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Production expérimentale de laiton par cémentation
en creuset ouvert, avec du minerai de zinc,

selon les recettes médiévales et modernes

Aurore DoripoT*, Luc RoBBroLa**, Florian TEREYGEOL***

Résumé : Actuellement deux sources permettent d’apprécier le mode de fabrication du laiton par cémentation pour les périodes anciennes et
tout particulierement pour le Moyen Age. Il sagit des textes et des découvertes archéologiques. Les fouilles archéologiques présentent I'utilisation
de deux types de creusets, certains restent ouverts alors que d’autres sont completement obstrués. Les textes, eux, ne mentionnent que ['usage
de creusets ouverts. D’autre part d’aprés de nombreux traités de chimie moderne, 'emploi du creusets ouverts pour la fabrication de laiton par
cémentation ne permet pas d’obtenir de concentrations en zinc supérieures a 28 voire 22 % massique. Afin de répondre aux nombreuses questions
que souléve I'étude des données archéologiques et textuelles, une approche expérimentale a été réalisée a Melle. Quatre essais ont été effectués
en variant la nature du minerai de zinc. Les résultats confirment la formation de laiton a des taux moyens compris entre 23 et 30 % massique
de zinc. Les données analytiques et structurales, notamment les teneurs en zinc et les hétérogénéités de composition, ont permis de conclure 2 la
pertinence des recettes médiévale et modernes.

Abstract: Today two main sources could be used to understanding brass making process in medieval ages: writing sources and archaeological ones. In
order to answer to the numerous questions rising up by historical and archaeological studies, we attempt an experimental approach ar Melle. Excavations
put in light two kinds of crucible: uncovered ones and closed ones (by lay or a lid). Reading modern chemical treaties (from the 19” to the 20" century),
it appears that the use of uncovered crucible can not produce brass with high rate of zinc (never more than 28% weight). What quality of brass could
we produce following medieval and moderns recipes? Trying to answer, four attempts were lead using zinc ore (calamine) as cement. Results prove a good
production of brass between 23 and 30% weight. Chemical and structural data confirm the accuracy of medieval and modern recipes.

Mots clés : Cémentation, calamine, laiton, expérimentation, creuset, bas-foyer.

Key words: Cementation, calamine, brass, archaeological experiment, crucible, furnace.

1. INTRODUCTION

Connue et employée dés ’Antiquité, la fabrication du lai-
ton par cémentation du cuivre est un procédé qui fait appel,
entre autre, a 'utilisation de composés de zinc. Lun de ces
composés communément appelé calamine se trouve men-

tionné dés le 1" siecle de notre ére dans I’ Histoire Naturelle
de Pline 'Ancien (Le Bonniec, 2003). 1l s'agit d’'un mine-
rai de zinc connu sous le terme de cadmea. Les écrits de
Pline ’Ancien ne nous renseignent pas sur la préparation
et le déroulement des opérations. Il faut attendre le texte
de Théophile, auteur du x1r° siecle, pour disposer d’un cha-
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pitre sur le procédé d’élaboration du laiton par cémenta-
tion (Escalopier, 1977; Hawthorne et Smith, 1979). Au
xvI° siecle, les auteurs des grands traités de métallurgie et
de minéralogie comme Giorgius Agricola dans De Natura
Fossilium, Vanoccio Biringuccio dans De la Pirotechnia
et Lazarus Ercker dans son Beschreibung Allerfiirnemisten
Mineralischen Ertzt unnd Bergkwercks arten décrivent ce
procédé en y ajoutant chacun une note trés personnelle.
A partir du xvire siécle, le laiton se fabrique selon deux
méthodes. La technique par cémentation est conservée
(Anonyme, 1747 ; Macquer, 1777) et lautre méthode uti-
lise la fusion du cuivre avec du zinc mérallique (Henckel,
1756). Certains auteurs vont jusqu'a conseiller de mixer
les deux techniques pour un meilleur résultac (Dumas,
1833). Or des 1833, M. Dumas présage, a court terme, de
la disparition du procédé par cémentation puisqu’il écrit
a ce moment : « Il est probable que les procédés basés sur
Iemploi des oxides, quelle qu'en soit origine, disparai-
tront partout, pour faire place au procédé direct. » (Dumas,
1833). Effectivement, en 1873, A. D. Wurtz écrit dans
son Dictionnaire de chimie pure et appliquée que « Lancien
procédé de cémentation est universellement remplacé par
Palliage direct des deux métaux. » (Wurtz, 1873). Dans le
cadre des études de recréation du procédé ancien, tous les
essais ont été conduits en laboratoire, la plupart utilisant de
'oxyde de zinc et non un minerai de zinc. Une synthése de
ces données a écé faite par ]J.-M. Welter en 2003 dans 7he
zine content of brass: a chronological indicaror?

D’un point de vue archéologique, les exemples d’objets
reconnus comme ayant servi 4 la cémentation du cuivre
sont relativement peu nombreux. Ces découvertes, encore
marginales, sont pour la plupart datées de I'époque romaine
(Picon, 1995; Bayley, 1998; Rehren, 1999; Desbat ez al.,
2000). Elles présentent des contenants de tailles tres diffé-
rentes. Les séries trouvées en France (Lyon, Autun et Alésia)
mesurent environ cinquante centimetres de haut et peuvent
contenir jusqu’a quarante litres, cela présuppose une produc-
tion de grande ampleur (Picon, 1995 ; Desbat ez a/., 2000).
Quant aux séries anglaise et allemande, il sagit de petits
spécimens ne dépassant pas les cinq centimetres de haut et
ayant une contenance tres réduite de deux a cinq centilitres
(Bayley, 1998; Rehren, 1999). D’autres travaux présentent
la découverte de creusets ouverts ayant servi a la fabrication
du laiton par cémentation et datant de la période carolin-
gienne (Rehren, 1999; Krabath ez 4/, 1999). Ils provien-
nent d’Allemagne et plus particuli¢rement de Dortmund,
Soest et Schwerte. De morphologie trés différente des spé-
cimens d’époque romaine, ils ont une hauteur de quatre a
onze centimétres et une contenance d’environ deux 2 cin-
quante centilitres. Un important travail de compilation de
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ces sources a été réalisé par Thilo Rehren (Rehren, 2003).
A ceci, il faut ajouter les creusets de Zwickau (Allemagne)
datés de la derniére moitié du xvi° siecle (Martinédn-Torres
et Rehren, 2002). D’une hauteur de quarante centimetres,
ils pouvaient contenir jusqu'a douze litres de matieres. Leur
particularité repose sur la présence d’un couvercle ayant une
ouverture centrée de deux centimétres de diamétre. En se
référant aux sources écrites (Théophile, Agricola, Ercker,
Henckel, Anonyme et Macquer), seuls les creusets ouverts
semblent avoir été utilisés. En effet, les descriptions don-
nées par les différents textes précisent que ces contenants
doivent étre surveillés afin de distinguer le laiton formé, ou
encore les fumées qui s’en échappent, et ainsi mettre fin
opportunément a opération. De ce fait, ces écrits laissent
supposer que les creusets utilisés restaient ouverts Cest-a-dire
ne présentaient pas de couvercle permettant de les obstruer
durablement. Seul le texte de Biringuccio ne fournit pas
d’informations suffisamment précises pour échafauder une
quelconque hypothése concernant la mise en ceuvre du creu-
set (Biringuccio, 1990).

Lindigence du mobilier et les problemes liés a la fois a la
détermination des artefacts et & I'interprétation des données
archéométriques nous ont rapidement conduit a entrepren-
dre des expérimentations. Celles-ci ont été menées en tenant
compte des données archéologiques a notre disposition et
des recettes fournies par les textes. Ainsi, Cest & partir des tra-
ductions francaise et anglaise du texte de Théophile, auteur
du x1r° siecle, et en y associant des données venant de textes
plus modernes, qu’il a été possible d’élaborer un protocole
afin d’apprécier l'efficacité du procédé employant des creu-
sets ouverts. Il ne sagit nullement d’une étude comparative
entre les différents textes mais bien le récolement de toutes
les informations nécessaires au bon déroulement de ces expé-
rimentations. En effet, le texte de Théophile ne mentionne
pas certaines données et reste ambigu sur quelques points
d’ou 'importance de consulter d’autres auteurs. Toutefois, il
est le plus ancien texte décrivant le procédé de cémentation
du cuivre avec de la calamine et reste le seul 2 donner des
informations sur le traitement minéralurgique de ce produit.
On désigne sous le nom de calamine, un minerai composé
de carbonate et de silicate de zinc en proportions variables.
Le mot, a 'acception multiple, peut désigner I'un ou l'autre
des constituants (Dieulafait, 1880). Cet élément essentiel
dans la fabrication du laiton par cémentation constitue le
cément. Il s'agit de la mati¢re que I'on chauffe au contact
du cuivre et qui, en se décomposant, permet la diffusion a
haute température d’un ou plusieurs de ses éléments dans le
métal & partir de sa surface. Afin que cette opération puisse
avoir lieu, elle doit se dérouler dans un milieu réducteur
qui nécessite 'usage du charbon de bois finement broyé.
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Certains auteurs préconisent également d’autres matiéres

carbonées (Anonyme, 1747 ; Agricola, 2004).

2. DESCRIPTION DES MATERIAUX,
OBJETS ET STRUCTURES

Pour réaliser une cémentation par creuset ouvert, il faut
en premier lieu un foyer. Bien que Théophile décrive une
structure métallurgique particuliére que 'on peut résumer
comme étant un four a sole, il a semblé préférable d’ins-
crire ces expérimentations dans une structure plus simple
(Escalopier, 1977). Un foyer semi-enterré est utilisé (Fig. 1).
Le choix de ce type de foyer doté d’une couronne réfractaire
repose sur la volonté d’inscrire ce travail dans les conditions
expérimentales les plus simples possibles sans présumer
des difficultés induites par le choix d’'une telle structure.
Combustible et creuset se retrouvent donc dans un méme
espace d’un volume de 60 litres. La ventilation est assurée
par un soufflet outre mobile que 'on positionne sur une
des deux tuyeres dont le foyer est équipé. Chaque pression
du soufflet permet d’insuffler 6 litres d’air dans la structure.
Naturellement, un point chaud se crée au débouché de la
tuyere. Utilisant un seul soufflet, il apparait un déséquilibre
dans la géométrie de la température a intérieur du foyer.
Clest dans la zone la plus chaude qu’est placé un creuset
mesurant 10 cm de haut et 9 cm d’ouverture et pouvant
contenir 460 ml. Cette piece, essentielle pour 'expérimenta-
tion, est fabriquée dans une argile réfractaire trés chamottée.
Elle est tournée quoique les traités de métallurgie conseillent
d’utiliser des creusets moulés (Ercker, 1951). En effet, les
tensions induites dans la pate par 'usage du tour fragili-
sent la piéce céramique. En revanche, aucun lut n’est utilisé
pour protéger le creuset des variations de température d’'un
point A un autre de la zone de chauffe bien que 'épaisseur
de la pate du vase n'excéde pas 5 mm. Dans le creuset est

Sonde souple
Creuset

Tuyére

40 cm

Figure 1 : Coupe transversale du foyer.
Figure 1: Cross section of the hearth.

inséré un thermocouple souple de type K pouvant supporter
une température de 1200 °C. Il est relié & un multimeétre
(METRAhit 28s °) afin de pouvoir mesurer les températures
atteintes.

Dans le cadre de ces premiéres expérimentations, trois
composés de zinc sont mis en ceuvre : de 'oxyde de zinc pur
issu de l'industrie chimique et & destination des céramistes,
de la calamine brute et ce méme minéral calciné. Ce minerai
est actuellement difficile 4 se procurer. Son exploitation a été
remplacée par celle de la blende (ZnS) faute de gisement
rentable dés la seconde moitié du x1x° siecle (Gargon, 2002).
La calamine utilisée dans notre cadre expérimental provient
d’un gisement de blende complétement altérée encaissé dans
une formation calcaire au sein des Alpes Bergamasques. Elle
a été ramassée sur la mine de Monte Trevasco exploitée au
Moyen Age (commune de Parre). Elle se compose essentiel-
lement d’hémimorphite (Zn,(Si,0.)(OH), H,0), 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(CO,)) tenant
du fer issu de la blende originelle. Le minerai est également
riche en galéne (PbS) . Le cuivre utilisé est un cuivre d’ori-
gine électrolytique de pureté > 99,99 % en masse. Il est
exempt d’impuretés selon les normes industrielles actuel-
les et @ fortiori selon les qualités attendues pour la période
médiévale. Le métal a été fagonné en tournures de longueur
variable mais a une épaisseur constante de 0,45 mm. Pour
le combustible comme pour la réalisation du cément, le
charbon de bois provient d’'une usine de carbonisation. Il
s'agit uniquement de charbonnette a 'exclusion de toutes
autres qualités. Enfin, détail particulier et propre aux traités
de Biringuccio et d’Agricola (Biringuccio, 1990 ; Martindn-
Torres et Rehren, 2002), nous avons utilisé du sable pur de
Fontainebleau en guise de verre moulu pour disposer dans
le creuset. Limportance de cet ajout n'est pas détaillée par
les auteurs mais il se retrouve dans certains ouvrages plus
récents (Anonyme, 1747).

3. CALCINATION DE LA CALAMINE

Le texte de Théophile rapporte que la roche extraite
doit étre placée sur un tas de bois puis bralée [..., qui non
confractus, sed ita ut effoditur, lignis congnestis er abundanter
succensis imponitur...] (Escalopier, 1977). Nous sommes en
présence d’une calcination et non d’un grillage car il sagit
bien de soumettre ce corps a une température élevée (action
de calciner) et non de chauffer un minerai dans un courant

1. La description minéralogique a été faite par Pierre Rostan.
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d’air, comme s’est le cas pour les minerais sulfurés (Berthier,
1834 ; Braly, 1927). Théophile est le seul parmi les auteurs
cités précédemment qui mentionne cette opération, a 'ex-
ception d’Ercker qui prone 'usage de la calcination tout en
utilisant un composé de zinc provenant des fourneaux de
réduction du minerai de plomb (Ercker, 1951). Bien que la
recette de Théophile soit intéressante, les informations don-
nées restent incompletes. Il manque notamment le temps de
cette calcination. Afin de palier & ce manque, deux durées
sont expérimentées : trente minutes pour U'essai 3 et douze
heures pour l'essai 4.

D’apres les études menées par Diffraction des Rayons X
(DRX)?, le minerai utilisé se compose principalement de
calamine siliceuse hydratée (hémimorphite) et de calamine
carbonatée (smithsonite) (Fig. 2). La calcination permet la
transformation du carbonate de zinc (smithsonite) en oxyde
de zinc par expulsion du dioxyde de carbone et la transfor-
mation de 'hydroxysilicate de zinc hydraté (hémimorphite)
en silicate de zinc sous forme de willémite (Zn,(SiO,)). Ces
réactions se produisent a des températures de chauffe relati-
vement faibles (inférieures 2 800 °C) (Schnabel, 1898). La
recette de Théophile place la roche directement au contact du
feu. Ce choix risque d’entrainer des pertes en zinc par la mise
en place de réactions chimiques. En effet, dans ces conditions
et pour le composé carbonaté, 'oxyde de zinc formé peut
étre réduit par le charbon dés 1000 °C, et ainsi libérer le zinc
métal sous forme de vapeurs. Cette réduction libére aussi de
l'oxyde de carbone qui peut a nouveau réduire 'oxyde de
zinc en zinc métal a des températures beaucoup moins élevées
(350 2 400 °C) (Pascal et Baud, 1932). Quant 2 la calamine
siliceuse, la séparation du zinc et du silicate peut se faire avec
du charbon 4 haute température (Pascal et Baud, 1932). Ainsi
par ce procédé, il est fort probable que le minerai de départ
perd en qualité. Cest pourquoi, dans ce cadre expérimental,
le minerai de zinc est isolé du combustible pendant la calcina-
tion. Quelques gros morceaux de minerai sont placés dans un
récipient, puis chauffés. La température de chauffe au niveau
de la calamine est comprise entre 400 et 650 °C. Une fois la
calcination terminée, la roche refroidie est broyée grossiere-
ment afin d’étre mélangée au poussier de charbon. D’aprés les
analyses de DRX, il semblerait qu'aux températures effectuées
et dés une demi-heure de chauffe, la transformation des com-
posés de zinc se soit opérée (Fig. 2). En effet, il n’y a pas de
différence significative entre 'analyse par DRX de la calamine
calcinée pendant une demi-heure et celle calcinée pendant

2. Nous avons utilisé un appareil Philips X’Pert équipé d’un détecteur
X’CELERATOR et d’une anticathode en cuivre permettant de produire
un rayonnement X 2 angle d’incidence réglable. Lanalyse s’effectue sur
des pastilles de poudre. Le calibrage de I'appareillage est obtenu sur une
poudre de référence (silicium).
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- Hemimorphite - Zn4Si207(0H)2(H20) -

- Smithsonite-ZnCO3-  Calamine
e \ non calcinée

A T : : - 2-Theta - Scale ) -
Calamine non calcinée Calamine calcinée 1/2 heure

Lin (Counts)
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1/2 heure de calcination 12 heures de calcination

- -
2-Theta - Scale

Figure 2 : Spectres de diffraction des rayons X (DRX) des minerais
de zinc (A : Comparaison entre la calamine non calcinée et celle
calcinée ¥2 heure; B : Comparaison entre la calamine calcinée V2
heure et celle calcinée 12 heures).

Figure 2: Spectrum of diffraction X of the zinc ores. (A: comparison
between not calcined calamine and calcined calamine 30 minutes;
B: comparison between calcined calamine 30 minutes and calcined
calamine 12 hours).

douze heures. Donc il ne semble pas nécessaire de calciner
guére plus de trente minutes. Afin de connaitre la qualité du
minerai employé, des analyses chimiques® ont été réalisées
sur des poudres présentant une granulométrie inférieure a
125 pm. Les concentrations en zinc varient de 40 4 50 %
massique pour les trois types de calamine. De plus, il i’y a
pas de variation notoire pouvant étre mise en relation avec les
différents temps de calcination. Cette préparation du minerai
’a pas entrainé de perte sensible en zinc. On note également
la présence de plomb en quantité relativement importante,
entre 3 et 7 % massique, et la présence de fer, autour de
2 % massique. Dans la littérature, '’hémimorphite comme

3. Les analyses ont été réalisées par spectrométrie en dispersion d’énergie
couplée A un microscope électronique a balayage (M.E.B., Cambridge
Instruments Stereoscan) avec une tension d’accélération de 15 keV et une
durée d’analyse de 120 secondes.
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la smithsonite contiennent plus de 50 % massique de zinc
lorsqu’elles sont pures (Balling, 1881, Marcoux ¢t /., 2004).
Le minéral employé ici est donc d’'une bonne qualité.

4, DEROULEMENT DE L OPERATION
DE CEMENTATION

Au total, quatre essais sont réalisés en faisant varier la
nature du composé de zinc (Tableau 1). Le premier essai est
fait avec 'oxyde de zinc afin de créer un essai blanc c’est-
a-dire avec un composé chimiquement pur. Il servira par
la suite de comparaison pour apprécier la qualité des lai-
tons formés lors des trois autres essais. Lessai 2 présente
un cément composé de calamine alors que les deux essais
suivants se composent de calamine calcinée. Lorganisation
des éléments dans le creuset est celle qui est décrite dans le
texte de Théophile. De bas en haut, se trouve le mélange du
poussier de charbon avec de la calamine (pour les essais 2, 3
et 4) ou de 'oxyde de zinc (pour I'essai 1), suit le cuivre sous
forme de tournure complétement recouvert de poussier de
charbon, et pour finir, une couche de sable (Fig. 3).

La mise en route de I'opération commence par un pré-
chauffage du creuset avec sa charge jusqu’a une température
de 200 °C afin d’évacuer toute 'humidité présente (Fig. 4).
Les deux heures que dure 'opération sont calculées a partir
de I'introduction dans le foyer. A terme, le creuset encore
chaud est retiré puis vidangé afin de recueillir 'intégralité
des matériaux. Pendant la cémentation, la ventilation se fait
par deux tuyéres. La température est prise réguli¢rement.
Les quatre courbes présentées  la figure 5 montrent que les
conditions de chauffe sont similaires pour les quatre expéri-
mentations. Au départ, par 'action du soufHet, la température
est augmentée jusqu'a atteindre 950 °C puis est maintenue
pendant soixante-quinze minutes. Ce premier plateau autour
de 950 °C offre les conditions optimales pour permettre la
cémentation tout en restant en dessous du point de fusion du
cuivre (1083 °C) et au-dessus de la température d’ébullition

du zinc (907 °C). Au bout d’une heure et quart, une augmen-
tation de la température est recherchée i l'aide du soufllet
pour atteindre les 1050 °C, température qui est approxima-
tivement celle 4 laquelle fond un alliage Cu-Zn contenant
10 % de zinc. Cette température est maintenue pendant dix
minutes (deuxiéme plateau) pour permettre au laiton de fon-
dre et de former une masse. Les différents temps décrits ci-
dessus, ont été induits par le comportement du creuset et de
sa charge lors du premier essai puis répété a 'identique.
Apres deux heures de cémentation, les creusets ont été
retournés et vidés dans un récipient et les résultats obtenus
sont peu différents d’un essai a 'autre (Fig. 6). Une pre-
miere observation visuelle de I'alliage formé se présentant
sous forme de masses fondues, le plus souvent sous forme de
billes ou de lingotins de différentes dimensions, ne permet
pas de savoir dans les deux premiers essais s’il y a eu forma-
tion de laiton. Ce n'est qu'apres une abrasion de surface sur
quelques billes prises au hasard, qu’il a été possible d’obser-
ver la couleur jaune caractéristique de cet alliage. Bien que
lors des deux derniers essais, une coulée de laiton soit visible,
de nombreuses billes conservaient une surface oxydée ne
permettant pas d’apprécier la qualité du métal. L encore,
abrasion s'est révélée nécessaire et positive. Une deuxieme
remarque porte sur les masses obtenues. En comparant
par simple pesée, les quantités de cuivre utilisé et d’allia-
ges formés (Tableau 2), nous avons une augmentation qu’il
est possible de traduire, tout en restant prudent, comme le
pourcentage massique de zinc incorporé au cuivre initial.
Ainsi I'essai 1 présenterait une concentration de 28 %, I'essai
2 de 14 %, l'essai 3 de 23 % et I'essai 4 de 31 % massique
de zinc. Le faible pourcentage global de zinc ajouté dans
le cas de Iessai 2 trouve une réponse dans 'aspect des pro-
duits métalliques. Cet essai est le seul qui présente encore des
tournures en cours de fusion associées 4 des billes. Il s'agit
de 'essai qui contenait la calamine non calcinée. Il semble
bien alors que la préparation du minerai a une réelle impor-
tance pour obtenir un laiton 4 teneur en zinc élevée. A ce
stade, il est possible d’affirmer qu’il y a bien eu formation

Poussier de charbon Tournures de
ESSAI n° Dénomination du composé de zinc et masse (en g) cuivre
(masse en g)
(masse en g)
1 ZnO pur 50 25 50
2 Calamine non calcinée 200 40 50
3 Calamine calcinée 1/2 h. 200 40 50
4 Calamine calcinée 12 h. 200 40 35

Tableau 1 : Proportions des différentes charges utilisées pour chacune des quatre expérimentations.

Table 1: Proportions of the various loads used for each test.
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Tournures de cuivre

5cm

Figure 3 : Mise en place des différents éléments dans le creuset.

Figure 3: Installation of the various elements in the crucible.

Figure 4 : Conditions expérimentales. Il s'agit du moment ou le
creuset est mis A préchauffer.

Figure 4: Experimental condition. Its the moment when the crucible
is put to heat.

de laiton néanmoins, le recours a 'analyse chimique s'avére
nécessaire pour apprécier correctement la qualité des alliages
formés. Notamment, se pose le probléme de I'identification
des impuretés présentes dans ces métaux et provenant indé-
niablement du minerai de zinc.
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5. COMPOSITIONS DES LAITONS OBTENUS

Les analyses élémentaires* ont été effectuées sur un
échantillonnage représentatif des quatre expérimentations.
Quarante-cing billes pour les quatre essais ont été sélection-
nées en tenant compte de leurs différentes tailles (de 1 a
2 mm (A), de 22 5 mm (B), et supérieure 2 5 mm (C)). Pour
le premier essai, 13 billes ont été sélectionnées, 8 pour le
suivant, 11 pour le troisieme et 13 pour le dernier. Les billes
sont toutes préparées de la méme facon. Elles sont placées
dans une résine et abrasées afin d’obtenir la plus grande sur-
face. Apres avoir été polies (1/4 pm). Le nombre de points
d’analyse varie selon la dimension des échantillons analysés :
2 ou 3 pour les billes de diametres compris entre 1 et 2 mm,
2 410 pour celles entre 2 et 5 mm, et entre 3 et 32 pour les
masses de taille supérieure & 5 mm. Les analyses montrent
quil sagit de laiton d’une pureté tout a fait honorable eu
égard aux conditions expérimentales. Parmi les impuretés

4. Elles ont été effectuées par spectrométrie en dispersion d’énergie
(systeme EDS, IMIX-PGT) couplé & un MEB (Hitachi $2500). La tension
d’accélération utilisée est de 20 keV. Pour chaque point d’analyse d’une
surface de l'ordre de 0,02 mm?, le temps d’acquisition est de 100 s. Les
analyses ont été quantifiées a partir d’étalons standards de compositions
connues. Lerreur relative sur chaque élément est inférieure ou égale a
0,5 % massique.
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Figure 5 : Courbes des températures en fonction du temps, pour 'ensemble des essais.
Figure 5: Curves of the temperatures according to time, for the whole of the tests.
Quantité théorique Masse de laiton  |Estimation de la
" o y Tournures de . v % . s
° Dénomination du composé de zinc j de Zn disponible dans |obtenue aprés masse de Zn Zinc estimé
ESSAIn cuivre (masse 7 3 3 p = e Rendement®*
et masse en g le cément l'essai incorporée dans le |(en %)
en g) ¥ ¥
(en g) (en g) cuivre (en g)
1 ZnO pur 50 50 40,16 69,73 19,73 28 50 %
2 Calamine non calcinée 200 50 106 58,26 8.3 14 7.83 %
3 Calemingralemec 120 50 160,64 65,28 15,3 23 9,50 %
4 Gl 120 35 160,64 50,9 159 31 9,90 %

* La quantité théorique de Zn disponible dans le cément a été calculée pour I’essai 2 en tenant compte de la teneur en Zn de I"hémimorphite (54 % mass) et de la smithsonite
(52 % mass). Pour les essais 3 et 4, on suppose que le procédé de calcination abouti & la transformation compléte des composés de zinc en oxyde de zinc sans perte au feu.

Dans les trois cas, il s"agit d’une quantité maximale théorique.

## 11 s”agit du rapport entre la quantité de zinc incorporée et la quantité théorique de zinc disponible.

Tableau 2 : Estimation de la qualité des laitons obtenus.
Table 2: Estimate of the quality of brass obtained.

majeures, seuls le fer et le plomb ont été décelés. Néanmoins,
ils restent non quantifiables précisément par la technique
employée car inférieurs 4 0,2 % massique dans les deux cas.

Lensemble des concentrations en zinc, analysées par essai
et par catégorie de tailles, est reporté sur la figure 7 ci-apres
sous forme de boites qui permettent pour chaque catégorie
de visualiser la valeur moyenne, la médiane (le trait central)
et la dispersion globale des résultats (quartiles inférieure et
supérieure et les extrémes). Conformément  ce que laissaient
supposer les mesures de masse sur le terrain, il y a bien eu a
chaque essai production de laiton fortement allié. La figure 7
montre aussi que les concentrations massiques en zinc des
billes d’'un méme essai présentent une variation importante
d’une masse fondue a lautre. Par exemple pour Uessai 1, les

teneurs en zinc varient de 19 2 41,5 % massique avec un écart
type de 6. Et il en va de méme pour les trois autres essais ol
Pécart type varie de 3 4 6. Donc pour un méme essai, 'en-
semble des billes de laiton a des concentrations en zinc tres
variables d’une bille & 'autre. De méme, on n’observe pas de
corrélation entre la taille des masses obtenues et leurs concen-
trations moyennes. Pour essai 1, la concentration moyenne
la plus forte est obtenue pour la catégorie des billes de petites
dimensions, alors que pour l'essai 4, cela est 'inverse. Il est
noter que des valeurs supérieures a 40 % massique en zinc ont
été obtenues pour une bille alors qu’il est souvent mentionné
que ces teneurs ne dépassent pas les 30 % massique. Ces
résultats sont en accord avec les conclusions de J.-M. Welter

(Welter, 2003). Cependant, les analyses, sur chacune des 45
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Essain® 4

Essai n® 3

Figure 6 : Présentation de I'ensemble des masses métalliques obte-
nues aprés chaque cémentation.

Figure 6: Presentation of the whole of the metal masses obtained after
each cementation.

billes, ont montré que 41 ont des concentrations élémentaires
homogenes puisqu’elles présentent un écart type inférieur a
1 et 4 billes seulement présentent des concentrations variant
d’un endroit a 'autre avec un écart type allant de 1,2 2 2,2,
écarts tres inférieurs a la dispersion moyenne des résultats par
catégorie. En fait, une fois I'alliage Cu-Zn formé au bout de
soixante-quinze minutes, et du fait des températures main-
tenues a I'intérieur du creuset & environ 1050 °C, cet alliage
devient tres vite liquide. Cette phase va permettre de répartir
de fagon homogene le mélange obtenu par cémentation et
nempéche en rien la diffusion du zinc, bien au contraire, les
échanges étant plus importants en phase liquide.

La figure 8 présente une comparaison des concentrations
moyennes en zinc, pour chaque essai, obtenues  la fois par
pesées sur le terrain et par analyses. Pour les analyses, les
qualités moyennes obtenues s'échelonnent de 23 4 31 %
massique de zinc. La forte variation observée entre la mesure
in situ A partir de la simple pesée et les dosages en laboratoire
pour 'essai 2 s'explique par la stratégie d’échantillonnage.
Les analyses de I'essai ne sont faites que sur des billes de
laiton et ne tiennent pas compte des tournures présentant
des teneurs beaucoup plus faible en zinc. De plus, la figure 8
montre que l'essai 4 a conduit & un alliage plus fortement
allié. Ceci pourrait étre rattaché soit  un effet bénéfique de
la calcination de durée plus longue, soit & un rapport mine-
rai-cuivre plus élevé que dans les autres essais.

Sur le terrain, par une simple pesée, il est donc possi-
ble de connaitre la composition moyenne de I'alliage formé
avec une tres faible marge d’erreur. Cependant, une étude
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Figure 7 : Répartition de la concentration massique en zinc, pour
I'ensemble des expérimentations et par catégories de tailles (A, B
et C définis dans le texte). Les losanges correspondent a la valeur
moyenne par catégorie.

Figure 7: Distribution of the zinc %weight, for the whole of the expe-
rimentations and for the size various categories (A, B. C defined in the
text). The rhombuses correspond to the average value by categorie.

analytique se justifie pleinement en vue de compléter les
informations telle que la composition en éléments traces
qu’une simple pesée ne peut donner.

6. CONCLUSION ET OBJECTIFS

Les expérimentations ont montré quil était possible de fabri-
quer du laiton par cémentation a I'aide d’un creuset ouvert
selon un protocole élaboré 4 partir de recettes anciennes. Les
compositions des laitons obtenus sont comprises entre 14 et
31 % massique en zinc. Indéniablement, l'emploi de creusets
ouverts permet une plus grande maitrise de 'opération puis-
que 'on peut vérifier ce qui sy passe par simple observation
(vapeurs, couleur). Bien qu’il y ait autant de méthodes que
d'auteurs, les recettes restent identiques dans les composés
majeurs et dans les grandes lignes de I'organisation du pro-
cessus. Toutefos, elles peuvent conduire & l'utilisation d’in-
grédients qui se révelent parfois inattendus. En effet, Agricola
dans le De Natura Fossilium va jusqua enduire de miel des
lamelles de cuivre. Faut-il y voir une particularité? Ou le miel
apporte-t-il un supplément de matiere carbonée ? Biringuccio,
quant a lui, mentionne quil a vu mettre en dernier lieu et
recouvrant le tout, du verre moulu. Ce verre que nous avons
remplacé par du sable, se retrouve trés vite mélangé au reste
du cément tant les turbulences sont importantes pendant la
cémentation. Il en devient méme génant. Lors de la forma-
tion des billes de laiton, une multitude de grains de quartz
s'incruste en surface du métal et ne pourront étre évacués
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Figure 8 : Comparaison des concentrations moyennes en % massique de zinc pour chaque essai, obtenues par analyses chimiques

et par pesée sur le terrain.

Figure 8: Camparison of the zinc %wez'ght for each test, obtained 17)/ chemical ﬂmzly:e: and b)/ weig/aing.

qu'a l'occasion d’une refonte. Cet usage du verre se retrouve
mentionné par Agricola dans la seconde édition du De Natura
Fossilium publiée, aprés sa mort, en 1558 (Martinén-Torres
et Rehren, 2002). S’agit-il d’'une copie des recettes des autres
traités métallurgiques comme celui de Biringuccio? Ou bien
est-ce un détail fourni par les métallurgistes et ajouté au méme
titre que les informations qui viennent enrichir cette nouvelle
édition? En tout état de cause, 'usage qui a été fait du sable
dans ce cadre expérimental est a proscrire.

Cette démarche va aussi permettre d’aider dans l'interpré-
tation des vestiges liée 4 la fabrication du laiton. Les recher-
ches en cours sur ces thémes aboutissent souvent a I'intérét
qu'il y aurait & expérimenter systématiquement afin de véri-
fier des hypotheses (Desbat ez al., 2000 ; Martinén-Torres
et Rehren, 2002). Cette approche a I'avantage de fournir
des analogues expérimentaux fabriqués dans des conditions
connues et maitrisées. Cette étude est novatrice en regard
des conditions expérimentales et utilise des matériaux pro-
ches de ceux en usage pour la période considérée.

Les résultats obtenus ouvrent vers de nouveaux question-
nements, notamment en vue de comprendre les phénomeénes
d’homogénéisation au sein d’un lingot directement coulé
aprés une cémentation et la reproductibilité du processus.
Connaissant la composition de la calamine, des études sur
les problémes de filiation pourront étre menées afin de savoir
quels sont les éléments traces qui se retrouvent dans le lai-
ton apres la formation de l'alliage. Et pour finir, il s'agit

de reconsidérer I'utilisation des creusets ouverts retrouvés
en fouille et systématiquement définis comme des creusets
servant a la fonte d’alliages base cuivre.
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