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UN NOUVEAU POINT SUR L’EXPERIMENTATION METALLURGIQUE

DES CUIVRES GRIS DU MIDI DE LA FRANCE

Analyse des résultats de I’expérimentation in situ au colloque de Cabrieres

Paul AMBERT#*, David BOURGARIT**, Benoit MILLE**

Plusieurs notes récentes (Happ et al.,, 1994,
1996) ont consigné les résultats des expériences
métallurgiques réalisées avec les minerais de cuivre
de Cabrieres. Les premieres expérimentations
conduites avec des appareils métallurgiques inspirés
des fouilles de sites chalcolithiques, avec des mine-
rais découverts au sein de sites préhistoriques, avaient
permis d'obtenir des nodules et scories de cuivre
expérimentaux, ayant une composition voisine de
ceux trouvés dans les gisements préhistoriques.
Méme si le contrdle de la composition du métal
n'était que partiellement réalisé, variable suivant les
expériences, ces travaux moniraient que les téiraé-
drites de Cabrieres permettent d'obtenir un alliage de
cuivre d'antimoine et d'argent qui correspond a une
tres forte proportion des compositions des cuivres
chalcolithiques languedociens.

Paraliclement, des expériences métallurgiques
ont été réalisés avec divers autres minerais archéolo-
giques (bornite de Saint-Véran, chalcopyrite du
Mitterberg et de 1'Aveyron), avec succés pour les pre-
miers (tétraédrite, bornite, etc..). avec beaucoup plus
de difficulté pour la chalcopyrite. L'ensemble de ces
expérimentations a permis de définir une meilleure
approche stratégique de la transformation d'un mine-
rai en métal, a l'aide de technologies s'inspirant des
découvertes d'ateliers de métallurgistes néolithiques
(cf. infra). Néanmoins, du fait d'un certain nombre
de choix opérationnels et en l'absence d'analyses
appropriées, plusieurs parameétres secondaires méri-
taient d'étre précisés, au cours d'opérations spéci-
fiques, suivies d'un meilleur contrble.
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C'est pour répondre a ces nécessités que des
expérimentations in sifu, avec un suivi analytique de
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terrain et de laboratoire supérieur aux précédentes ont
été organisées a Cabriéres, durant le Colloque de
Pentecdte 97. On trouvera une relation exhaustive des
résultats analytiques comparatifs entre produits
métallurgiques expérimentaux et produits chalcoli-
thiques découverts sur les sites de Roque-Fenestre
dans la note ci-jointe (Bourgarit et Mille, 1997), alors
que seront consignés dans les lignes qui suivent les
principaux choix expérimentaux et leur conséquence
sur la compréhension des techniques chalcolithiques
de réduction des minerais de cuivre.

Dans cet article, il sera fait référence a une
planche correspondant a des documents consignés
dans un cahier couleur (p. 164).

I. LES CHOIX EXPERIMENTAUX
I. 1. Le minerai

Pour mener a bien ces nouvelles expérimenta-
tions, le premier parametre a résoudre relevait de la
faiblesse des réserves en minerai actuellement dispo-
nibles dans le district minier de Cabriéres. Cette dif-
ficulté jointe a la nécessité de réaliser les expérimen-
tations avec des minerais aussi proches que possibles
de ceux qui y furent utilisés par les préhistoriques
limite fortement encore les possibilités.

Si au cours des premiéres expérimentations
(Happ et al., 1994) nous avions pu utiliser des mine-
rais provenant des sites préhistoriques eux-mémes,
faute d'en avoir pu rassembler les quantités néces-
saires pour ces nouvelles expérimentations, il a fallu

se résoudre a utiliser des minerais de méme type,
issus de secteurs précis du district de Cabrieres.
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Compte tenu de I'importance des travaux miniers pos-
térieurs a I'époque néolithique (en particulier antiques
et modernes), compte tenu aussi de l'ilnondation de la
plupart des travaux, les possibilités de collecte sont
extrément limitées, rendant le minerai utilisable pour
ces expérimentations aussi rare que précieux. Nous
avons donc sélectionné environ 2 kg de deux types de
minerai pouvant correspondre a ceux utilisés par les
néolithiques (et dans les deux cas prélevés a proximité
de gisements diiments répertoriés).

Le minerai de Pioch Farrus I (tétraédrite +
malachite), provient en majorité du travers banc creusé
au XIXe siecle, seul secteur ot jusqu'a présent nous
avons pu récupérer un minerai suffisant pour I'expéri-
mentation ;

Le second minerai dit minerai de Pioch-Farrus
48 (chalcopyrite + tétraédrite + malachite) provient
d'un étroit mais riche filon qui affleurait lors de la
mise en exploitation d'une vigne, a proximité des
fosses de Pioch-Farrus 448 (Espérou, et al., 1994).

Il s'agit donc a chaque fois d'un mélange de sul-
fures polymétalliques (Cu, Sb, Fe, Ag, As, Zn) et de
carbonates de cuivre se développant au sein de filons
de quartz dans la dolomie plus ou moins massive de
la colline de Pioch-Farrus. Un tri préalable au grilla-
ge est effectu€ pour ne garder que les fragments de
quartzite riches en minerai - fragments de l'ordre du
cms3 et moins.

I. 2. Le choix du site des expérimentations

Un deuxiéme parametre déterminant pour le
résultat des expérimentations et la comparaison avec
les réalisations préhistoriques, relevait du choix du
site : l'emplacement des aires de fusion préhisto-
riques, loin d'étre aléatoire, relevait d'impératifs qu'il
convenait d'essayer de comprendre.

Les fosses préhistoriques de Roque-Fenestre
(Espéroun, 1993) avaient été volontairement implan-
tées dans les schistes ordoviciens, formant col entre
I'écharde de quartz d'ou sort une source permanente et
I'échine de dolomie quartzifiée nord-sud qui permet
d'accéder a la mine de Pioch-Farrus IV. L'extension
au col de ces schistes ne dépasse pas cinquante metres
de large, étroitesse qui tend d'autant plus a accréditer
une implantation délibérée des quatre fosses dans les
schistes.

Néanmoins, le choix de ce site pouvait égale-
ment relever de plusieurs parametres secondaires,
allant de la proximité du sourcin, de sa position dans
un col balayé alternativement par les deux systemes
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de vents dominants régionaux, le Cers, vent du nord,
sec mais turbulent, le marin, vent de sud-est, plus
régulier, mais pluvieux ou généralement humide.
Méme si la relative proximité des mines de Pioch-
Farrus IV (situées a 150 m au Sud) pouvait paraitre
déterminante les raisons exactes du choix de I'empla-
cement des fosses de Roque-fenestre restaient
conjoncturelles. L'expérimentation in situ pouvait en
toute logique permettre de les expliciter.

Apres plusieurs repérages du secteur situé entre
Roque-Fenestre et Pioch-Farrus IV, repérages réalisés
dans des conditions climatiques de vents différents,
nous avons retenu, et débroussaillé pour nos expé-
riences, une portion relativement plane de I'échine des
dolomies quartzifiés joignant Roque-Fenestre et
Pioch-Farrus IV, Situé sensiblement & une centaine de
metres au nord des mines, tres [égérement en arrieére
(au sud-est) de la rupture de pente du sommet du ver-
sant qui domine la Boyne, ce site possede comme
avantage premier d'étre alternativement balayé par les
vents du nord et du marin, sans générer trop de sautes
ou de turbulences pouvant étre pénalisantes dans une
ventilation naturelle affectée & la bonne conduite des
opérations métallurgiques (fig. 1)

Fig. 1 : emplacement de I’expérimentation Cabriéres 97 dans son
contexte climatique. Col sur les dolomies primaires & proximité
du site préhistorique de Roque-Fenestre. Au fond, dans la gar-
rigue, on voit le décapage périphérique a la mine de Pioch-Farrus
IV. La tente 4 Denis n’a pas été implantée la dans un souci d’au-
thenticité comparative (photo D. Dainat).

Différence essentielle avec Roque-Fenestre, le
substrat n'est pas ici formé par les schistes ordovi-
ciens. mais par des dolomies et dolomies quartzifiées.
Cette importante liberté par rapport a I'implantation
du site originel n'a été prise qu'aprés avoir expertisé
I'ensemble du col, ou les schistes n'occupent qu'une
surface exigue, la plupart du temps recouverte par des
vignes. Le seul secteur libre de culture, situé a 1'aval de
la source, a été exclu a cause de I'numidité et de la posi-
tion d'abri qu'il occupe vis & vis des vents dominants.
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Cette inconformité de la reconstitution par
rapport a la documentation archéologique n'aurait pas
été acceptable si nous avions voulu réaliser expéri-
mentalement a l'identique la succession des événe-
ments enregistrés a Roque-Fenestre (Espérou, 1993).
Néanmoins, au-dela du creusement des fosses de
lavage initiales, on peut penser que le substrat de
schiste ne devait pas étre essentiel pour la tenue des
pratiques métallurgiques.

L. 3. Les structures métallurgiques :
leur fonctionnement

L'expérimentation ayant un but didactique et
devant se dérouler sur plusieurs jours, plusieurs
chaines expérimentales ont €té réalisées. Elles ont
toutes associé une aire de concassage, une aire de
grillage, un four réducteur, et une aire de refonte des
produits obtenus par fusion réductrice. Durant ces
trois jours, les conditions météorologiques ont été
franchement mauvaises, faisant alterner des averses
violentes avec des accalmies pluviométriques pendant
lesquelles le vent d'est a soufflé avec constance. Si
l'action de ce dernier a pu étre mise a profit dans le
grillage, et comme adjuvant de la ventilation artifi-
cielle au cours des réductions, faute d'élément de
comparaison le role de I'humidité dans ces expériences
n'a pu étre quantifié.

- Le concassage du minerai a ét€ effectué, a I'aide de
broyeurs tout a fait semblables a ceux trouvés a
Cabriéres (sphéroides de quartz sans aménagements
et sans manche), sur une pierre plate élevée au rang de
table 4 broyer le minerai. Cette opération a un double
but. Elle vise a enrichir le minerai initial en éliminant
autant que faire se peut la gangue de quartz et a
homogénéiser la maille du minerai en fragments
proches du cm?. Tout le minerai utilisé doit étre ainsi
traité sous peine de conserver trop de quartz dans le
four au niveau de la suite des opérations.

- L'aire de grillage a priori nécessaire pour la métal-
lurgie des sulfures s'inspire d'exemples archéologiques
connus (cf. I'article de P. Ambert, ce volume). C'est
une surface trés sommairement aplanie et dégagée de
la couverture végétale, délimitée par un rebord de
pavés calcaires posés a méme le sol. La ventilation
naturelle devant suffire a 1'activation du grillage, on
comprendra aisément que l'exposition de la structure
doit faire 'objet d'une étude préalable pour étre réel-
lement fonctionnelle. Le grillage (environ 4 h) s'ef-
fectue en déposant le minerai sur un lit de charbon de
bois commercial. A ce terme. le mélange charbon-
minerai grillé est récupére, et ensuite versé dans une
bassine remplie d'eau pour séparer I'un de l'antre par
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flottaison. Le but minimum recherché est d’oxyder une
partie des sulfures pour faciliter la réduction ultérieure.

-Le four de réduction utilisé est réalisé a I'imitation de
ceux de Timna ou de Wadi-Arabah (Craddock, 1995).
De gros blocs de dolomie prélevés sur le site servent
a élever une couronne réfractaire circulaire d'environ
50 cm de diametre extérieur laissant un diameétre inté-
rieur de 30 cm. Un surcreusement d'une quinzaine de
centimétres forme bassin au dessous du niveau du sol.
A T'aplomb de ce bassin interne au four émerge une
tuyere en céramique servant a la ventilation forcée.
La paroi du four est colmatée avec de l'argile locale,
liée ici a 'altération géologique des dolomies (fig. 2).

Fig. 2 : mise en route du four (photo D. Dainat).

L'opération dite de fusion scorifiante consiste a
introduire le minerai par couches successives et
alternées avec le combustible a l'intérieur du foyer qui
a été préalablement préchauffé. C'est dans cette zone
que le minerai préchauffé fond pendant sa descente,
et que se fait la réduction. La ventilation est mainte-
nue tant que le minerai introduit dans le four n'est pas
entierement fondu (environ 4 heures). Le «cake» est
extrait du fond du four plusieurs heures aprés (le cake
de PF I est resté en place une nuit et un jour). II est
alors concassé pour en extraire le cuivre métallique
(globules de 2 cm au maximum). Contrairement aux
expérimentations faites les années précédentes a
I'Archéodrome de Bourgogne. dans les deux cas,
aucune perle de cuivre n'a été récupérée au fond du
four (pl. IV, fig. 2,).
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II. APPORT DE L’EXPERIMENTATION,
MISE EN VALEUR DES CHOIX EXPERIMENTAUX

Le protocole des analyses en laboratoire, les
résultats de ’expérimentation sous forme de confron-
tation des scories expérimentales avec les scories
archéologiques, et l’interprétation de ces résultats
analytiques figurent de fagon exhaustive dans I’article
de D. Bourgarit et B. Mille, ce volume. Il s’ agit ici, en
s’appuyant sur ces résultats, de montrer I’importance
des choix qui ont présidé a I'expérimentation.

II. 1. Le minerai

Le choix de minerais sulfurés constituait une
gageure dans la mesure ou la réduction de ce type de
minerai n’est attesiée ailleurs que beaucoup plus
tardivement. Or 1’analogie expérimentation / archéo-
logie des macrostructures des globules de cuivre
métalliques démontre sans conteste I'emploi de tels
minerais au chalcolithique a Cabriéres. En effet tous
les globules de cuivre métallique observés dans les
scories de Roque-Fenestre (ces globules ont des tailles
trés variables, de moins de 50 um & plus de 1 mm)
sont enveloppés d’une gangue de chalcocite Cu,S. Et
cette gangue n’apparait 4 l'expérimentation que
lorsque du minerai sulfuré a été utilisé, c’est a dire
pour Pioch Farrus 448. Le minerai de Pioch Farrus I
utilisé s’est révélé en effet &tre composé pour I'essentiel
de malachite, et dans ce cas les globules métalliques
obtenus sont emprisonnés “ a nu ~ dans la scorie.

Par ailleurs la forte présence a Roque-Fenestre
des éléments métalliques antimoine, argent, arsenic et
zine tant dans I’ensemble de la scorie (en particulier
dans la matrice vitrifiée) que dans le cuivre métallique,
montre, par comparaison avec les résultats expérimen-
taux, que le choix des minerais polymétalliques était le
bon. Il n’a cependant pas été possible de préciser I’as-
sociation exacte des minerais utilisée au Chalcolithique,
c’est a dire les proportions des constituants malachite
et tétraédrite, et la présence ou non de la chalcopyrite.
De toute facon cette association devait fluctuer, ne
serait-ce qu’a cause de la multiplicité des sites d’extra-
ction chalcolithiques a Cabrigres (Vallarade, Pioch
Farrus I, La Roussignole), et de la possible hétérogé-
néité du minerai au sein d’un méme gisement.

II. 2. Le site

Le choix du site expérimental a été€ doublement
instructif. D’abord le parti pris d’un emplacement
exposé aux vents a permis de mettre en valeur un
phénomene trés intéressant, puisqu’il est la cause trés
vraisemblable de I'apparition de cuivre métallique
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des la premiere phase (grillage), en élevant notable-
ment la température dans le foyer. Ce métal précoce
est peu étonnant lorsque 1’on sait que le minerai utilisé,
celui de Pioch Farrus I, était essentiellement de la
malachite, facile a réduire. En revanche cette réduc-
tion précoce pour la chalcopyrite de Pioch Farrus 448
a des conséquences trés importantes, puisque cela
pourrait remettre en cause la chaine opératoire tradi-
tionnellement proposée (Happ et al. 1994). Nous en
reparlerons plus loin. D’autre part I’aspect in situ de
ces expérimentations, et en particulier I’'idée d’utiliser
certaines des ressources locales, nous a fait metire le
doigt sur les structures métallurgiques utilisées et leur
matériau constitutif, alors qu’aucune structure
archéologique n’a été a ce jour exhumée. La dolomie,
qui est la roche locale, constituait la paroi des fours de
réduction expérimentaux. et a éclaté et fondu au
chauffage pour s’incorporer aux scories sous forme
de calcium et magnésium. Or ces deux éléments chi-
miques sont également majoritaires dans les scories
archéologiques, mais ne sont pas présents dans le
minerai qu’ont probablement utilisé les chalcolithiques
(la gangue est constituée de silice). Un phénomene
analogue a celui survenu lors de I’expérimentation
devait donc se produire, d’ailleurs une des scories
retrouvée 4 Roque-Fenestre arbore encore un appen-
dice en dolomie de quelques millimetres. Autrement
dit, il est tres probable que les structures métallurgiques
au Chalcolithique a Roque-Fenestre étaient des fours,
et non des creusets comme sur plusieurs sites contem-
porains (voir Carozza et al. dans ce volume). Les
parois de ces fours étaient faits de dolomie.

IL. 3. Les structures métallurgiques
et la chaine opératoire

Parmi les choix retenus & ce stade, trois para-
metres expérimentaux ont livré des enseignements
treés utiles pour la compréhension de la chaine opéra-
toire chalcolithique présumée :

-le non ajout de fondant ;
-le four bas :

-le mode opératoire en deux étapes.

Le fondant :

Compte tenu de la gangue de silice renfermant le
minerai, il aurait fallu rajouter un fondant de type
oxyde de fer ou oxyde de manganese pour ** fondre ”
cette silice en la transformant en silicate de fer ou de
manganése. Or nous n’avons pas ajouté de fondant
lors de 'expérimentation. Ainsi la silice est restée le
composé cristallin largement majoritaire dans les
scories (d’apres les mesures par diffraction X). Ceci a
produit des scories trés visqueuses dans lesquelles le
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métal formé est resté piégé sous formes de petits
globules. Le cuivre est également sous cette forme
dans les scories archéologiques (les fameux globules
enveloppés de chalcocite, voir II-1), et 1a silice est la
aussi en trés forte proportion. I est donc vraisem-
blable que 1'ajout de fondant n’était pas non plus
pratiqué & Cabriéres au Chalcolithique. Une quantité
notable de métal ne pouvait &tre récupérée, contri-
buant ainsi au mauvais rendement de 1’ opération.

Le type de four :

Pour poursuivre cette idée d’une technologie rudi-
mentaire, nous avons pris 'option d’un four bas
sachant qu’il génere des conditions peu réductrices, et
participe de ce fait au mauvais rendement. Ce choix
s’est avéré juste puisque les scories archéologiques
ont révélé des conditions trés oxydantes, et méme
vraisemblablement encore plus oxydantes qu’a 'ex-
périmentation. En effet la fayalite (silicate de fer), qui
constitue I’essentiel des silicates dans la scorie asso-
ciée au minerai de Pioch Farrus 448, n’apparait
Jjamais dans les scories retrouvées a8 Roque Fenestre.
Or pour se former la fayalite réclame des conditions
plus réductrices que les pyroxeénes de type hédenber-
gite trouvés a Cabrieres. Le four était donc au moins
aussi rudimentaire qu’a I’expérimentation, il est tou-
tefois difficile de désigner le ou les paramétres res-
ponsables des conditions plus oxydantes (four plus
ouvert, nombre et emplacement des tuyeres...).

La taille du four archéologique était en tout cas
vraisemblablement plus réduite, cause de refroidisse-
ments plus rapides : la taille des aiguilles de
pyroxénes formées dans les scories archéologiques
est en effet dix fois moindre.

Le mode opératoire :

A contrario de I’option d’une technologie * rudimen-
taire 7, la fusion scorifiante a été précédée du grillage
classiquement mis en ceuvre dans la réduction des
minerais de cuivre sulfurés. Mais la formation de
cuivre métallique dés la premitre étape de grillage
nous a fait entrevoir la possibilité d’un procédé en une
seule étape. Or les travaux de W. Rostoker (Rostoker
et al., 1989) ont démontré expérimentalement la fai-
sabilité d’un telle transformation, pour peu que les
sulfures soient accompagnés d’oxydes ou de carbo-
nates de cuivre, ce qui est justement le cas des minerais
utilisés a Cabrie¢res. Toutes les conditions étaient
donc réunies a Cabrigres au Chalcolithique pour une
réduction en une étape. Malheureusement I'étude du
produit d’une fusion scorifiante ne permet pas de
déceler un éventuel grillage préliminaire. Il est vrai
que les scories archéologiques renferment d’impor-
tantes quantités d’éléments dits volatils (zinc et arsenic)
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par rapport aux scories expérimentales, qui pourraient
laisser penser 4 I’absence de grillage au Chalco-
lithique. Cependant on ne connait ni la composition
exacte des minerais utilisés alors, ni I’effet véritable du
grillage sur ce type éléments. D’ailleurs I’antimoine,
un autre élément dit volatil, se trouve lui en quantité
équivalente & I’'expérimentation et dans les scories de
Roque Fenestre. Nous ne pouvons donc pas statuer
sur la mise en oeuvre ou non de ce procédé en une
étape au Chalcolithique a Cabriéres.

1. CONCLUSION

Alors que les essais précédents visaient une
simple faisabilité, cette deuxiéme série d’expérimen-
tations sur les minerais de cuivre du district de
Cabriéres a permis d’ébaucher un modele de traite-
ment du minerai au Chalcolithique. Outre un suivi
analytique plus poussé que précédemment, c’est la
pertinence des choix expérimentaux (et parfois aussi
la chance) qui ont permis de faire progresser de fagon
déterminante nos connaissances concernant les pro-
cessus mis en oeuvre. Ainsi la transformation de
minerai partiellement sulfuré a éi€ démontrée, et ce
dans des structures s’apparentant a des fours, alors
que les fouilles des fosses de Roque-Fenestre
n’avaient fourni aucun élément permettant de caracté-
riser le type de structure pyrométallurgique alors utilisé.
Ce (raitement de minerais sulfurés des le
Chalcolithique est a souligner, pour deux raisons.
Avant tout parce qu’il est précoce dans le temps.
Ensuite & cause de I’aspect inhabituellement rudimen-
taire des technologies employées pour transformer ce
type de minerai : le four probable devait étre bas, et il
ne devait étre procédé a aucun ajout de fondant. Cette
technologie fruste a conduit en particulier 4 de mauvais
rendements. Le fait que les processus d’obtention du
métal aient €€ enclenchés avec les deux minerais uti-
lisés (PF I et PF 448) lors des opérations préliminaires
du grillage, montre qu’une métallurgie de type
Roque-Fenestre peut ne pas nécessiter I’emploi d’un
four sensu stricto, mais qu’une structure rudimentai-
re, largement ouverte, du type "grillage amélioré"
pourrait peut-étre suffire. 1l ne faut pas non plus
exclure une technique proche de celle des vases-fours
ibériques (Rovira, 1989) ou autres creusets de réduc-
tion (Carozza et al., ce volume). Elle n’a pas pour
I’instant été mise en évidence a Cabriéres.

Dans tous les cas on s’éloigne des fours et des
chaines métallurgiques complexes pour une réalisa-
tion simple monogénique conforme aux déductions
théoriques et expérimentales de Rostoker et al.
(1989). C’est en tous cas la voie que nous comptons
désormais exploiter, en assurant un suivi analytique
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affiné a la lumiére des travaux 1997, avec des mine-
rais de Cabrieres proches des minerais PF I et PF 448,
En particulier deux types d’expérimentations in situ
nous paraissent devoir étre instructives :

- une opération réduite a un seul "grillage" prolongé,
¢’est a dire dans une aire de chauffe totalement ouverte,
avec ventilation naturelle ;

- une fusion scorifiante dans un appareil similaire a
celui des expérimentations 1997, mais moins volumi-
neux (15 a 20 cm de diamétre) pour traiter une char-
ge de minerai moindre, et sans le préliminaire du
grillage. Il conviendrait alors de comparer cette
fusion scorifiante au . procédé classique en deux
étapes. pour apprécier notamment Ieffet du grillage
sur les éléments volatils, et en particulier sur 1’anti-
moine en forte présence dans les minerais locaux.

Fig. 3 : fusion des billes de cuivre (minerai initial tétraédrite)
dans un creuset et fabrication dans un moule de la Palmela en
Hommage au professeur E. Sangmeister, Cabrieres 1996 (photo
P. Ambert).
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