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Restaurer des manuscrits inondeés
comportant des encres

ferrogalliques :

e cas d’'un recuell

d’écriture de Sebastien Gangneux
le Jeune (1781-1783)

Isabelle Chavanne*, Oulfa Belhadj*, Thierry Aubry**, Véronique Rouchon*

Le contexte

Le printemps 2016 a été marqué par une période de
pluies exceptionnellement abondantes, qui ont conduit
a des inondations dans plusieurs villes du Centre et du
sud-est de I'le-de-France. La rupture d’une berge du
canal de Briare, provoguant la vidange de I'essentiel
du bief de Montambert dans le cours du Loing, a
particulierement touché la ville de Montargis. L'eau a
envahi les rues de la ville en quelques heures seule-
ment, atteignant, en 24 heures, jusqu’a 2,5 meétres en
certains endroits. Au cours de cette catastrophe, le

domicile de Monsieur et Madame Leloup, situé entre
un bras du Loing et le canal de Briare a subi I'inonda-
tion de son rez-de-chaussée sur une hauteur d’environ
1 metre. Ces deux retraités, membres de la Société
d’Emulation de I’Arrondissement de Montargis, ont col-
lecté tout au long de leur vie un nombre important de
publications et d'ouvrages présentant un grand intérét
pour I'histoire locale. Leur bibliotheque, malheureuse-
ment placée au rez-de-chaussée, a donc été en partie
immergée. Les rayonnages les plus fragiles se sont
effondrés. D’autres, plus solides car en bois massif,
ont tenu. La décrue s’est opérée en quelques jours.
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Un maximum de documents a pu étre sauvé : ainsi,
quatre-vingt-dix cartons contenant chacun environ 30
a 40 ouvrages ont été déplacés vers le premier étage.
Chaque étagere a été numérotée de maniere a identi-
fier le contenu des cartons et a repérer 'emplacement
des ouvrages. Certains d’entre eux ont été laissés a
sécher a I'extérieur. D'autres ont été congelés.

Apres ces évenements, M. et Mme Leloup ont fait une
donation de sept ouvrages, remarquables d’'un point
de vue historique, mais aussi particulierement touchés
par I'inondation. lls ont été confiés aux Archives muni-
cipales de Montargis, chargées d’organiser leur restau-
ration. Parmi ceux-ci, un recueil manuscrit (1781-1783)
trouvé en 1968 dans le grenier d’'une maison, a Saint-
Gondon (Loiret), rassemble des exemples d’écriture,
réalisés par Sébastien Gangneux le Jeune (1767-1835),
maitre écrivain juré a Saint Jean de Braye. Ce recueil
témoigne d’une tres belle calligraphie, caractéristique
de la fin du xvile siecle, et réalisée a l'aide d’une encre
ferrogallique noire et d'une encre rouge (cinabre). Placé
sur la partie haute d’une étagére en bois, le manuscrit
n'a pas été immergé dans I'eau. Il a été toutefois lar-
gement humidifié comme pourrait I'étre un document
placé pendant une longue période au-dessus d'un bac
d’eau, c'est-a-dire a 100 % d’humidité relative (HR).
Environ cing jours aprés la catastrophe, I'ouvrage,
enveloppé dans un sac plastique noir, a été entreposé
dans un congélateur domestique (- 20° C). La restau-
ration de cet ouvrage, transféré en septembre 2017 a
I'Institut national du patrimoine & Aubervilliers, a motivé
I'étude que nous présentons ici.

La décongélation de I'ouvrage :
une question épineuse

La décongélation de I'ouvrage constitue une premiere
phase nécessaire a sa restauration. Elle comporte
cependant quelques risques, liés en particulier aux
phénomenes de migrations des encres ferrogalliques.
En effet, ces encres, généralement constituées du
mélange d’un sel de fer, d’extraits aqueux de noix de
galle et de gomme arabique [Stijnman, 2006], présen-
tent une certaine solubilit¢ a I'eau [Reissland B.,
1999]. Si un manuscrit se retrouve sous I'eau pendant
une longue période, on peut estimer, si le corps
d’ouvrage n'est pas trop serré, que le papier a été
«lavé» et que les produits solubles présents dans les
le risque de leur migration dans le papier. En revanche,
si un manuscrit se trouve juste au-dessus du niveau
de l'eau, il subit une exposition a des niveaux élevés

d’humidité, proches de 100 % HR, qui sont suscepti-
bles de provoquer une migration des produits solubles
de I'encre autour et au verso des tracés. Cela engen-
dre la formation d’auréoles plus ou moins visibles. Ces
phénomenes, largement décrits dans la littérature
[Rouchon V. et al., 2009a, 2009b], ont, & plus ou
moins long terme, une action délétére sur le papier. Ils
accélerent son brunissement (tout particulierement au
verso), sa fragilisation, et conduisent a l'apparition
de fractures lorsque le document est manipulé. Cette
altération est typiguement due a la présence de fer qui
migre avec l'encre au cceur du papier. Il a été montré
[Belhadj O. et al., 2014a, 2014b] que la migration a
lieu lorsque les documents sont exposés au-dela de
85 % d’humidité relative, ce qui a été le cas du
manuscrit de Sébastien Gangneux le Jeune. Bien que
le manuscrit, congelé, ne soit pas consultable, il y a
fort a parier qu’une migration des produits solubles de
I'encre ait eu lieu pendant la catastrophe. Du fait de la
solidification de I'eau liquide en glace, cette migration
a probablement été stoppée par la congélation.
Toutefois, rien n'exclut gqu’elle puisse avoir de nouveau
lieu pendant la décongélation si le document est
mouillé sans étre lavé pendant cette phase.

Ce risque peut étre limité par un séchage par lyophili-
sation, une opération qui consiste a placer le manus-
crit sous vide pendant son réchauffement, de maniere
a sublimer la glace et éviter la présence d'eau liquide
dans le papier!. Uacces a ces équipements par sous-
traitance est compliqué, si bien que lorsqu’un nombre
restreint d’ouvrages est concerné, leur décongélation
est souvent réalisée dans les ateliers de maniere empi-
rique. Cela signifie qu'au cours de son réchauffement,
le papier traversera une étape plus ou moins longue
ou il sera « mouillé », avant d’étre séché. Il est possible
que, lors de cette étape, les migrations d’encre se
poursuivent, ce qui constitue un risque supplémen-
taire d’'endommagement du support papier.

Le travail présenté ici vise a évaluer ce risque, en étu-
diant les aspects cinétiques de la migration des encres
ferrogalliques. Il aborde les questions suivantes : peut-
on considérer qu’aprés un certain temps d’exposition
a 100 % d'HR, on atteint un état limite au-dela duguel
il N’y a plus de migration possible ? Si oui, quel est
I'ordre de grandeur de ce temps ? Si un document est
exposé a 100 % d'HR pour une durée inférieure,
doit-on considérer que la migration des encres puisse
reprendre si le document est congelé puis décongelé
de maniére lente ?
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Estimation du risque de migration au
cours d’une opération de décongélation
pendant laquelle le papier reste
humide un certain temps

Choix des échantillons

Comme il est bien évidemment impensable d’effectuer
des tests destructifs sur du matériel de collection, ce
sont des fragments de manuscrits sans valeur patri-
moniale qui ont été utilisés. Parmi I'ensemble des
échantillons testés au cours de précédentes études
[Rouchon V. et al., 2009a, 2009b], nous en avons
sélectionné quatorze qui avaient donné lieu a des
migrations significatives au cours des différents tests.
Le test a la bathophénanthroline, pratiqué sur ces
manuscrits, était largement positif, avec une couleur
fushia trés prononcée, témoignant d’'une sensibilité
importante des ions ferreux a I'eau [Neevel J. G. and
Reissland B., 2005]. Sur chacun de ces documents,
deux fragments d’environ 1-2 cm? ont été découpés
pour chaque test afin d'observer, en temps réel,
les migrations qui pouvaient avoir lieu respectivement
au recto et au verso du tracé.

Ce jeu d’échantillons originaux a été complété par des
éprouvettes de laboratoire, constituées de papiers
pré-imprégnés de bathophénanthroline et portant une
inscription a I'encre ferrogallique. Deux sortes d’éprou-
vettes ont été utilisées. La premiere correspond au
« Dutch Mending Test» (DMT) et nous a été fournie
par les concepteurs de ce test [Jacobi E. et al., 2011,
Belhadj O. et al., 2014a, 2014b]. La seconde est une
déclinaison de ce test, que nous avons réalisée au
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Plaque de verre

Echantillons

Figure 1. Vue générale (a gauche) et
schéma (a droite) du montage utilisé pour
suivre la cinétique de migration des encres
a 100 % HR © CRC/Chavanne.

laboratoire a partir d’un papier main 100 % lin, encollé
a la gélatine puis marqué a I'encre ferrogallique a I'aide
d’un tampon tracant a la fois des écritures et des lignes
droites?.

Suivi photographique des migrations

Les échantillons ont été placés sur un méme intissé
polyester, puis dans une boite, dont le fond était rempli
d’eau pour assurer une humidité relative de 100 % (fig. 1).
Une plague de verre couvre I'ensemble de maniére a
obtenir une certaine étanché de la boite et une bonne
visibilité des échantillons. Un thermohygrometre (hygro-
bouton, Proges-Plus), placé a c6té des échantillons,
permet de vérifier la montée de I'humidité relative.
'ensemble est placé sur un banc photographique et le
suivi visuel des migrations est assuré par la prise d'un
cliché par heure a compter de la fermeture de la boite,
étant entendu que I'équilibre 100 % HR s’obtient
plusieurs heures apres la fermeture de la boite3.

Impact de I’encollage a la gélatine

sur les papiers tests

Nous avons dans un premier temps comparé la sensi-
bilité¢ a 'humidité des deux papiers tests imprégnés
de bathophénanthroline en les plagant ensemble dans
la boite humide. Sans surprise, pour ces deux types
d’échantillons, des halos notables de teinte fushia sont
observés apres une exposition prolongée a 100 % HR,
ce qui témoigne d’une migration d’ions fer Il. Toutefois,
a exposition égale, les migrations observées sur les
papiers tests encollés a la gélatine sont moindres par
rapport aux papiers-tests DMT, non encollés. Ceci est
probablement di a une forte interaction entre la géla-



tine et le fer, qui limite la migration de ce dernier. Pour
la suite de notre travail, nous nous sommes donc limi-
tés aux papiers tests DMT car c’était eux qui présen-
taient les migrations les plus évidentes.

Migrations observées sur les échantillons

Pour estimer si les migrations pouvaient atteindre une
certaine limite au-dela de laquelle elles ne semblaient
plus progresser, nous avons suivi sur une période de
4 jours, par des clichés photographiques, le comporte-
ment, dans la boite a 100 % HR, du papier test DMT
et des quatorze manuscrits originaux. Parmi ces der-
niers, beaucoup donnaient lieu a des migrations relati-
vement subtiles a voir et quelques-uns seulement a
des migrations flagrantes. De maniere générale, les
cinétiques de migration observées sur le papier test
DMT et les échantillons originaux étaient assez simi-
laires (fig. 2) : sur les échantillons les plus sensibles, la
migration des encres devient visible a partir d’environ
10-15 heures apres fermeture de la boite. Les halos
formés autour et au verso des inscriptions progressent
ensuite pendant environ 24 heures, puis semblent se
stabiliser. Cette durée de 10-15 heures nécessaire a
I'apparition des premiers halos doit étre prise en
compte avec beaucoup de précautions, car les enre-
gistrements thermo-hygrométriques montrent que
I’humidité relative ne progresse que lentement apres
fermeture de la boite. Il faut environ 4 a 5 heures
pour atteindre 90 % HR, puis 5 a 10 heures supplé-
mentaires pour dépasser la barre des 95 % HR.
'estimation des 10-15 heures nécessaires pour la for-
mation des premiers halos doit donc étre considérée a
la baisse et ne donne guere qu’'un ordre de grandeur.

Elle indique que les migrations d’encres démarrent
rapidement en quelques heures lorsque les docu-
ments sont exposés a de fortes humidités. En
revanche, nos mesures montrent clairement qu'une
fois la migration entamée, elle se poursuit sur environ
1 jour, puis atteint une sorte d’état limite.

Apres ces quatre jours d’exposition, les échantillons
ont été congelés a —20° C pendant deux jours, puis ont
été replacés dans la boite a 100 % HR pendant 4 jours
a température ambiante. Les clichés photographiques
n‘ont montré aucun changement d’aspect pendant
cette seconde exposition. Ces observations indiquent
que la migration du fer et des composés colorés de
I'encre atteint, apres 1 a 2 jours d’exposition a 100 %
HR, une limite au-dela de laquelle le fait de congeler et
de décongeler sans prendre de précaution particuliere
n'aura pas d’impact.

Des tests complémentaires ont été entrepris pour éva-
luer le comportement des échantillons lorsque la
migration n’a pas encore atteint son seuil maximal.
Pour cela, les manuscrits originaux et les papiers tests
DMT ont été placés dans la boite a 100 % HR pendant
15 heures, une durée suffisante pour amorcer la
migration mais bien inférieure aux temps pour lesquels
plus aucune progression n'est observée. Les échan-
tillons ont ensuite été congelés a —20° C pendant deux
jours, puis ont été replacés dans la boite pendant
4 jours. On constate que la congélation n'a pas
d’impact sur l'aspect visuel des tracés. Cependant,
une reprise de la migration du fer et des composés
colorés est observée apres décongélation. Elle est
généralement subtile sur les échantillons originaux,
mais flagrante sur les papiers test DMT (fig. 3).

Oh 10h 15h 24h 36h 2 jours

Figure 2. Suivi photographique au cours du temps des migrations observées, recto et verso, sur
un manuscrit original sur papier bleu (partie haute) et sur le papier test DMT (partie basse)

© CRC/Chavanne.

4 jours Figure 3. Photographies prises sur un échantillon original
(partie haute) et sur le papier test DMT (partie basse),
avant (clichés de gauche), aprés séjour dans la boite a
100 % pendant 16 heures (clichés du centre). A la suite
de cela, les échantillons ont été congelés, puis placés a
nouveau dans la boite a 100 % HR pendant quatre jours
(clichés de droite) © CRC/Chavanne.
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Le cas du manuscrit de Sébastien
Gangneux le Jeune

La décongélation du recueil

Le manuscrit de Sébastien Gangneux le Jeune a été
exposé a de fortes humidités (certainement bien supé-
rieures a 85 % HR) pendant 4 a 5 jours, un laps de
temps largement suffisant pour permettre une migra-
tion maximale des encres ferrogalliques. Au regard du
résultat des tests décrits précédemment, nous en
sommes venus a la conclusion que le risque de migra-
tion additionnelle des encres au moment de la décon-
gélation était mineur. La lyophilisation n'a donc pas été
retenue et I'ouvrage a été décongelé a I'air libre.

La couvrure est largement endommagée et d’'une
valeur bien moindre que celle du corps d’ouvrage. De
plus, la technique du surjet utilisée pour constituer les
dix-sept cahiers compromet sérieusement leur ouver-
ture et la consultation du manuscrit. C'est pourquoi
I'option de déposer la reliure, défaire la couture et
reconstituer les cahiers du corps d’ouvrage par la pose
de charnieres a été retenue. Dans cette perspective, la
décongélation de 'ouvrage a été organisée progressi-
vement de maniere a découdre les cahiers un par un.
Apres avoir gratté la couche de givre qui le recouvrait
(fig. 4a), nous avons placé l'ouvrage entre deux papiers
buvard et avons utilisé un seche-cheveux pour accélé-
rer la décongélation des plats tout en limitant celle du
corps d’ouvrage (fig. 4b). Une fois les plats désolidari-
sés et le dos démonté, nous avons rapidement accédé
aux premiers feuillets pour vérifier la tenue des rouges

(fig. 4c). De maniere évidente, les rouges se sont
reportés d’'un feuillet a I'autre, mais ce report semble
avoir eu lieu pendant l'inondation et non aprés la
décongélation, comme en témoigne une photographie
prise sur les premiers feuillets de I'ouvrage apres la
catastrophe, mais avant la congélation (fig. ba-d). Une
journée de travail étant insuffisante pour décongeler
I'ensemble du volume, nous avons pris le parti de
replacer ce qui restait du bloc texte au congélateur, a
-20° C, et de poursuivre notre travail le lendemain. Les
feuillets du corps d’ouvrage ont alors été progressive-
ment décousus (fig. 4d) en utilisant, de méme que
pour les plats, un buvard pour éponger I'eau liquide et
un seche-cheveux. Les feuillets, une fois détachés ont
été mis a sécher entre feutres.

Restauration aprés décongélation

Les feuillets, une fois séchés, témoignent d’une migra-
tion importante des encres ferrogalliques. La compa-
raison des écritures avec celles d'un cahier d’écriture
du méme auteur (1779 et 1780), mais non affecté par
I'inondation car conservé par chance au premier étage
du domicile inondé, montre que la plupart de ces
migrations ont été provoquées par le dégat des eaux,
de méme que dans le cas des rouges des ornementa-
tions qui décorent le volume (fig. 5). Comme la migra-
tion des encres ferrogalliques constitue une forte
menace pour la conservation a long terme de I'ouvrage,
nous avons opté pour un traitement de stabilisation
des encres par le phytate de calcium combiné a
I'nydrogénocarbonate de calcium. Cette approche,
proposée dans les années 1990
[Neevel J. G., 1995], a, depuis, large-
ment prouvé son efficacité [Botti L. ef
al., 2005, Henninges U. et Potthast
A., 2008, Rouchon V. et al., 2011].
Compte tenu de la présence des
rouges qui avaient une large tendance
a se reporter sur tout médium placé
au contact des feuillets, le traitement a

été opéré par flottaison sur cadres de

sérigraphie [Rouchon V. et al., 2012].

Figure 4. Décongélation du recueil : (a) grattage du givre — (b) utilisation d’'un séche-cheveux pour accélérer
la décongélation de la partie extérieure du volume (1) placé entre deux buvards (2) — (c) et (d) démontage
progressif des feuillets et du surjetage. © INP/Chavanne.
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A la suite de quoi les feuillets ont été
séchés, puis ré-encollés a la gélatine
(Gabi Kleindorfer, gélatine de qualité
photographique Restoration 1, 30 g/L),
avec, lorsque cela s'avérait néces-
saire, un renforcement local ou géné-
ralisé par doublage, a l'aide d’un
papier japon de 2 a 3.5 g/m? (fig. 5e).
Des charnieres, constituées d'un papier
japon de grammage inférieur a celui
du papier d'ceuvre, ont été posées



Figure 5. Aspect de I'intérieur du corps d’ouvrage avant congélation (a-b), pendant la décongélation
(c-d) et apres le traitement de restauration (e) © INP/Dequier.

pour constituer les fonds de cahiers, et une nouvelle
reliure de conservation a été réalisée pour le recueil.

Conclusion

Ce projet de restauration d'un recueil manuscrit congelé
a la suite d’une inondation a posé un certain nombre
de questions vis-a-vis du comportement des encres
ferrogalliques. Le recueil n'avait pas été immergé dans
I'eau, mais avait été exposé quatre a cing jours a de
tres fortes humidités. Le papier avait été plus que lar-
gement humidifié avec un risque maximal de migration
des encres ferrogalliques. Il s’agissait en particulier de
savoir si la décongélation du manuscrit pouvait entrai-
ner de nouvelles migrations d’encres compromettant
encore davantage la conservation future du recueil. Ce
travail, au cours duguel nous avons observé le com-
portement d’échantillons originaux et de papiers tests,
nous a permis d’apporter plusieurs éléments de réponse
a cette question. Tout d’'abord, si I'exposition a une
forte humidité est inférieure a deux jours, il y a un
risque de reprise de migration qui doit étre pris en
compte au moment de la décongélation afin que des
dégats supplémentaires ne viennent pas s'ajouter a
ceux des sinistres. Pour limiter ce risque, il est possible,
par exemple, de recourir a la lyophilisation. Si I'exposi-
tion a un taux d’humidité élevée est supérieure a deux
jours, ce risque est beaucoup plus limité et le docu-
ment peut étre décongelé et séché a l'air libre. Le
recueil manuscrit de notre étude correspondait a ce
deuxieme cas de figure et a donc été décongelé selon
une méthode simple aisément utilisable en atelier.
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Notes

1. La lyophilisation nécessite un équipement particulier capable
de gérer les basses températures et les basses pressions
auxqguelles on soumet les ouvrages. Cela représente un
investissement financier significatif et peu d’ateliers sont
pourvus de cette technique. Les appareillages sont congus
pour traiter des volumes importants et sont généralement
sollicités pour des opérations de traitement de masse.

2. Le papier a été fabriqué a partir de vieux draps de lin par
le moulin du Verger (Puymoyen, Charente). Son encollage a
été réalisé par immersion pendant 10 minutes dans un bain
de gélatine (Gabi Kleindorfer, gélatine de qualité photographique
Restoration 1, 30 g/L, 50° C). Le papier est ensuite suspendu
pour séchage a température ambiante. La concentration
de gélatine déposée dans le papier a été estimée a environ
7 % m/m. L'encre a été fabriquée selon la méme recette
que celle rapportée pour la conception du DMT [Jacobi E.
etal., 2011].

3. Le domaine de validité des hygrometres est généralement
limité et ne permet pas de couvrir avec précision la gamme
95-100 % HR. Dans notre cas de figure, 'hnumidité affichée
par le capteur augmente a la fermeture de la boite
pour se stabiliser, en moins d'une journée, a 97 %,
ce qui, compte tenu de sa précision, correspond bien
aux 100 % recherchés.
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Résumé

Ce travail aborde la restauration d’un ouvrage manus-
crit ayant subi, de maniére indirecte, un dégat des
eaux : I'ouvrage n'a pas été immergé, mais est resté
quatre a cing jours au-dessus du niveau de l'eau.
'humidité élevée a provoqué une migration des
encres ferrogalliques au verso et autour des inscrip-
tions. L'ouvrage a été congelé et la question se pose de
savoir s'il peut étre décongelé sans risque de migra-
tions supplémentaires. Pour y répondre, nous avons
étudié le comportement de papiers test imprégnés de
bathophénanthroline et d’'un ensemble de manuscrits
sans valeur, exposés a de fortes humidités (proches de
100 %). En deca de un a deux jours d’exposition a
100 % HR, le risque de reprise de migration existe si
I'on congele le document et qu’on lI'expose encore,
apres dégel, a 100 % HR. En revanche, au-dela de un
a deux jours, les migrations d’encre semblent se stabi-
liser et ne reprennent pas aprés décongélation.
Le manuscrit a donc été décongelé progressivement
a l'air, sans précautions supplémentaires. Pour limiter
la future fragilisation du papier par les encres qui
ont migré, il a été traité au phytate de calcium et a
I'hydrogénocarbonate de calcium.

Mots-clés : inondation, encres, congélation/décongéla-
tion, migration.

Abstract

This work deals with the restoration of a manuscript
indirectly affected by a water damage: it was not
submerged, but remained 4 to 5 days above the water
level. The high humidity caused the migration of iron
gall inks to the verso and around the inscriptions. The
manuscript was frozen and the question arises as to
whether defrosting is possible without inducing more
migrations. To answer this question, we studied the
behaviour of valueless manuscripts and test papers
impregnated with bathophenanthroline exposed to
high humidity (close to 100%). Below one to two days
of exposure to 100% RH, migration may restart if
the document is frozen and again exposed, after
defrosting, to 100% RH. Reversely, after 1 to 2 days,
ink migration seems to reach a limit and does not
restart after thawing. Therefore, manuscript was
defrosted gradually in ambient conditions, without
any additional precautions. To limit the future weake-
ning of the paper by the migrating inks, it was treated
with calcium phytate and calcium hydrogen carbonate.
Key words: Flood, inks, freezing/thawwing, migration.




