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retracer l'origine de l'or monnayé en s'appuyant sur les éléments traces présents dans les différents ors est, dans le contexte actuel de développement de la numismatique antique, un enjeu majeur et récent. pour mener à bien ces recherches, il est essentiel de connaître le comportement des impuretés de l'or au cours de la chaine opératoire de l'alliage monétaire, car ces impuretés peuvent constituer une véritable empreinte chimique/signature de l'or.

Les quelques expérimentations réalisées jusqu'à présent, associées aux propriétés chimiques de ces impuretés, ont montré que les éléments de la famille des platinoïdes, parmi lesquels figurent le platine (pt) et le palladium (pd), ne sont pas affectés par la fonte et qu'ils ne devraient pas non plus, en théorie, être affectés par les procédés d'affinage de l'or (schmiderer 2008 cité dans ehser et al. 2011). Leur concentration est supposée rester constante par rapport à celle de l'or au cours de ces différentes opérations.

afin de valider l'hypothèse selon laquelle le platine et le palladium sont des traceurs de l'or, d'un stock métallique donné jusque dans l'objet fini, nous avons procédé aux différentes opérations de fonte et d'affinage d'ors de recyclage en nous appuyant sur un cas numismatique précis : les ors monnayés gaulois et romain au lendemain de la guerre des Gaules. ces expérimentations, réalisées sur la plateforme archéométallurgique de Melle (Deux-sèvres) au cours de l'été 2013 (4), s'inscrivent dans le cadre des programmes d'analyses développés au laboratoire iraMaT centre ernest-Babelon sur l'or antique. elles relèvent d'une problématique liée à la fabrication monétaire des alliages à base d'or et plus spécifiquement à la question de l'origine du métal monnayé à partir des compositions métalliques.

Les analyses réalisées à l'iraMaT-ceB depuis plusieurs années sur des monnayages en or gaulois ont mis en évidence que les autorités émettrices gauloises frappent, au milieu du ier siècle av. J.-c., des monnaies d'or fortement alliées d'argent et de cuivre dont le titre ne paraît pas dépasser 50 % (Barrandon et al., 1994 ;nieto-pelletier, 2013 (5)). À l'appui des sources textuelles, de nombreux auteurs comme K. castelin en 1977, D. nash en 1987 ou J. Van heesch en 2005 ont cherché à mesurer l'impact de 1. iraMaT-ceB, UMr 5060 cnrs-Univ. d'orléans ; lemarquand@cnrs-orleans.fr 2. iraMaT-ceB, UMr 5060 cnrs-Univ. d'orléans ; nieto@cnrs-orleans.fr 3. iraMaT-LMc, UMr 5060 cnrs-UTBM ; tereygeol@cea.fr 4. programme collectif de recherche « enrichissement des minerais, production et circulation des métaux : expérimentations paléométallurgiques transpériodes » 2013-2015, (dir. F. Téreygeol), sra poitou-charentes. 5. également charlotte parisoT-siLLon, Les monnaies d'or du Nord de la Gaule (IIIe-Ier siècle av. n. è.), doctorat d'histoire en cours à l'université d'orléans, sous la direction de B. Gratuze et s. Fichtl, co-encadrement s. nieto-pelletier.

-90 -études et travaux la conquête de la Gaule par césar sur l'or gaulois. si les Gaulois disposaient encore d'or sous forme de monnaies ou d'objets après la conquête, plusieurs textes signalent qu'une grande part de l'or a été saisie par césar (notamment suétone, Caes., LiV, 2) et ses successeurs. ces quantités d'or et leur alliage de bas titre auraient eu comme corollaire la baisse du prix de l'or à rome. Bien évidemment, il n'est pas question dans cette contribution d'étudier le lien entre ors gaulois et romains, qui d'ailleurs ne doit pas se limiter aux ors monnayés, mais ces considérations présentent l'intérêt de fournir un cadre à nos expérimentations. celles-ci ont consisté à fabriquer un alliage or-argent-cuivre caractéristique de l'or monnayé des arvernes au milieu du ier siècle av. n. è. (en moyenne : au 50 % ; ag 30 % ; cu 20 %) et à l'affiner pour parvenir à la composition de la monnaie d'or romaine républicaine (titre de l'ordre de 99 %). À chaque étape, des prélèvements ont été effectués pour analyses à l'iraMaT-ceB.

1-le déroulement des expérimentations (fig. 1)

La première étape a consisté à fabriquer un alliage au-ag-cu composé à 50 % d'or, 30 % d'argent et 20 % de cuivre. pour cela, une monnaie en or de Louis XViii (20 francs, type tête nue de 1816) présentant un titre de 90 % a été achetée. L'analyse élémentaire par La-icp-Ms a montré qu'elle était riche en éléments platine et palladium (tableau 1) et se prêtait donc bien aux expérimentations.

Les quantités de 3,12 g d'argent pur et 2,07 g de cuivre pur ont été ajoutées à cette monnaie pour atteindre la composition souhaitée, en tenant compte des quantités d'argent et de cuivre déjà présentes dans l'or monétaire (fig. 1a). Les métaux à fondre ont été placés dans un creuset plombagine fermé d'un couvercle puis chauffés à un peu plus de 1000 °c. L'alliage obtenu a été coulé dans un moule en acier à 4 cupules.

Dans un deuxième temps, cet alliage au-ag-cu a été coupellé pour supprimer le cuivre et ne conserver que les métaux or et argent. La coupellation consiste à porter à hautes températures sous atmosphère oxydante l'argent additionné de plomb placé dans une coupelle poreuse (halleux 1985 ; craddock 2010). Le plomb s'oxydant préférentiellement, il imprègne la coupelle et entraîne d'autres métaux aisément oxydables comme le cuivre. Le bouton métallique récupéré à la fin de l'opération, lorsque tout le plomb est passé dans la coupelle, est composé majoritairement d'argent.

Dans notre cas, le métal noble à séparer n'était pas de l'argent mais un alliage orargent. Des tables établies au XiXe siècle indiquent quelle quantité de plomb ajouter en fonction de la masse d'argent à extraire (hervé 1839). À partir de ces données, un nouvel alliage a été confectionné en additionnant 115 g de plomb à l'alliage au-agcu. L'alliage plombifère a été coulé dans un moule en acier à 4 cupules.

Les boutons obtenus ont ensuite été placés chacun dans une coupelle séparée. La température a été maintenue entre 950 et 1000 °c pour garantir le bon déroulement de la coupellation (fig. 1b). Le processus s'est accidentellement arrêté en cours d'opération pour l'une des coupelles car la température avait baissée. il a fallu ajouter du plomb au bouton concerné pour poursuivre la coupellation dans une nouvelle coupelle (réemplombage).

La cémentation est une opération d'affinage qui a pour but d'éliminer la proportion d'argent des alliages or-argent (halleux 1985 ; ramage et craddock 2000). comme elle opère à partir de la surface, l'alliage doit être sous une forme finement divisée (particules) ou de minces tôles. Les fouilles archéologiques de l'atelier de sardes daté du Vie siècle av. n. è. ont mis au jour des tôles cémentées dont l'épaisseur varie entre 60 et 100 micromètres (ramage et craddock 2000, p. 145).

Les boutons en alliage or-argent obtenus après coupellation présentaient une épaisseur bien supérieure qui a été réduite à 50 micromètres à l'aide d'un laminoir. Une succession d'une dizaine de recuit/laminage a été nécessaire pour obtenir les tôles (température de recuit entre 600 et 700 °c). celles-ci ont été découpées en deux parties, de façon à ne cémenter qu'une moitié et à en conserver une autre pour d'éventuelles expérimentations ultérieures.

pour réaliser la cémentation, nous avons pris en exemple la reconstruction du procédé proposée à partir des fouilles de l'atelier de sardes (ramage et craddock 2000, p. 200 et suiv.). ainsi 120 g de poudre d'argile cuite ont été mélangés à 60 g de sel de cuisine, suivant les proportions de 2 pour 1 préconisées dans le traité médiéval de Théophile (6). La poterie choisie pour la cémentation est une vaisselle en céramique 6. Théophile, Diversarum atrium schedula, 33 ; trad. J.G. hawthorne et c.s. smith, chicago, 1963.

-92 -Fig. 1 : Les différentes étapes de l'expérimentation 1a : réalisation de l'alliage au-ag-cu 1b : Bouton métallique au-ag obtenu après coupellation 1c : Tôles laminées dans le pot de cémentation, avant cémentation 1d : Tôles laminées, après cémentation commune, conformément au mobilier trouvé à sardes, dans laquelle couches de cément et fragments de tôle ont été successivement déposés (fig. 1c). Le mélange a été imbibé de vinaigre et le pot de cémentation a été recouvert d'un pot retourné. Les températures atteintes au cours de la cémentation doivent demeurer inférieure à la température de fusion de l'alliage, estimée dans le cas présent à 1035 °c. À sardes, les cémentations auraient été menées à des températures inférieures à 800° c (ramage et craddock 2000) et de précédentes expérimentations de cémentations, réalisées dans des fours de laboratoire, se sont révélées concluantes après 4 heures de chauffe à 750° c (ramage et craddock p. 187). Dans notre cas, le travail s'est effectué en foyer ouvert alimenté par du charbon de bois qui recouvrait totalement le pot. Le creuset était légèrement surélevé sur un fromage afin de ne pas reposer directement sur la sole du foyer et ainsi de mieux profiter de la chauffe. La ventilation de l'ensemble était assurée par une soufflerie électrique modulable. L'insertion d'un thermocouple dans le creuset a permis de suivre l'évolution de la température tout au long de l'expérience.

La cémentation a donc été conduite en veillant à ce que cette température n'excède pas 700 °c. après 8 heures de chauffe la poterie a été ouverte : le cément avait pris une couleur rosée voire gris-vert, il était aggloméré et durci à certains endroits et présentait parfois des traces de dégazage. en revanche, les tôles métalliques étaient intactes et présentaient un aspect doré, un peu mat, légèrement différent selon leur position dans la céramique de cémentation.

2-l'étude de laboratoire

Les études de laboratoire avaient pour objectif de déterminer la composition élémentaire des échantillons prélevés après chaque étape et d'observer leur microstructure. il s'agissait de s'assurer que les opérations d'affinage avaient été correctement menées et que les rapports entre les teneurs en pt, pd et au utilisés pour « tracer » les ors monnayés étaient bien conservés à l'issue du processus.

Les échantillons ont été analysés à l'iraMaT-ceB par La-icp-Ms, méthode d'analyse qui permet de déterminer les teneurs des éléments majeurs, mineurs et traces et donc d'évaluer leur comportement au cours des opérations métallurgiques. Les échantillons ont également été observés au microscope électronique à balayage (MeB).

Le premier échantillon, obtenu en fondant la monnaie de Louis XViii additionnée d'argent et de cuivre, présente bien la composition en or, argent et cuivre souhaitée (tableau 1 et supra). pour suivre les éléments traces, leurs concentrations sont divisées par la teneur en or et ces rapports sont comparés d'un alliage à l'autre. Les valeurs de pt/au et de pd/au sont identiques ou proches dans la monnaie et dans l'alliage au-agcu (tableau 1).

Les 4 tôles fabriquées en laminant les alliages issus de la coupellation contiennent en moyenne 63,2 % d'or et 35,1 % d'argent. comme prévu, le cuivre a été en grande partie éliminé de l'alliage lors de la coupellation. sa teneur est passée de 19,4 % à 1,6 %, en moyenne et de 19,4 % à 0,1 %, pour celui qui a subi un réemplombage. Les résultats d'analyses montrent que les ratios pt/au et pd/au n'ont pas été affectés par la coupellation (tableau 1).

Les tôles qui ont subi la cémentation ont été nettoyées pour éliminer les résidus de cément et révéler leur surface métallique. elles présentent une couleur plus dorée que leurs homologues non cémentées et sont partiellement recouvertes d'un fin dépôt rougeâtre qui noircit à la lumière (essentiellement composé de chlorure d'argent qui résulte de la réaction chimique du sel avec l'argent de l'alliage). en surface, les tôles, qui contenaient de l'ordre de 35 % d'argent avant la cémentation, ont été plus ou moins appauvries en argent (teneurs minimales en surface de 8 % à 10 %), de même que le cuivre qui a été aussi en partie éliminé. Le départ partiel de l'argent en surface explique que la cémentation semble donner une couleur dorée aux tôles.

cependant la composition du centre des tôles n'a pas été modifiée d'après les analyses La-icp-Ms (tableau 1). il n'est donc pas possible de se prononcer avec certitude sur le comportement des éléments traces au cours de la cémentation dès lors qu'elle n'a pas été conduite à son terme. néanmoins, les températures atteintes et requises pour cette opération sont bien inférieures à celles nécessaires pour la coupellation ce qui permet de supposer que la cémentation ne devrait pas avoir d'effet notable sur les éléments pt et pd.

conclusion

La coupellation a été efficace puisque le cuivre et les autres métaux aisément oxydables ont été en grande partie éliminés de l'alliage. La cémentation a entrainé un enrichissement en or à la surface suite au départ de l'argent.

Même si ce dernier traitement n'a pas été conduit jusqu'au coeur des tôles, ces expérimentations permettent d'évaluer comment les éléments traces se comportent au cours d'opérations métallurgiques. si les propriétés physico-chimiques du platine et du palladium et les expériences précédentes, mais limitées à de la fonte, laissaient présager que les rapports pt/au et pd/au devaient être conservés de l'objet à l'alliage coupellé, la preuve expérimentale en a été apportée. Le platine et le palladium sont donc des marqueurs pertinents pour suivre des stocks d'or.
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  trésor de Chevanceaux et les monnayages de la façade atlantique, paris, 1994 (cahiers ernest-Babelon 6). castelin K. 1977: K. casTeLin, « L'or de la Gaule et césar », Cahiers numismatiques, 53, p. 62-68.Tableau 1 : compositions, déterminée par La-icp-Ms, de la monnaie en or de Louis XViii, du premier alliage au-ag-cu, des 4 tôles coupellées et laminées et de 4 tôles après cémentation. La composition mesurée correspond à la partie interne. ppm : partie par million (1 ppm = 0,0001 %)

	au (%Monnaie Louis XViii 90,2	5,4	3,8	1362	343	0,15	0,038
	alliage au-ag-cu	50,2	30,3	19,4	741	172	0,15	0,034
	alliages coupellés	63,5	34,6	1,4	1047	243	0,16	0,038
	puis laminés	64,3	35,1	0,1	977	230	0,15	0,036
		62,8	35,3	1,5	985	224	0,16	0,036
		62,2	35,4	1,7	994	225	0,16	0,036
	alliages coupellés	63,5	36,1	0,2	1045	244	0,16	0,038
	puis cémentés	64,2	34,9	0,8	1047	242	0,16	0,038
		63,4	35,2	1,2	1016	237	0,16	0,037
		62,8	35,6	1,3	923	220	0,15	0,035
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