étapes de la chaine opératoire
provenant du site de Chateaubleau ont déja pu confirmer ce procédé. Cette mise en ceuvre par
I’expérimentation a pour but de confirmer la faisabilité de cette technique, notamment pour vérifier si
le débitage des boudins se faisait a froid ou a chaud.

Suite aux analyses préalables, il a été décidé de réaliser trois batonnets différents, aux caractéristiques
suivantes (Figure 307) :

Diamétre | Longueur
(mm) (mm)

245 Fabien Pilon, L atelier monétaire de Chdteaubleau : officines et monnayages d'imitation du Ille siécle dans le
nord-est de I’Empire, 2016.

246 Ludovic Trommenschlager et al., Martinvelle, Vosges, Bas-des-Cuves. Atelier de faux monnayage
magnentien. Rapport de fouille programmeée - Volume 1 : Etudes., Martinvelle, Vosges, 2017.

247T. Faucher, Frapper monnaie, op. cit.

248 George F. Hill, « Ancient methods of coining », The Numismatic Chronicle and Journal of the Royal
Numismatic Society, 1922, vol. 2, p. 1-42.

24 John McK. Camp Il et John H. Kroll, « The Agora Mint and Athenian Bronze Coinage », Hesperia: The
Journal of the American School of Classical Studies at Athens, 2001, vol. 70, n° 2, p. 127-162.
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]fatonnet 6.52 ~100
Batonnet 6,73 120
2
Batonnet 8.60 122
3
0
o . Cu Sn Pb
massique
Batonnet 1 80 10 10
Batonnet2 | 90 8 2
Batonnet3 | 90 8 2

Figure 307, caractéristiques des bdtonnets recréés

Le tableau suivant regroupe la composition élémentaire analysée par spectrométrie de fluorescence X
de 3 échantillons issus du batonnet 2 (Figure 308).

ID S Fe Co | Ni Cu Zn | As Ag | Sn Sb Au | Pb Bi
B2-

1 0,1 nd. |nd |01 89,2 10,2 nd. |nd. |81 nd. |nd |24 n.d.
B2-4 {nd. |nd. [nd |01 89,5 10,2 nd. | nd. |80 nd. |[nd |23 n.d.
B2-3 |nd. |nd. |nd. |01 89,5 10,2 nd. |nd. |80 nd. |nd |22 n.d.

Figure 308, composition élementaire mesurée par Fluorescence X de 3 échantillons issus du bdatonnet

2

Ces batonnets ont été coulés dans un moule en sable de fonderie, le méme que celui utilisé lors de la
session de 2021 (Figure 309). Pour obtenir la forme des cylindres et I’empreinte correspondante aux
batonnets, une simple branche de noisetier du diameétre souhaité a été utilisée.
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Figure 309, un batonnet
En sortie de moule (a gauche) et des boudions aprés débitage du batonnet (a droite).

Des trempes ont également été réalisées sur certains échantillons dans le but de vérifier si ce type de
traitement a pu étre mis en ceuvre et si la déformation par martelage de 1’échantillon se fait plus aisément.
D’abord, comme le montrent la Figure 310 et la Figure 311, il est possible d’obtenir des monnaies de
diamétres et d’épaisseurs de méme ordre de grandeur a partir de ce procédé.

Monnaies obtenues
Epaisseur moyenne Diamétre moyen
(mm) (mm)

Batonnet 1 | 1,58 13,16

Batonnet 2 | 1,68 13,44

Batonnet 3 | 1,84 16,16

Figure 310, caractéristiques des monnaies obtenues

Ensuite, lors du martelage (pour transformer le boudin en flan), les boudins issus du batonnet 1 ont
tendance a se briser plus rapidement et plus facilement que ceux issus des batonnets 2 et 3. La plus forte
teneur en plomb et en étain dans le batonnet 1 explique cette premicére observation. Les échantillons
archéologiques issus de ce procédé présentent des teneurs en plomb et en étain inférieur a 10% (la plus
haute teneur en plomb mesurée est de 6%, pour 1’étain, elle est de 7%). Les artisans devaient donc couler
des batonnets a faible teneur en plomb et en étain (en-tout-cas n’atteignant pas 10%) pour pouvoir les
déformer facilement sans les briser. Pour le batonnet 1, seize boudins ont été obtenus et huit se sont
brisés au cours du premier martelage. Pour le batonnet 2, sur treize boudins obtenus, un seul s’est brisé
et pour le batonnet 3 aucun boudin ne s’est brisé sur dix boudins obtenus. Il est donc nécessaire de ne
pas dépasser un certain pourcentage de plomb pour pouvoir déformer les boudins. De méme pour I’étain,
car si I’alliage composant ces échantillons était du bronze, 1’étain rendrait I’alliage plus fragile.

2cm

Figure 311, exemple d'une monnaie recrée et issue du bdtonnet 2 a partir du procédé
batonnet/boudins/flans
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2 Discussion et conclusions

Cette session d’expérimentations nous a permis de pouvoir tester différents traitements qui d’une part
ont pu étre mis en ceuvre pendant 1’Antiquité et d’autre part peuvent justifier la présence de
microstructures recristallisées au sein de nos échantillons archéologiques.

Dans les recuits témoins, 1’échantillon étudié ici (alliage 0) et recuit a 800°C pendant 30 minutes
présente une recristallisation compléte et homogéne avec des grains relativement gros. Il nous reste a
vérifier I’impact de ce type de recuit a cette température pour les autres types d’alliages. Mais d’ores et
déja, ce traitement thermique produit des couches d’oxyde relativement épaisses (~46,8 um pour
1”¢échantillon de cuivre pur (alliage 0)). Contrairement aux recuits effectués a 650°C pendant 30 minutes,
un échantillon issu de 1’alliage 2 présente une recristallisation compléte et homogene cette fois-ci avec
des couches d’oxyde beaucoup moins épaisses que sur les échantillons recuits a 800°C. Comme le
souligne Jean DUBOS dans 2 « le recuit d’homogénéisation entre 700 et 750°C pendant 45 minutes
n’a pas apporté d’améliorations notables. Par contre, le recuit de recristallisation, fait entre 550 et 600°C
pendant 6 minutes avec un charbon de bois au rouge naissant et suivi d’une trempe a 1’eau améliore
considérablement la malléabilité du métal ». Cette réflexion laisserait alors la place a des oxydes
d’épaisseur relativement faible au vu du temps et de la température de recuit, ce qui justifierait I’emploi
de temps de recuits relativement courts, mais suffisants pour rendre le métal plus malléable dans
I’ Antiquité. De plus, I’échantillon témoin issu de 1’alliage 2 (recuit a 650°C pendant 30 minutes)
présente une microstructure parfaitement recristallisée a coeur et similaire aux microstructures
recristallisées issues d’échantillons archéologiques. Au sein de nos échantillons archéologiques, 8% des
échantillons recristallisés contiennent un taux de plomb compris entre 20-40%. A la lumiére des épaisses
couches d’oxyde qui se forment a la surface des échantillons issus de 1’alliage 4 (Cu70Sn05Pb25), il
parait peu vraisemblable que cette recristallisation soit obtenue par des cycles de martelages/recuits des
¢chantillons sans porter préjudice a leur intégrité. Une découpe a chaud, un ébavurage et/ou un
traitement mécanique (polissage) visant a éliminer les couches d’oxyde peuvent conduire a de la
recristallisation dans ces zones, alors, plus fortement écrouies. Pour ces alliages 4 et 5 cette forte teneur
en plomb permet de découper trés facilement les canaux de coulées a la main en sortie de moule, sans
outils spécifiques.

En ce qui concerne la surfrappe, il est possible d’affirmer que ce type de traitement est relativement aisé
si I’on met a part 1’alliage a 25% d’argent et I’alliage contenant le plus de plomb. L’avantage de ce
procédé est de pouvoir réutiliser des monnayages antérieurs sans avoir a refondre le flan. Les variables,
telles que le diamétre et I’épaisseur de la monnaie, vont respectivement s’agrandir et s’amincir. A
contrario, les échantillons a fort diamétre (> a 29mm) de notre corpus ne sont pas ou peu recristallisés,
ce qui montre que pour ces ¢échantillons ce type de traitement n’a pas été utilisé. Les traces de
recristallisation alors présentes peuvent témoigner de la découpe (ébavurage) des flans en sortie de
moule. Cette opération de surfrappe, si elle est opérée sans martelage préalable, s’identifie tres bien, sur
des monnaies surfrappées, par la superposition des différents types et 1égendes. Dans ce cas, I’impact
sur la microstructure et la dureté des deux frappes monétaires devrait-étre significatif, en comparaison
avec les surfrappes réalisées dans le cadre de ces expérimentations.

Les observations faites sur la trempe ne permettent pas, pour 1’instant, de conclure si le procédé a été
employ¢ ou non dans I’ Antiquité. Les seuls arguments reposant sur le fait que ce traitement améliorerait
la malléabilité du matériau, qu’il est simple a mettre en ceuvre et permet de manipuler des échantillons
a mains nues rapidement aprés avoir été coulés et trempés. Les observations métallographiques et les
mesures de dureté opérées dans le futur devraient apporter des €léments de réponses et ainsi permettre
de comparer les microstructures avec celles des échantillons archéologiques.

250 M. Pernot, Quatre mille ans d’histoire du cuivre, op. cit.



La principale limite de la frappe a chaud est la formation d’une couche d’oxyde a la surface de la
monnaie lors du recuit. Ces oxydes peuvent effectivement étre retirés par différents procédés :
mécanique (polissage) ou chimique (blanchiment, traitement au vinaigre). D’une part, le polissage
interviendrait apres la frappe, ce qui viendrait détériorer la gravure de la monnaie. Il n’y a donc, de notre
point de vue, aucun intérét a réaliser ce type de traitement apres la frappe. Un traitement chimique sur
la monnaie oxydée aprés la frappe pourrait se réaliser, mais ce type de traitement viendrait ternir la
monnaie et elle perdrait de son éclat, ce qui entre en contradiction avec les écrits de Pline I’ Ancien. La
microstructure révéle que la frappe a chaud porte préjudice a I’intégrité de 1’alliage (et donc de la
monnaie) a travers 1’apparition de fissures internes assez importantes et plus ou moins sévéres selon le
type d’alliage. Ces différentes observations nous permettent d’affirmer que, pour les alliages cuivreux,
la frappe a chaud ne devait pas étre employée.

Concernant 1’obtention de flans a partir de batonnet, I’expérimentation mise en place ici permet de
mettre en avant la réalisabilité de ce type de chaine opératoire et le débitage a chaud (et non a froid) des
batonnets. Il reste a confirmer les différents éléments observés en expérimentations par des observations
métallographiques en laboratoire et des tests de dureté. La comparaison avec les échantillons
archéologiques nous permettra alors de confirmer ou non la mise en ceuvre de cette chaine opératoire.



XX Les As de I’'imitation : I’apport de I’¢tude métallurgique au

classement du monnayage de Caligula
Larue m.*, Bodet A.**

*CEB-IRAMAT, CNRS, Université d’Orléans
**Archéosciences Bordeaux/Université Bordeaux Montaigne

Cette étude s’inscrit dans le cadre de la thése intitulée « L’empereur en ses monnaies : histoire politique
et monétaire du principat de Caligula » conduite par Manon Larue, dirigée par Arnaud Suspéne et co-
encadrée par Maryse Blet-Lemarquand (Université d’Orléans — IRAMAT). Un objectif de cette thése
est de réviser le classement des as de Caligula a travers trois approches. La premiére est une étude des
coins afin d’identifier des groupes stylistiques, celle-ci a déja permis de mettre en évidence 1I’implication
de plusieurs ateliers dans le processus de frappe de ces monnaies. La seconde approche consiste en
I’analyse élémentaire d’un échantillon d’as frappés sous le principat de Caligula. Deux groupes de
composition ¢lémentaire différente au sein de 1’échantillon ont ainsi pu étre identifiés et pourraient
correspondre a deux sources d’approvisionnements sans pour autant correspondre a un changement de
stock métallique au cours du principat. Enfin, la derniére approche consiste en la réalisation
d’observations métallographiques des as préalablement étudiés combinée a une session d’archéologie
expérimentale dont il est objet dans ce rapport.

L’étude métallurgique (composition élémentaire?! et métallographie) réalisée en laboratoire a permis
d’étudier sept As de Caligula. Elle a mis en évidence pour ’ensemble des monnaies analysées une
microstructure recristallisée. Cela implique donc un procédé de fabrication monétaire indirect, c’est-a-
dire la confection d’un intermédiaire qu’est le flan, qui a été produit par des cycles de traitements
mécaniques et thermiques. Donc, soit a partir du procédé consistant a couler une barre métallique et a y
découper des trongons qui sont ensuite transformés en flans par martelages / recuits. Soit a partir de
sphéres métalliques®2, de découpe de plaques métalliques ou de refrappe.

A Iissue de cette premiére étude, deux types de microstructures semblent se distinguer. Le premier type
regroupe quatre des monnaies analysées et correspond & une microstructure complétement recristallisée
(Figure 312). La présence de grains ¢longés et de plans de glissements & proximité de la surface de
frappe et dans les zones les plus déformées témoigne de la réalisation d’une frappe monétaire. Pour
certaines, la présence de fissures et d’inclusions (oxydes de cuivre) élongées témoigne également de la
réalisation successive de passes de martelages et recuits.

Le second groupe rassemble trois monnaies qui comme le premier présentent une microstructure
complétement recristallisée. La différence pour celles-ci réside dans la présence de grains en surface, de
plus petite taille que ceux au cceur de la monnaie (Figure 313). La formation de ces grains témoigne de
la réalisation d’un recuit aprés une déformation réalisée sur la surface de frappe.

Pour les grains de plus petite taille, plusieurs hypothéses sont alors possibles. La premiére (Ia moins
probable) peut étre la réalisation d’une frappe a chaud. Mais plusieurs éléments vont a I’encontre de ce
type de traitement (suggérés dans le rapport précédent).

Une autre hypothése (la plus probable) peut étre celle de la réutilisation d’anciens monnayages®>. En
effet, les déformations générées par la frappe monétaire précédente suivie des déformations générées
par le limage ou le polissage, visant a effacer les types et 1égendes, vont se localiser dans cette surface
de frappe et sur quelques microns d’épaisseur, un recuit final activera le mécanisme de recristallisation

21 EDXRF et LA-ICP-MS

232 Jeremy Artru et Guillaume Sarah, « De la sphére coulée & la monnaie frappée. L’utilisation de moules
sphériques bivalves pour la production des flans monétaires en argent dans le monde grec (Ve-Ille si¢cles av. J.-
C.) (RN 179-2022) », Revue Numismatique, 1 janvier 2022, vol. 179.

253 G.F. Hill, « Ancient methods of coining », art cit.
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et la germination-croissance de nouveaux grains dans ces zones fortement écrouies donnant alors
naissance a ces grains plus petits. Ceux alors déja présents au cceur de la monnaie continueraient leur
croissance, expliquant ainsi leur taille importante. Un unique recuit avant une nouvelle frappe peut
¢galement étre envisagé. De la méme maniére que précédemment il activerait uniquement la
recristallisation en surface de frappe (si les conditions sont réunies) et des grains de plus petite taille se
formeraient. Reste a savoir si ce traitement unique est suffisant pour imprimer de nouveaux types, cela
pourrait cependant expliquer certaines mauvaises impressions (S.C légerement effacé).

Quant aux grains les plus gros présents au cceur de la monnaie, ceux-ci nous indiquent qu’ils étaient déja
présents avant les traitements possibles susmentionnés. Et ainsi que le flan a donc bien été obtenu par
un procédé de fabrication indirect mettant en ceuvre des traitements mécaniques et thermiques.

Pour comprendre les savoir-faire et les gestes mis en ceuvre par les artisans anciens et confronter les
hypothéses émises sur la fabrication de ces monnaies, 1’archéologie expérimentale est devenue un outil
majeur. Le protocole mis en place repose sur la comparaison des différents échantillons reproduits lors
de cette session d’archéologie expérimentale (du 17 juin au 23 juin 2024) aux données acquises sur les
monnaies archéologiques, notamment dans le but de vérifier si les traitements testés ont effectivement
été utilisés par les artisans de 1’époque. Puisque les monnaies présentent toutes une microstructure
recristallisée, il fut décidé de préparer des flans par la technique de « batonnet/boudins ». Technique
attestée sur le site d’imitation de Chateaubleau®*, mais également sur des sites plus officiels comme a
Marseille?”, Paphos?®, au Levant et en Gréce®’ ou encore sur Datelier monétaire de I’Agora a
Athénes?*® et aussi a Pella?’. Ce sera aussi I’occasion de vérifier la possibilité de fabriquer des flans
d’un diamétre relativement important (~27,5 mm) a partir de cette technique de production. Une fois
ces flans obtenus, ils sont frappés entre deux coins pour obtenir une monnaie. Ensuite, au regard des
hypothéses émises plus haut, plusieurs traitements (limage, martelage et recuits) ont ét¢ mis en ceuvre
dans le but d’éliminer les types et les légendes pour obtenir un nouveau flan vierge qui pourra de
nouveau étre frappé. La frappe a chaud a également été réalisée.

254 F. Pilon, L atelier monétaire de Chdteaubleau, op. cit. ; A. Bodet, F. Pilon et C. Arvieu, « From copper-based
alloys to coins part I: Metallurgical characterization from complex manufacturing processes of imitation coins
dated to the 3rd c. AD », Archaeometry a paraitre.

255 J.-N. Barrandon et O. Picard, « Monnaies de bronze de Marseille, analyse, classement, politique monétaire »,
Cahiers Ernest-Babelon, 2007, n° 10.

236 Frédérique Duyrat, « From Marseilles to Karnak: in search of the greek mints. » dans Euangeliné Marku,
Seléng Psoma et Olivier Picard (eds.), Antidoron: la monnaie grecque entre guerre et commerce. mélanges de
numismatique, d’épigraphie et d’histoire offerts a Olivier Picard. Greek coinage between war and trade: papers
on numismatics, epigraphy and history, Fondation Nationale de la Recherche Scientifique/ Institut de
Recherches Historiques, 2023, p.

257 Thomas Faucher, Frapper monnaie : la fabrication des monnaies de bronze a Alexandrie sous les Ptolémées,
2013, p.217.

238 J.McK. Camp Il et J.H. Kroll, « The Agora Mint and Athenian Bronze Coinage », art cit.

259 Theodoros Kourempanas, « Un atelier monétaire sur I’agora de Pella » dans ITwAdvrag kot ayopélovrag,
ooun kar eComAonos twv apyaiwv ayopwv, 01edvés avvédpio atn Iolhixn Apyaioioyikn Zyoln ABnvav 16-17
Tovviov 2009 (2012), 2013, p. 333-339.



Figure 312, microstructure recristallisée de la monnaie C1

Microstructure appartenant au premier type identifié. Déformation en surface de frappe et présence de
plans de glissements caractéristiques de la réalisation d'une frappe monétaire.

Figure 313, microstructure recristallisée de la monnaie C7
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Microstructure appartenant au deuxi¢me type identifié. Présence de grains de plus petites tailles en
surface de frappe et présence de grains de plus grande taille au coeur de la monnaie.

1 Protocole mis en place

Alliage réalisé

Les analyses réalisées par EDXRF au laboratoire Archéosciences Bordeaux sur les sept monnaies a notre
disposition nous permettent de dire qu’elles sont principalement composées de cuivre et sont donc
considérées comme des monnaies en cuivre non allié. Préalablement a 1’analyse élémentaire, les sept
monnaies ont été trongonnées, enrobées et polies (jusqu’a une finition dite miroir). Le protocole détaillé
peut étre retrouvé au sein de la thése d’A.Bodet?®. Ainsi, trois points de mesures ont été réalisés sur la
section polie de la monnaie afin d’obtenir une valeur moyenne de composition représentative de 1’alliage
de la monnaie.

ID S Fe Co Ni Cu Zn As Ag Sn Sb | Pb | Bi

C1 n.d. n.d. n.d. 0,1 99,4 n.d. 0,1 n.d. 0,3 nd. | nd. | n.d.

C2 n.d. n.d. n.d. 0,1 99,5 n.d. n.d. n.d. 0,3 nd. | nd. | n.d.

C3 n.d. 0,1 n.d. 0,1 99,4 n.d. n.d. n.d. 0,3 nd. | nd. | n.d.

C4 n.d. n.d. n.d. 0,1 99,4 n.d. n.d. 0,1 0,3 nd. | nd. | nd.

(6] n.d. 0,1 n.d. 0,1 99,5 n.d. n.d. n.d. 0,3 nd. | nd. | n.d.

Cc7 n.d. 0,1 n.d. 0,1 99,3 n.d. n.d. n.d. 0,3 0,1 |nd. |nd

C5 n.d. n.d. n.d. 0,1 99,4 n.d. n.d. 0,1 0,3 nd. | nd. | nd.

Moy. | nd. |nd. |nd 0,1 99,4 nd. |0,01 |0,03 |03 0,02 | n.d. | nd.

Figure 314, composition élementaire des 7 As analysés (EDXRF, %massique)

Ces analyses par EDXRF se voient également confirmées par celles réalisées par LA-ICP-MS a
PIRAMAT-CEB?*!, Ainsi, il a donc été décidé dans un premier temps de réaliser des flans a partir de
cuivre non allié.

Mode de production des flans

Comme expliqué en introduction, les flans ont été confectionnés a partir de trongons découpés dans une
barre métallique. Cette technique, qui a déja été mise en ceuvre par I’expérimentation, a montré ses
preuves. Le choix de ce mode de production repose également sur sa simplicité et également sur son
économie de métal’®. De plus, cela nous permet de connaitre et de contrdler I”histoire métallurgique de
chacun des échantillons produits a partir de la coulée de I’alliage jusqu’aux traitements réalisés. Et ainsi
pouvoir comparer les échantillons aux monnaies archéologiques.

La premicre étape a donc été de couler une barre métallique. Pour cela, un moule avec du sable de
fonderie a été réalis¢ (Figure 315). A I’aide d’un patron en bois talqué (Figure 316), la forme est

260 Alexandre Bodet, 2024, Les techniques de fabrication des monnaies grecques et romaines en alliages
cuivreux (5¢ siecle av. J.-C. — 4¢ sicele ap. J.-C.) : de la microstructure a I’archéologie expérimentale. Soutenue
publiquement le 07/03/2024. Université Bordeaux Montaigne.

261 Nous adressons nos remerciements & Maryse Blet-Lemarquand pour la mise en ceuvre et la réalisation de ces
analyses.

262 Ziad El Morr, La métallurgie du Levant au Bronze Moyen a travers les armes, Université Michel de
Montaigne - Bordeaux III, 2011, p. 205.
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imprimée dans le moule. Le diamétre souhaité aprés coulée est d’environ 12~14 mm. D’aprés de
précédentes expérimentations, en partant d’une barre de 8 mm de diamétre pour un trongon de 8,5 mm
de diamétre, on a réussi a former une monnaie de diametre 16,4 mm. Il est donc possible de doubler le
diametre initial. En partant ici d’une barre métallique de 12-14 mm de diamétre, on devrait réussir a
atteindre un diamétre compris entre 24 et 28 mm. Ces diamétres sont proches de ceux mesurés sur les
As : pour rappel le diamétre moyen mesuré est de 27,5 mm et 1’épaisseur moyenne mesurée est de 2,5
mm. D’apreés le rapport précédent en partant de trongons de 8,4 mm d’épaisseur, on a réussi a atteindre
une épaisseur finale de 1,9 mm. Ici on souhaite atteindre une épaisseur de 2,5 mm ; il faut donc partir
d’une épaisseur de trongon de I’ordre de 10,9 mm (~ 10 mm).

Figure 315, moule utilisé et coulée

| s |
2 cm

Figure 316, patron en bois utilisé pour imprimer la forme dans le moule

Une fois I’alliage porté en fusion, il est coulé dans le moule (Figure 315). Deux barres ont ainsi été
coulées, elles sont identifiées Barre 1 (B1) et Barre 2 (B2). Il n’y a aucune différence entre le mode de
production de ces deux barres, mais puisqu’elles résultent de deux coulées différentes, il a été décidé de
leur affecter deux identifications distinctes. De la méme maniere pour les flans issus de ces barres, ils
sont identifiés en faisant référence a la barre initiale. Ainsi un échantillon nommé 2024 B1 1 est le
premier flan issu de la barre n°1 et celui nommé 2024 B2 1 est le premier flan issu de la barre n°2.

Ensuite des trongons sont découpés a 1’aide de ciseaux®®* dans la barre métallique. Il a été observé que
lorsque les outils sont bien aiguisés, la découpe a froid se fait facilement?*,

Enfin, aprés obtention des trongons, ils sont transformés en flans par martelages et recuits successifs
pour atteindre une épaisseur de 2,5 mm et un diamétre de 27,5 mm. Les recuits sont réalisés a 650°C

263 Ibid., p. 208 ; Frederik W. Rademakers et al., « Copper for the afterlife in Predynastic to Old Kingdom Egypt:
Provenance characterization by chemical and lead isotope analysis (RMAH collection, Belgium) », Journal of
Archaeological Science, 1 aolit 2018, vol. 96, p. 175-190.

264 Elle peut également se réaliser a chaud, mais au prix d’une complication du travail.
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pendant 30 minutes®®. Entre chaque martelage la masse, le diamétre et 1’épaisseur des échantillons
sont relevés en plus de photos.

Figure 317, découpe des troncons dans la barre métallique a l'aide d’un ciseau

Traitements mis en ceuvre

Pour aboutir a la formation des petits grains en surface, plusieurs traitements ont été mis en ceuvre.
Une fois les flans obtenus, ils sont frappés entre deux coins pour obtenir des monnaies. Ce sont sur
celles-ci que seront effectués les traitements suivants (Figure 318) :

Type de traitement N°échantillon
Témoin (apres frappe) 2024 B1 1
Limage 2024 B1 2
Limage + recuit 2024 B1 3
Limage + recuit + frappe 2024 B1 4
Poingonnage 2024 B2 1
Poingonnage + recuit 2024 B2 2

Poingonnage + recuit + frappe | 2024 B2 3

Frappe + recuit 2024 B2 4

Frappe + recuit + refrappe 2024 B2 5

Frappe a 800°C 2024 B2 6

Frappe a 900°C 2024 B2 7

Figure 318, tableau récapitulant les traitements opérés sur les monnaies expérimentales

265 D. Arnaud et al., « Propriétés du cuivre et de ses alliages », art cit ; J.R. Davis (ed.), ASM specialty handbook:
Copper and copper alloys, op. cit. ; D. Dungworth, « An experimental study of early bronze smithing
techniques. », art cit ; M. Pernot, Quatre mille ans d’histoire du cuivre, op. cit.
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Des échantillonnages sont effectués tout au long de la chaine opératoire pour pouvoir suivre 1’évolution
de la microstructure et I’impact des différents traitements sur cette dernicre. Le limage est effectué sur
les monnaies frappées pour ¢éliminer les types et légendes. Ensuite, le « poingonnage » a le méme
objectif, mais ici le but est d’oblitérer les types et Iégendes avec un poingon. Enfin, un recuit est réalisé
aprés une frappe monétaire dans le but d’étudier si aprés refrappe ce type de traitement est capable
d’effacer complétement les types et 1égendes. L’ensemble de ces traitements devraient permettre
d’obtenir des petits grains en surface de frappe. Avant chaque frappe monétaire finale, les flans sont
immergés dans une solution de gravelle pour éliminer les oxydes de cuivre a leur surface et obtenir une
monnaie éclatante.

Enfin, en accord avec C. Hartamnn et al.*®, une frappe a chaud a été réalisée (a 800°C et 900°C) pour
se placer dans le méme cadre que cette étude. La zone de frappe (Figure 319) a été placée au plus pres
de four pour limiter la diminution de la température. Ce traitement nécessite plusieurs opérateurs : deux
personnes pour la frappe (une qui maintient le coin de revers, une autre qui frappe), et une personne qui
sort le flan du four pour le poser entre les deux coins. Des mesures de température du flan a la sortie du
four et une fois posé entre les deux coins ont également été réalisées a 1’aide d’un pistolet a
température?®’.

Figure 319, frappe a chaud

De gauche a droite : prise de la température, frappe monétaire, sortie du flan du four puis pose du flan
sur le coin, pose et maintien du coin de revers sur le flan.

Le mode¢le de Treves

Le site de Chateaubleau atteste également de barre métallique préentaillée®®. Ces objets sont aussi
appelés réglette. F. Pilon recense un chapelet assimilable a ce procédé®”. Une réglette est également
visible au musée de Tréves. L.’avantage de I’utilisation de ces réglettes est de faciliter la découpe a froid
qui ne se réalise alors plus qu’en un seul ou deux coups. Un autre ¢lément intéressant a soulever est
probablement une calibration plus aisée des trongons découpés et donc une meilleure reproductibilité en
termes de masse.

Il a donc été décidé dans un premier temps de prospecter la réalisation d’une réglette en cuivre non allié.
Pour cela nous avons utilisé un moule de fonderie moderne en deux parties (Figure 320). De la méme
maniére que précédemment deux modeles en bois ont été réalisés pour pouvoir les imprimer dans le

266 C, Hartmann, F. Hammerl et W. Volk, « Experimental analysis of Roman coin minting », art cit.
267 Thermomeétre de contact et a infrarouge Fluke 568.

268 F. Pilon, L atelier monétaire de Chdteaubleau, op. cit., p. 86.
29 Ihid., p. 105.

352



moule (Figure 321. 1l est nécessaire de réaliser des entailles en V pour faciliter le décollement du
modele sans abimer I’empreinte laissée dans le moule.

Une fois le moule terminé, il est poteyé a I’aide de talc.

Figure 321, patrons utilisés pour le modele de Treves

2 Premiers résultats et discussion

Production des flans

Tout d’abord, un premier élément observé est la facilité d’obtention des flans. En effet, une fois la barre
coulée, si les outils sont suffisamment aiguisés, il est aisé de découper les trongons dans la barre
métallique. L’ajout d’une feuille de plomb entre 1’objet a découper et 1’enclume permet de le stabiliser
et de faciliter la découpe (Figure 322). L avantage de cette feuille est également d’éviter d’abimer 1’outil
aiguisé. Ensuite, la transformation des cylindres obtenus en flans se fait également sans rencontrer de
problémes particuliers. Si des fissures apparaissent, elles ne conduisent pas a la rupture du matériau. De
plus, sur I’ensemble des cylindres obtenus, tous ont pu étre transformés en flans. On a donc ici une
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technique avec un rendement de 100%. Celle-ci ne nécessite pas non plus de compétences particuliéres
dans la confection d’un moule (en comparaison avec la technique de coulée en chapelet par exemple),
ici le modele en bois a simplement ét¢ inséré dans du sable de fonderie. Pour ’antiquité, il aurait pu
simplement étre inséré dans de 1’argile ou @ méme la terre.

Figure 322, découpe des trongons dans la barre métallique positionnée sur une feuille de plomb

Le profil de fracture obtenu suite a la découpe des trongons de boudins est trés similaire a ce qui peut
étre observé sur les échantillons archéologiques?”. L ’évolution de la transformation du trongon en flan
puis en monnaies peut étre visualisée en Figure 324.

Figure 323, profil de découpe d'un trongcon avec la présence d'une zone d'arrachement et d'une zone
ductile

270 J -N. Barrandon et O. Picard, « Monnaies de bronze de Marseille, analyse, classement, politique monétaire »,
art cit. ; A. Bodet, F. Pilon et C. Arvieu, « From copper-based alloys to coins part I: Metallurgical
characterization from complex manufacturing processes of imitation coins dated to the 3rd c. AD »,
Archaeometry a paraitre.
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Figure 324, étapes présentant les échantillons obtenus depuis la découpe d'un trongon jusqu'a la
frappe monétaire

Il a été décidé de projeter les caractéristiques métrologiques des échantillons (masse, diamétre et
épaisseur) sous forme de boxplot?”! en fonction des étapes de fabrication (Etat initial (EI), Martelage 1
a 4, Frappe monétaire). Cela permet de visualiser 1’évolution de ces différentes caractéristiques
facilement. Ainsi dans les figures suivantes les échantillons expérimentaux issus de la barre 1 (en rouge)
et de la barre 2 (en vert) sont comparés aux données acquises sur les sept As de Caligula (monnaies
archéologiques, en bleues). Apres le martelage 4, les échantillons expérimentaux sont considérés comme
des flans (juste avant la frappe monétaire).

Concernant I’évolution de la masse au fur et a mesure des traitements on remarque que celle-ci n’évolue
pas de manicre significative, elle est a peu pres constante (Figure 325). On observe cependant une
dispersion entre les masses de chacun des cylindres produits. Cette dispersion est sans aucun doute
expliquée par notre inexpérience, de futures recherches doivent explorer cette question sur le controle
de maniére plus précise des masses (les réglettes en sont peut-étre une solution). En comparant ces
données issues de 1’expérimentation avec les monnaies étudiées, on remarque que la dispersion observée
sur les échantillons issus de la barre 1 s’approche de celle des monnaies archéologiques?’? méme si un
¢écart est tout de méme présent. Ce qui montre également que moins de soin était apporté sur la
calibration de ces monnaies en cuivre non allié.

271 Le boxplot est un type de graphique permettant de comparer la distribution de plusieurs groupes. 1l affiche les
3 quartiles, la médiane et les valeurs min et max.

272 > écart-type de la masse pour les échantillons issus de la barre 1, de la barre 2 et les monnaies archéologiques
sont respectivement de 1,6 g; 1,7 get 1,2 g.
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Figure 325, évolution de la masse selon les différents traitements opérés sur les échantillons

Concernant le diamétre on remarque que la dispersion est moins importante. Il est en effet fixé par le
diamétre initial du modéle en bois. Le diamétre final obtenu des flans ou des monnaies est dans le méme
ordre de grandeur que le diamétre mesuré sur les monnaies archéologiques (Figure 326).
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Figure 326, évolution du diamétre des échantillons en fonctions des traitements opérés

De la méme manicre que le diameétre, ici 1’épaisseur finale s’inscrit dans 1’ordre de grandeur des
¢paisseurs mesurées sur les monnaies archéologiques (Figure 327). On remarque cependant que
I’¢épaisseur des monnaies reproduites (aprés Frappe monétaire 1) est plus faible que sur les monnaies
archéologiques. En effet, I’'impact de la frappe monétaire n’a pas été anticipé. Il aurait fallu s’arréter au

martelage 3 pour obtenir des monnaies strictement identiques a celles de Caligula aprés frappe
monétaire. Mais les résultats sont ici tres satisfaisants.
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Figure 327, évolution de l'épaisseur des échantillons selon les traitements opérés

Concernant le diamétre il a ainsi été possible de 1’augmenter d’un facteur 2 entre 1’était initial (trongon
brut de découpe) et 1’état de flan (aprés martelage 4). Pour I’épaisseur elle a été réduite d’un facteur 5.
Ces ¢léments sont également en accord avec les résultats obtenus lors des précédentes expérimentations ;

Traitements réalisés

Un premier traitement réalisé aprés 1’obtention des monnaies est le limage. Celui-ci a été effectué a
I’aide d’une lime. Comme le présentent les photos suivantes (Figure 328 et Figure 329), ce traitement
permet d’éliminer les types et 1égendes et d’obtenir un nouveau flan vierge, il y laisse également des
traces caractéristiques a sa surface. Une premiére limite a ce traitement est la difficulté de I’opération.
En effet, ce traitement est trés long et difficile alors qu’il est ici mis en place uniquement sur du cuivre
non allié, on imagine alors la difficulté que cela peut représenter sur des monnaies en bronze. Une
solution pour faciliter cette étape serait de réaliser le polissage des monnaies dans des tonneaux avec du
sable. L utilisation d’un coin avec des gravures profondes complique la tiche, avec des gravures moins
profondes le limage pourrait étre pus « simple », mais cela reste a vérifier.

2em

2em

Figure 329, monnaie apreés traitement de limage, traces caractéristiques visibles macroscopiquement
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Ensuite, le second traitement mis en place est la réalisation d’une frappe a chaud. Lors de ce traitement,
il a été mesuré que la surface du flan passe de 800°C a 250°C et de 900°C a 300°C. 1l est donc difficile
dans ces conditions de considérer la réalisation d’une déformation a chaud puisqu’on ne se situe plus
dans le domaine correspondant?”. De plus la couche d’oxyde créée aprés la frappe (Figure 330)
nécessite ensuite une étape supplémentaire de traitement chimique. On retrouve alors la couleur
éclatante du cuivre aprés un bain de gravelle (Figure 331), on remarque également une altération des
types et légendes (moins distinctes apres le bain de gravelle). Les différentes limites de ce traitement

étant exposées dans le rapport précédent, nous ne reviendrons pas en détail sur celles-ci.

IT'_l

Figure 330, monnaie B2 7 apreés frappe a chaud a 900°C

H——

Figure 331, monnaie B2 7 apres frappe a chaud a 900°C et bain de gravelle

Le troisiéme traitement mis en place est le poingonnage. Celui-ci consiste a éliminer les types et
légendes de maniére précise par rapport a un martelage qui augmente plus fortement le diamétre du
nouveau flan. Cette opération se réalise ici plutdt bien (Figure 332 et Figure 333).

I 2cm | |

Figure 332, monnaie avant poingonnage

213 D. Arnaud et al., « Propriétés du cuivre et de ses alliages », art cit.
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Figure 333, monnaie apres poingonnage

Enfin, le dernier traitement mis en ceuvre au cours de ces expérimentations est la réalisation d’un recuit
directement sur une monnaie pour ensuite la refrapper. Comme on peut 1’observer sur les photos
suivantes (Figure 334 et Figure 335), ce traitement se réalise facilement. Il serait nécessaire de continuer
les recherches dans ce sens en frappant plusieurs monnaies selon ce protocole et en y réalisant une étude
iconographique permettant de suivre 1’évolution des types et 1égendes selon ce traitement.

| l |
I 2em 1 |

Figure 334, monnaie avant recuit et refrappe

Fe—t—1

Figure 335, monnaie obtenue apres la réalisation d'un recuit et d'une refrappe

Modele de Treves

Enfin, ’expérimentation menée au sujet du modele de Treves s’est elle aussi révélée concluante. En
effet, il a été possible de couler deux réglettes (Figure 336). Méme si la conception du moule a été
laborieuse, ces premiers résultats sont satisfaisants. Il reste maintenant a dérouler tout le procédé de
fabrication de la découpe a la frappe monétaire. Il sera également intéressant de poursuivre la réflexion
sur la conception de moule de maniére plus simple et rapide.
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Figure 336, réglettes en cuivre non allié obtenues apres la coulée

3 Conclusion et perspectives

Tout d’abord, d’aprés ces résultats préliminaires, la session a été concluante. En effet, il a été possible
de produire des flans de diamétre proche de 27,5 mm pour une épaisseur proche de 2,5 mm a partir de
la découpe de trongons dans une barre métallique. Les flans et monnaies alors obtenues s’inscrivent dans
le méme ordre de grandeur que les caractéristiques métrologiques relevées sur les As de Caligula
préalablement étudiés en laboratoire. Le rendement de fabrication est de 100% puisque sur I’ensemble
des trongons découpés puis transformés en flans et frappés aucun ne s’est brisé. Contrairement a ce qui
a pu étre mis en avant précédemment, la découpe a froid de la barre métallique se réalise trés facilement
a I’aide d’un ciseau bien aiguisé (pour le cuivre non allié).

Concernant les différents traitements réalisés pour oblitérer les types et légendes, les premicres
impressions observées sont les suivantes : pour la frappe a chaud, la diminution rapide de la température
du flan et la complication de la frappe (organisation de 1’atelier, nombre d’opérateurs nécessaire)
montrent qu’il est peu probable qu’elle ait été mise en ceuvre.

Ensuite, le limage des types et 1égendes a I’aide d’une lime est treés long et laborieux. Il est plus probable
que si un traitement de ce type a été réalisé a I’antiquité, les artisans aient plutét employé des tonneaux
avec du sable pour polir les monnaies. Le poingonnage, quant a lui, a plutdt été fructueux puisqu’il est
relativement simple d’éliminer les types et légendes sans grandes difficultés. Mais des traces
caractéristiques subsistent sur la monnaie.

Enfin, la frappe monétaire aprés un unique recuit se réalise également trés bien.

La fabrication de réglettes est encourageante méme s’il est nécessaire de pousser les recherches sur ce
sujet.

En ce qui concerne les perspectives, il sera intéressant d’étudier la transformation des trongons en flans
a I’aide d’une masse a deux mains. Cela permettrait ainsi d’optimiser le temps de production et de
diminuer les cycles de martelages et de recuits. Méme si des intermédiaires de fabrication ont été
retrouvés sur différents sites archéologiques (témoignant donc de ces cycles de martelages et recuits) il
est probable que la masse a deux mains ait pu étre utilisée.

Ensuite, il serait intéressant de mettre en ceuvre une certaine production en série pour étudier la variation
des masses et des diamétres sur plusieurs monnaies et comparer cette variation aux données
archéologiques et textuelles pour vérifier si elle est en accord avec ces différentes données. Enfin, le
limage des monnaies pourra étre mis en ceuvre dans des tonneaux avec du sable et ’ensemble de cette
chaine opératoire devra étre étudiée sur d’autres alliages cuivreux et également étudier I’impact de
I’augmentation de la teneur en plomb sur 1’évolution de cette technique.
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Enfin, I’étude métallographique des différents échantillons produits au cours de cette session
d’archéologie expérimentale reste a réaliser pour confirmer ces différentes hypothéses.
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5¢ PARTIE — Valorisation

La valorisation de la recherche a toujours été, et demeure, au cceur de nos travaux. Elle prend 4 formes
principales :

- Des manifestations scientifiques que nous organisons et accueillons dans le cadre du PCR au
sein de la plateforme de Melle qui a ’avantage de disposer d’une salle de réunion dotée d’un
vidéo projecteur. Cette salle utilisée dans le cadre des visites touristiques est mise a disposition
sur notre simple demande.

- Des formations pour et par la recherche qui touchent des étudiants de master et surtout des
doctorants qui intégrent la démarche expérimentale dans leurs travaux de doctorat.

- Des publications régulicres a la fois scientifiques et grand public qui permettent de faire
connaitre a la fois la démarche expérimentale, la plateforme et la structure nous hébergeant. Ces
publications sont complétées par des actions de communications écrites et audiovisuelles.

- Enfin, systématiquement, une explication des travaux en cours lors de leur visite est fournie aux
touristes accueillis au sein de Mines d’argent. Sur la durée de notre activité de terrain, cela
représente 4 a 5000 personnes par an.

Réunions scientifiques

Workshop international a Melle 2023

Archéologie experimentale des matériaux associés aux productions métalliques : (Re)mettre la science
en culture,

En 2023, nous avons organisé une rencontre réunissant les acteurs du PCR et des chercheurs hors de ce
périmétre, soit une trentaine de personnes. Ce « workshop » international s’est tenu au sein de la
plateforme les 21 et 22 juin avec un format doublement hybride : les matinées ont été dédiées aux
communications en présentiel et en visioconférence, les aprés-midi ont été consacrées aux
expérimentations en lien avec la réunion. Pour cette manifestation, nous avons bénéficié du soutien
logistique du site des Mines d’ Argent qui a mis a notre disposition une salle de conférence et le matériel
de projection. Cette manifestation a été également organisée sous 1’égide de 'IRAMAT UMR 7065 et
de son axe de recherche « techniques et savoir », et avec le soutien du programme régional « frapper
monnaie » conduit par Thomas Faucher, directeur du Centre d’Etudes Alexandrines implanté en Egypte
(UAR 3134).

Intitulée Archéologie expérimentale des matériaux associés aux productions métalliques : (Re)mettre la
science en culture, ce workshop a permis la présentation de 15 communications et de 4 posters. Nous
en livrons ci-dessous les titres et résumés. Une publication des actes est en cours.

Workshop conclusif du PCR a Melle 2024

Workshop de restitution du PCR Archéologie expérimentale des matériaux associés aux productions
métalliques : (Re)mettre la science en culture,

Le mod¢le associant présentations ex cathedra et expérimentations ayant donné satisfaction en 2023,
nous I’avons reconduit en 2024. Volontairement limité a une matinée, le workshop a donc été consacré
a des présentations sur les travaux conduits a Melle. 11 a réuni une vingtaine de personnes au travers de
7 communications. Comme a 1’accoutumée, nous avons bénéficié du soutien logistique et technique des
Mines d’argent. Cette manifestation a été également organisée sous I’égide de 'PIRAMAT UMR 7065
et de son axe de recherche « techniques et savoir ».
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Journée d’étude « ca frapper pour moi » 2024
Journée d’étude Ca frappe pour moi ! recherches récentes sur la fabrication monétaire aux époques
anciennes, coorganisateurs Guillaume Sarah, Florian Téreygeol.

Le programme « Ca frappe pour moi ! Expérimentations, modélisations et essais de laboratoire pour
comprendre la fabrication monétaire antique » (2023-2024) vise a mieux comprendre les techniques
antiques de fabrication monétaire par une approche interdisciplinaire faisant intervenir numismatique,
archéologie expérimentale, sciences du numérique et sciences des matériaux. Il affiche deux volets : une
recherche sur la technique particulicre de la fabrication de flans monétaires sphériques, et une réflexion
autour des forces nécessaires a la déformation de ce type de flan. Le projet « Ca frappe pour moi ! » est
porté par 'IRAMAT UMR 7065 d’Orléans avec pour partenaire le Centre d’Expertise et de Transfert
Universitaire ILIAD3 (Innovation Logicielle en Images et Acquisition de Données 3D). Porté par G.
Sarah, il s’est conclu par une journée d’étude a Melle, alternant elle aussi présentations ex cathedra et
expérimentations.

Mémoires universitaires en lien avec le PCR

Master

Florence Maqueda (2022), Affiner I'argent au Moyen Age, entre innovation et adaptation :
etudes archéométrique et expérimentale du corpus lié a la coupellation a Castel-Minier entre
1300 et 1500, Univ. de Strasbourg, faculté de physique et ingénierie.

Doctorats
Soutenus

Jérémy Artru, « Carthage : monnaie et histoire, de la prise de Sélinonte a la révolte libyenne
(409-237 av. J.-C.)”, dir. Arnaud Suspéne, co-dir. Frédérique Duyrat, co-encadrement de
Guillaume Sarah. Soutenue en 2024.

Alexandre Bodet, « Les techniques de fabrication des monnaies grecques et romaines en
alliages cuivreux (Ve s. av.-Ille s. ap.) : de la microstructure a I’archéologie expérimentale »,
dir. Thomas Faucher, Univ. Bordeaux-Montaigne. Soutenue en 2024

Georges Verly, « Le processus de production des cuivres et des alliages cuivreux en Egypte
pharaonique », dir. Pierre Tallet, Univ. Paris 1 Panthéon-Sorbonne. Soutenue en 2024.

Clément Vuillard, « Les vitriols au Moyen Age: entre physico-chimie des procédés et
archéologie expérimentale », en codirection avec Véronique Rouchon et Celine Remazeilles
MnHn, Université La Rochelle, co-encadrement de Florian Téreygeol. Soutenue en 2024.

En cours

Ana Irizar, « La verrerie islamique en Méditerranée occidentale: échanges technologiques et
culturels entre le Maghreb et Al-Andalus », en codir. avec N. Schibille et M. Vilariges,
Universidade NOVA de Lisboa (Portugal)

Florence Maqueda, « Transformations, quantification et flux d’énergie dans les systémes de
productions métallurgiques médiévaux et de la Renaissance », en codirection avec Nicolas
Florsch, Paris Sorbonne Université et Florian Téreygeol, IRAMAT UMR 7065

Léa Chanal, « Production et circulation du cuivre dans les Pyrénées francaises centrales et
occidentales (XIIIe-XVe siecles) », en codirection avec Bernard Gratuze et Guillaume Sarah,
Université d’Orléans et Florian Téreygeol, IRAMAT UMR 7065



Publications et interventions 2022-2024

Parallélement, les travaux conduits dans le cadre du PCR ont fait I’objet de plusieurs actions de
valorisation tant pour la communauté de spécialistes qu’a destination du grand public, et toujours avec
pour cadre la présentation au fil de I’eau de nos travaux sur la plateforme lors des visites touristiques.

Articles

Téreygeol F., Gratuze B., Affiner 1’argent au verre et au savon : expérimentation d’une recette atypique
du Probierbiichlien de 1524, Meridies. Estudios de Historia y Patrimonio De La Edad Media, X111, 2023,
123-142. ISSN: 1137-6015.

Somaglino C., Daily life in an egyptian red sea harbor, Ayn Soukhna during the old and Middle
kingdoms, in Dayli life in ancient Egyptian settlements, SDAIK, 47, 2022, p.27-40

Téreygeol F., Mercier F., Foy E., Ferrari E., L’emploi de I’alun dans les recettes métallurgiques a la
lumiere de I’expérimentation, I’exemple de la falsification de 1’argent, Artefact, n°16, 2022, p. 221-242.
https://doi.org/10.4000/artefact.12290

Magqueda F., Téreygeol F., Foy E., Géraud M., Muffle: an Innovation around silver refining at Castel-
Minier, 14" ¢., International Conference Ancient Mining and Metallurgy from Prehistory into the
Modern Age Stiibrna Jihlava, Tchéquie, 2022, in Acta rerum naturalium, 28, 2023, 89-96.

Vuillard CI., Radepont M., Téreygeol F., Remazeilles C., Rouchon V., From experimental archaeology
to laboratory: quantifying metals in vitriols for a better insight of medieval manufacturing techniques,
JAS-Report, Vol. 55, 2024 https://doi.org/10.1016/j.jasrep.2024.104460

Téreygeol F., Maqueda F., Gauthier J., De Sardes a Castel-Minier : expériences autour de 2000 ans
d’affinage de ’argent, International Congress of Experimental Archaeology, Pézenas, (soumis).

Communications
2024 - Téreygeol F., Experiment for archaeology : improving our understanding of ancient
metallurgy, conférence invité, Université de Santiago du Chili, Chili.

2024 - Chanal L., Sarah G., Becerra F., Téreygeol F., Experimental extractive metallurgy of copper
ores: new perspectives, Colloque Archacometallurgy in Europe, Falun, Suéde.

2024 - Becerra F., Chanal L., Sarah G., Téreygeol F., Metalurgia extractiva experimental de minerales
de cobre, Workshop internacional multidisciplinario sobre el cobre en los andes del sur prehispanicos.
La Plata, Argentine

2023 - Téreygeol F., L'expérimentation dans le cadre des réflexions sur la chaine de production du
plomb pour les mondes anciens, Journée d’études Université Paris-Nanterre L’ archéométrie au
service des connaissances sur le plomb dans I’Europe ancienne.

2023 - Téreygeol F., La production du laiton antique, expérimentations, analyses et savoir-faire,
Journée thématique /a métallurgie ancienne du point de vue des archéosciences, fédération pour
I’enseignement et la recherche en métallurgie en ile-de-France (FERMI).

2023 - Verly G., Rademakers Fr. W., Téreygeol F., Maqueda F., Somaglino C., Tallet P., Innovative
technology at Ayn Soukhna during early Middle Kingdom: first evidences of arsenic alloying for
casting metal in the light of archaeology, archacometry and experiment, "From the mine to the object.
Archaeometallurgical dialogues between East and West (3rd - 1st millennium BC)", St-Germain-en-
Laye.

2023 - Verly G., Rademakers Fr. W., Téreygeol F., Maqueda F., Somaglino C., Tallet P., The
discovery of new melting furnace types at Ayn Soukhna (early Middle Kingdom) and intentional
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arsenic alloying for metal casting: an interdisciplinary approach, "XIIIth International Congress of
Egyptologists, Leiden.

2022 - Vuillard C., Remazeilles C., Téreygeol F., Rouchon V., La fabrication des vitriols au Moyen
Age : entre laboratoire et archéologie expérimentale, Collogue GMPCA, Nice.

Presses et films

Au cours de ces 3 années, nous avons été sollicités a plusieurs reprises pour intervenir dans le cadre de
documentaires. Trois de ces sollicitations se sont concrétisées en 2023 et 2024.

Les travaux conduits dans le cadre du PCR ont fait ’objet des prises de vue pour un documentaire a
destination d’un film sur la production d’or a partir des travaux menés en Autriche par de Brigitte Cech
sur des chantiers-peignes et des exploitations alluvionnaires d’époque romaine (Ile s. AD). Le
documentaire en anglais retragant le chemin de 1’or depuis son extraction jusqu’a ’obtention de la
monnaie, réalisé par Rick Spurway est en cours de montage. Il est & destination de Channel4.

Nous avons été contactés par Frédéric Wilner (Iliade productions) qui réalise une série documentaire
pour ARTE (3 épisodes de 52 mn) portant sur 1’histoire de 1’argent. Il fait appel a nous pour évoquer a
la fois la place de I’argent et de Melle dans le monde carolingien, et d’une fagon plus large les modes
d’élaboration du métal blanc depuis la mine jusqu’a la monnaie. Une réunion préparatoire s’est déroulée
en juin 2023 et s’est concrétisée en juin 2024 par 3 jours de tournage.

Toujours sur la thématique de la production monétaire, une séquence liée au monnayage ptolémaique a
porté par la société Pernel Media qui réalise une série de deux films les Pharaons en Guerre (plus
particuliérement sur les Lagides :Ptolémée IV et Cléopatre). Alexandre Bodet s’est chargé de la fonte et
la frappe dans ce cadre.

Parallélement des contacts avaient été pris et des dates fixées avec une équipe intéressée pour produire
un documentaire sur le four de fonte de Kerma (Soudan) sous la direction de G. Verly.
Malheureusement, la guerre civile qui s’est déclenchée en avril dernier a mis un coup d’arrét a ce projet.
11 pourrait étre réactivé en fonction de 1’évolution de la situation politique dans ce pays.

Presses

-« Une mine d’enseignements grace aux Mines d’argent » et « La métallurgie de toutes les
époques », La Nouvelle République, 5 juillet 2024

-« Un musée minier ancré dans le présent, & Melle, dans les mines d’argent des rois francs »,
Mines & Carrieres, n°309, janvier 2023, p. 38-40.

- «Mines d’argent de Melle : un concentré de sciences », La Nouvelle République, 25 juillet
2023

- «Les mines d’argent de Melle au haut Moyen Age », Le festin, découvertes & patrimoines en
Nouvelle-Aquitaine, 21, 2022, p. 116-119.



Conclusions

Au cours de cette programmation triennale, les expérimentations ont réuni une quarantaine de personnes
tant frangaises qu’étrangeres. Nous avons été a méme de conduire 20 séries expérimentales. Elles ont
permis d’explorer des pistes de recherche autour des matériaux associés a la métallurgie qui demeurent
le parent pauvre des interrogations en paléométallurgie tant sur le terrain que sur le plan expérimental.
Cette approche questionne « I’invisibilité » de certaines matiéres, soit qu’elles soient trés discrétes
comme les résidus liés a la cémentation, soit qu’elles n’entrent pas encore réellement dans le champ des
¢léments recherchés sur le terrain (minerais, casses de coupellation, etc.). Il s’agit d’une gamme de
matériaux et objets qui ne se limite pas a la métallurgie (voir, par exemple, la recherche de coquilles
d’ceuf). C’est un changement de paradigme que nous avons assumé en convoquant les matiéres
minérales, animales et végétales. Le premier terme est évidemment le plus attendu dans notre sphere
puisqu’il touche aux minerais sans lesquels il n’y a pas de métaux. Mais 1’approche a été complétée avec
des sources minérales moins évidentes comme le talc, les terres et les aluns. Le second terme implique
1’0s et certaines graisses. Le troisiéme terme touche au bois notamment a I’issue de sa combustion. La
cendre, de bois comme d’os, joue un rdle crucial dans les affinages des métaux précieux®’. Au fil de
ces travaux, nous avons également cherché a montrer que si I’apport des sciences dures est réel, il faut
¢galement tempérer certains résultats. Le développement des méthodes portables, comme le pXRF que
nous utilisons abondamment, ne doit pas se faire sans en identifier les limites. Si la facilité d’acces a ce
type de machines est maintenant une réalité, elle s’accompagne d’une dérive « analytique »
dommageable dans le domaine des archéosciences, nous en avons montré des exemples potentiels lors
du dosage de nos minerais, de nos échantillons de cuivre et des sols d’atelier.

En tirant parti de la réflexion sur la matiére au travers de 1’approche expérimentale, les travaux ont été
diachroniques. D’une part des collégues ceuvrant sur différentes périodes se sont retrouvés sur la
plateforme le temps d’une session expérimentale, autorisant des échanges qu’il est parfois difficile
d’avoir ailleurs. Ici ils sont naturels puisque les questions portent d’abord sur les matiéres et les
matériaux. D’autre part, nous avons choisi lorsque cela a été possible de mutualiser nos efforts. Les
travaux touchant aux minerais de cuivre, aux terres (aluns, brique, etc.) et aux cendres participent a la
compréhension de différentes chaines opératoires que séparent aussi bien le temps que I’espace. Cette
approche transpériode entraine une économie de moyens bienvenue. Cette démarche a satisfait
I’ensemble des acteurs.

Sur le plan de la valorisation, au-dela des publications scientifiques au fil de I’eau, les 3 rencontres
organisées sur la plateforme durant les sessions attestent ici encore la mutualisation des efforts et d’une
optimisation des crédits qui nous sont alloués. Surtout, le modele associant recherche et tourisme
continue d’étre opérationnel. Plus de 12000 personnes ont pu €tre au contact de chercheurs en action.
Les productions audiovisuelles auxquelles les travaux sont associés sont un vecteur de communication
puissant, mais il ne nous est pas possible de le quantifier sauf a dire que la fréquentation du site des
mines ne faiblit pas. C’est un enjeu majeur pour le territoire autant que pour nous et la structure elle-
méme. Le point pourrait sembler hors propos dans le cadre de la recherche scientifique. Pourtant le
modele associant la valorisation du patrimoine minier a la recherche en paléométallurgie n’est également
viable que si la plateforme mise a disposition par les Mines d’argent existe ! Cette plateforme a fait
durant cet exercice 1’objet de 2 DLA (Dispositif Local d’Accompagnement) en 2022 et 2024 (cf
I’introduction de ce rapport). Ils sont supervisés par le chargé de mission départemental de France
Active, structure mise en place par I’Etat (DRETS), la Caisse des Dépots et Consignation, le Fonds
Social Européen et la Région Nouvelle-Aquitaine. Ce dispositif vise a redynamiser le site des mines et

274 Trés récemment, nous avons ouvert un nouveau questionnement portant sur la valeur énergétique des charbons
de bois qui, grace a une approche expérimentale en collaboration avec Emmanuelle Delqué-Koli¢ du LMC14,
montre des variations selon I’essence et le mode de carbonisation.



la plateforme dans sa dimension liée a la valorisation du patrimoine. Nous y avons été associés
étroitement. Le projet est en cours de maturation et il ambitionne en premier lieu une amélioration des
conditions de recherche notamment sur la protection des structures expérimentales que nous élaborons.
I1 a également pour objectif d’améliorer I’accueil des chercheurs notamment en ce qui concerne les
espaces communs de travail et de restauration. Parallélement, le projet aménera a des modifications
structurelles au sein du site des Mines d’Argent qui dépassent le périmétre de ce rapport.

A T’heure de conclure, il faut ajouter que ces démarches qui nous ont amenés a nous interroger sur les
matiéres autres que métalliques trouvent un écho dans le monde de la conservation et des musées. En
2023 la societé francaise d’archéologie classique a publié une journée d’étude portant sur la relation
entre les différents artisanats et mettant en avant les matiéres discrétes qui entourent le travail des
artisans grecques et égyptiens dans 1’Antiquité (voir notamment I’article de Sophie Descamps-
Lequime : De [’argile au bronze : au commencement était le plastés in Pratiques d’ateliers dans la Grece
et ’Egypte anciennes, du corplathe au bronzier, coll. Archaiologia, co-édité par PUS et Louvres édition,
2023). Il est ainsi particuliérement heureux de voir dans les différents domaines touchant au patrimoine,
la prise de conscience des relations étroites que peuvent entretenir les matériaux pour aboutir aux
productions métalliques. Cette prise en compte a laquelle nous participons au travers de
I’expérimentation doit pouvoir se transposer a présent sur les différents sites archéologiques au moment
de leur fouille.
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