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Par choix ou par défaut

L’essai des minerais au four a moufle,
du xve au xx1¢€ siécle

Joseph Gauthier, Florian Téreygeol

Résumé

L'essai des minerais a joué plusieurs réles dans l'économie de la production
miniéere, notamment a partir de la fin de la période médiévale. Cest a cette
époque quont été développées des techniques danalyse opérant sur quelques
grammes de minerai dans un four a moufle. Représentatif et reproductible, cet
essai par voie séche était utile a la gestion des chantiers miniers,au commerce
des minerais, a loptimisation des procédés métallurgiques tout en permettant
le controle de la production. Les modes opératoires de l'essai au four a moufle,
perfectionnés au cours du xvi® siecle notamment par Lazarus Ercker, ont été
pratiqués sans grands changements jusqu’au xix® siecle et le sont encore de
nos jours. Une concurrence avec dautres techniques, développées pour la voie
humide du xvii® au xix® siecle et pour la spectrométrie de masse au xx© siecle,n’a
jamais fait disparaitre lessai par voie seche. Il a méme été préféré a tout autre
procédé jusqu’au milieu du xix® siecle.

Mots-clés

mines, métallurgie, analyse chimique, science moderne, histoire, économie

% Joseph Gauthier, Florian Téreygeol, « Par choix ou par défaut. Lessai des minerais au
four a moufle, du xv® au xxi© siecle», Artefact,n°21, 2024, p. 291-311.
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Choice or Constraint.
Muffle Furnace Assaying,
15"-21¢ Centuries

Abstract

Assay of ores played several roles in the history of mining production, partic-
ularly from the late medieval period onwards. At this time, laboratory technics
of analysis were developed. Then, assays were operated on a few grams of ore
into a muffle furnace. Thanks to its representativeness and reproducibility, dry
ore assaying methods were useful for mining management, ore trade and opti-
misation of metallurgical processes. Furthermore, it allowed a rigorous control
of the production. Muffle furnace assay was improved all along the 16 century,
especially by Lazarus Ercker. No real change was done in the process up to the
19t century. It is still used today, yet other methods exist. Wet processes were
elaborated between the 17™ and the 19* centuries,and mass spectrometry came
in the 20™ century. But they never totally replaced dry assaying techniques, which
was even the first choice until the mid-19* century.

Keywords

mines, metallurgy, chemical analysis, modern science, history, economy

ssayer le minerai n'est pas un acte indispensable, techniquement

parlant, pour produire du métal. Lopération releve de 'anticipation

et du contréle, ce qui lui donne une importance particuliere. Le
domaine a été le théatre, au cours du bas Moyen Age, du développement
de pratiques métallurgiques de laboratoire extrémement précises. Réalisé
au centre de l'exploitation miniére, 'essai des minerais au four & moufle
a été largement diffusé grace a I'écrit, en particulier dans le premier livre
imprimé traitant de métallurgie : le Probierbiichlein'. Ce dernier a servi de
modele 2 de nombreux écrits traitant des essais entre le début du xvi° siecle
et la fin du x1x® siecle, depuis Zacharias Lochner et Samuel Zimmermann

1. La premié¢re édition connue d’un Probierbiichlein, anonyme, daterait de 1524 selon Sisco,
Smith 1949 (de 1518 selon Darmstaedter, 1926; de 1510 selon Hoover, Hoover, 1986 [1912]).
La traduction anglaise de Sisco et Smith est fondée sur la version éditée par Heinrich Steyner a
Augsburg en 1534, éclairée par d’autres tirages du xvi° siecle.
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jusqu'a Nicolas-Louis Vauquelin et Carl A. M. Balling®. Cette longue tra-
dition de littérature technique témoigne de I'utilisation des mémes modes
opératoires quatre siecles aprés leur mise au point. Les pratiques d’essayeurs
des mines de Potosi dont il est question en conclusion montrent que I’essai
par voie séche est toujours pratiqué de nos jours, selon le méme proto-
cole que celui établi au xvr© siecle. Ce n'est pourtant pas faute de disposer
d’autres solutions pour tester les minerais, développées surtout a partir du
xvir siecle. Camalgame, 'attaque acide, le chalumeau, la spectrométrie de
masse sont autant de techniques d’analyse qui sont venues concurrencer
Pessai au four & moufle, mais qui ne 'ont jamais remplacé au plus proche
des filons. Les objectifs de I'essai du minerai et les conditions économiques
et sociales dans lesquels il est opéré peuvent expliquer cette pérennité, qui
étonne au regard des nombreuses évolutions techniques qu'ont connues
les procédés métallurgiques industriels. Vu principalement au travers des
sources imprimées germaniques, le laboratoire, pourtant lieu propice a
Pexploration et a 'innovation, montre une continuité des modes opé-
ratoires qui contraste avec l'usine. Peut-on alors envisager qu'une méme
technique ait pu satisfaire aux roles qui étaient les siens dans la gestion des
exploitations minieres pendant plusieurs siécles? Lessai au four a4 moufle,
pilier de la tenue économique de I'entreprise miniére, peut-il étre considéré
comme un réflexe, assimilable au comportement humain qui privilégierait
toujours la rentabilité? Aprés une période d’évolution rapide et radicale a
la fin du Moyen Age, sa persistance n'est pas tant liée au monde des tech-
niques qu’a ceux de 'économie et des savoirs.

Les roles de I'essai des minerais

Tel les indicia de Bermannus guidant de maniere stire le mineur d’Agricola
dans son repérage des gisements®, 'essai du minerai permet d’anticiper au
mieux le devenir de I'exploitation. C’est un test, un premier traitement
de la ressource qui accompagne toute découverte. Il passe d’abord par
I'observation visuelle puis, parfois, par une analyse plus poussée qui tente
de mieux caractériser la mati¢re®. Plusieurs termes désignent I'essai dans

2. Lochner, 1565 ; Zimmermann, 1573; Vauquelin, 1799; Balling, 1879.

3. Blay, Halleux, 1998 («Savoirs techniques», p. 801-811); Halleux, Yans (éd. et trad.), 1990,
p. 28-29 (édition originale Agricola, Bermannus, sive de re metallica, 1530).

4. Cette premicre observation systématique est bien illustrée par les miniatures du Lapidario
d’Alphonse le Sage dans la seconde moitié¢ du xir® siecle.
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les textes médiévaux. Le plus courant est celui d’éprenve : probare en latin,
probar en espagnol, probieren en allemand, éprouver en frangais. Le mot
essai est également courant : essayer en franqais, ensayar en espagnol, sag-
giare ou assaggiare en italien. Les termes examinatio, mostra, ou experimen-
tum sont plus rarement employés; le dernier pouvant étre interprété de
différentes maniéres. Du constat de I'efficacité d’un procédé, quelle qu'en
soit 'origine, a la volonté de vérifier qu'une opération a bien été comprise,
Vexperimentum couvre un large panel de comportements et de pensées de
Partisan face a la transformation de la matiére’. En ce qui concerne le
domaine de I'essai, 'expérience correspond @ minima a un passage au feu
du minerai, afin d’en avoir «congnoissance et expérience», démarche qui
soppose a une simple estimation empirique fondée sur I'«apparence®».
Elle peut aller jusqu'a signifier une véritable pratique expérimentale, au
sens que lui donne la science classique’, soit une expérience paramétrée et
reproductible qui ne se limite plus & un constat, une vérification par la
preuve. Dans tous les cas, 'essai est un acte intentionnel au cours duquel
le métallurgiste observe le comportement du minerai au feu et calcule le
rapport pondéral entre la charge et le produit obtenu. C’est une analyse
minérale qualitative et quantitative. La démarche est le plus souvent des-
tinée a rechercher 'argent, bien que le cuivre et le plomb fassent aussi
'objet d’essais.

Lanalyse du contexte économique et politique d’opérations d’essai de
minerai recensées dans divers fonds d’archives européens a permis de
proposer quatre fonctions pour la période bas Moyen Age-Renaissance®.
En premier lieu, cest un calcul de rentabilité : une premiere fonte sur
un gisement récemment découvert permet de voir si le minerai peut étre
fondu et si la teneur en métal est sufhisante pour couvrir les frais engagés.
Lessai fonde la décision de mettre en exploitation ou oriente la conduite
de chantiers en cours. Lopération procure aux entrepreneurs une donnée
économique fiable a partir de laquelle ils peuvent élaborer leur stratégie
d’investissement.

5. Halleux, 2009, p. 128-139.

6. Dauvet, Journal, f> 271 : «on tirera la mine dudit fillon qui a apparence d’estre bonne. Et icelle
mine tirée, recuite et affinée par le maistre fondeur et affineur les saura et aura en congnoissance et
experience si elle est et sera prouffitable ou non.»

7. Blay, Halleux, 1998 («Introduction», p. 1-x; « Expérience», p. 511-523).

8. Gauthier, 2012.
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Cet essai, au Moyen Age, est souvent réalisé a grande échelle, en procé-
dant & une premicre fonte a la maniere de celles qui pourraient suivre.
Cet événement laisse transparaitre une autre utilité de cette opération qui
est d’affirmer la propriété du gisement. Lépreuve est réalisée sous I'ceil
de témoins, représentants du prince, dont la présence sert a affirmer les
droits régaliens du seigneur propriétaire sur 'exploitation des gisements
polymétalliques. Lessai a ici une valeur démonstrative. La représentation
des autorités est assurée, dés le x111° siécle dans les cités toscanes et & partir
de la fin du xv* siecle dans les districts miniers germaniques, par le biais de
I'assermentation de I'essayeur, qui est officier des mines’.

Avec le développement des techniques a petite échelle a partir du x1r° siecle,
Ianalyse qui se fait désormais sur quelques grammes de minerai remplit de
nouveaux objectifs. Elle est 'occasion pour I'essayeur de contrdler le bon
fonctionnement d’une opération, voire d’améliorer un procédé métallur-
gique. Cest un essai & but technique, véritable travail de recherche mené
par un artisan dont les plus remarquables exemples sont donnés par Lazarus
Ercker, maitre essayeur des empereurs Maximilien II et Rodolphe II'.

Cette analyse, réalisée en laboratoire, précise et rapide & mettre en ceuvre,
joue également un role central dans les transactions internes a I'entreprise
minicére : elle est destinée a fixer le prix d’une livraison de minerai a la fon-
derie. Cet objectif commercial est a vrai dire la principale raison d’étre de
Pessai dans les districts miniers modernes. Il modifie complétement les rela-
tions entre les acteurs de la production. La fiabilité des essais a petite échelle
a en effet participé 2 un mouvement de rationalisation des rapports au sein
des exploitations minieres. Uinnovation a contribué & un mouvement de
séparation des tAches entre extraction minicre et traitement métallurgique,
en jouant le role de charniere entre ces deux grandes phases de la chaine opé-
ratoire. Le mineur peut désormais étre payé immédiatement, sans attendre
que son minerai soit fondu; le fondeur peut stocker des minerais et ainsi les
associer entre eux afin d’optimiser la rentabilité des fontes. Lessai des mine-
rais constitue ainsi, au XvI° siecle, le véritable pivot des entreprises minieres.

9. Gauthier, 2018a; 2018b.

10. Ercker, 1574. Le traité de Lazarus Ercker est le seul ouvrage pouvant étre lié¢ a la tradition
des Probierbiichlein construit selon une approche systématique comparable a celle conduite par
Georgius Agricola. Il est d’autant plus intéressant qu'Ercker était essayeur et décrit donc sa pratique
sans intermédiaire. Son étude est en cela bien plus riche que celle du livre VII du De re metallica,
consacré aux essais. Pour une biographie de Lazarus Ercker, voir Beietlein, 1955.
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Les trois premiers roles de I'essai des minerais — prospectif, démonstratif et
technique — sont pleinement valables jusqu’au xvir® siecle. Au xvire siecle,
les nouveaux cadres institutionnels des sciences naturelles, comme la
naissance en France de 'administration centralisée des mines a partir des
années 1740, modifient la donne. Si la démonstration n’est plus de mise,
les droits sur les ressources miniéres étant garantis par d’autres dispositifs,
celui prospectif continue a jouer un grand réle, mais n'est plus que rare-
ment réalisé sur les sites miniers. Il est I'ccuvre de savants qui, dans des
laboratoires académiques, ne parlent bientdt plus d’essai ni d’épreuve, mais
de docimasie'’. La collecte d’échantillons sert autant 'économie miniére
que les efforts de classification du régne minéral.

L'essai des minerais au four a moufle

La notion d’essai par voie seche n'est apparue qu’au xviir* siecle, par oppo-
sition a l'essai par voie humide, qui consiste & mettre la prise en solu-
tion'?. Plusieurs modes opératoires correspondent a cette voie séche. Ce fut
d’abord une fonte test, faite & une échelle plus ou moins proche de celle de
production — soit sur plusieurs quintaux de minerai. Lessai ne devint un
domaine technique a part entiére qu’a partir du moment ot s'engagea la
miniaturisation du procédé de fonte. Cette évolution aboutit en effet 2 une
distinction franche avec la métallurgie de production en termes d’acteurs,
de compétences, d’outils, de temporalité des opérations voire de localisa-
tion de lactivité.

Le travail a petite échelle a été développé trés certainement en Italie et
en Saxe entre le xmr¢ et le xv* siecle : il se fait d’abord au creuset, sur
une centaine de grammes de minerai. Cest la pratique standard a Iglésias
(Sardaigne) au x1v* siécle et a Falset (Catalogne) au xv© siecle’®. La minia-
turisation de I'analyse a pourtant été poussée plus avant dans les districts
miniers germaniques. Plusieurs formes de creusets ayant servi a fondre

11. Entrée de I'Encyclopédie en 1751, la docimasie est définie comme suit dans la 4° édition du
Dictionnaire de [Académie francaise (1762) : «Lart d’essayer en petit les mines, pour savoir les
métaux quelles contiennent. Elle differe de la Métallurgie qui s'occupe du travail des mines en
grand.» Le terme «essai» reste utilisé dans les actes de la pratique, méme par les inspecteurs et
ingénieurs de mines.

12. Voir la contribution de Téreygeol, Gauthier, Absi, dans ce méme volume.

13. Gauthier, 2018a.
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du minerai ont été retrouvées a Freiberg (Saxe), dont certains datent du
X1 siecle'®. Mais ce ne semble étre qu'au xv* siécle que la pratique de
Iessai des minerais au scorificatoire dans un four a2 moufle se développe
réellement. Ce mode opératoire est courant au XxvI°® siécle, comme en
témoignent la documentation écrite ainsi que quelques corpus de mobilier
archéologique'. Des livres de recettes en partie consacrés aux essais, hérités
des compilations manuscrites médiévales, sont parmi les premiers livres
imprimés ayant pour sujet la technique. Les Probierbiichlein ont ensuite été
revus, corrigés et réimprimés pendant plusieurs siecles. Mais 'art de I'ana-
lyse minérale trouve rapidement son apogée avec la publication a Prague
en 1574 du Traité d'essai des minerais par Lazarus Erker. Lart de Iessai
des minerais au four 2 moufle, développé et parfait en un petit siécle, ne
connait ensuite aucune évolution majeure jusqu'a nos jours.

Le moufle est une volite formant une chambre de chauffe, ce qui permet
au contenant, couramment appelé creuset, de ne pas étre en contact avec
le combustible. Dans un bas foyer, ou un bas fourneau, le minerai est en
contact direct avec le charbon. Dans les essais au creuset, encore trés cou-
rants notamment pour les minerais de cuivre au xvI® siécle, le contenant
est placé au milieu des charbons dans des foyers de type foyer de forge. La
structure du four 4 moufle, ou four d’essai, consiste en une colonne, de
section carrée ou circulaire, composée d’un cendrier 2 la base, séparé de la
chambre de chauffe par une grille (Fig. 1). Le moufle se situe au coeur de
la partie haute. Deux portes percent la colonne : une au bas pour décen-
drer et régler le tirage, et une a mi-hauteur qui donne sur la chambre de
chauffe. Le sommet de la colonne est ouvert pour permettre I'alimentation
en charbon et I'évacuation des fumées. D’autres percements plus petits,
éventuellement équipés de systemes de fermeture coulissants, peuvent per-
mettre d’affiner la régulation du tirage et de 'atmosphére régnant dans
le moufle. Ce dernier est un demi-cylindre en céramique ouvert sur le
devant et fermé a l'arriére, posé sur une tablette d’argile. Il peut étre percé
de trous sur ses parois afin d’optimiser les flux d’air chaud. Cette chambre
de chauffe permet d’opérer dans une atmosphére controlée et protégée des
projections du foyer. Lobservation y est également grandement améliorée,
tout comme la précision des manipulations.

14. Dallmann, Giihne, 1993 ; Richter, 1994.
15. Osten, 1998 ; Gauthier, Fluck, 2010 ; Gauthier, 2023.
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Gueulard

Oeil du four

Porte du moufle

Moufle Volte
Foyer
Mentonniére . .
Grille ou L
resserrement
Cendrier
Sole du moufle -

Sole du four
Fig. 1. - Schéma du four a moufle

Daprés Christophe André Schlutter,Jean Hellot (éd.), De la fonte des mines,
des fonderies, &c. Tome premier qui traite des essais des mines et des métaux...,
Paris, Pissot, 1750, planche I.

Fig. 2. - Scorificatoires du xvi® siecle découverts
a Sainte-Marie-aux-Mines
Photographie Joseph Gauthier, 2023.
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Sila documentation écrite est riche de renseignements sur les fours a moufle
utilisés dans 'industrie minieére du xvi© siecle, le mobilier archéologique
afférent est rare. Plusieurs exemplaires de moufles des xvI© et xvir© siecles,
complets ou fragmentaires, sont connus dans I'espace de la province
miniére germanique'®, notamment & Oberstockstall (Autriche) et 2 Banskd
Stiavnica (Slovaquie)'. En Forét Noire, un fragment de moufle a été mis
au jour lors d’un sondage & Muggenbrunn dans les années 1990'. Cas
unique, un four complet de la seconde moitié du xvi° siecle est conservé
dans les Collections nationales de Dresde. Fait d’argile, comme la plupart
des fours d’essai de 'époque moderne, il présente la particularité d’étre
recouvert de plaques de fer finement décorées.

Dans ce type de four, le moufle ne permet pas de travailler au creuset, conte-
nant trop haut pour y prendre place. Un nouveau type de céramique métal-
lurgique fait donc son apparition avec le four 8 moufle, le scorificatoire, dont
la forme est originale et typique du travail des minerais a petite échelle. Il
sagit d’une petite coupe en argile a fond épais et largement ouverte. Tournée,
plus rarement moulée, la piece est faite d’une argile fine parfois glagurée,
afin de protéger I'argile cuite du plomb en fusion qui interagit trop avec la
silice. Sur le plan archéologique, trés peu de scorificatoires sont connus a
ce jour. Des collections importantes existent dans les districts miniers des
Carpates, du Tyrol ou d’Erzgebirge. En France, pour le xvr° siecle, 'unique
corpus existant provient des fouilles réalisées a Sainte-Marie-aux-Mines".
Les sept pieces qui le composent ne permettent pas de dresser une réelle
typologie, mais l'on retient une contenance moyenne d’environ 15ml
(volume moyen du bain de 5ml) pour une hauteur moyenne de 24 mm
et un diameétre moyen a 'ouverture de 53 mm (Fig. 2). Létude menée sur
plus de 150 scorificatoires mis au jour lors des fouilles du Kammerhof a
Bansk4 Stiavnica montre un faciés différent, mais proche, avec une conte-
nance moyenne du bain de 9,10 ml (volume moyen total de 18,4 ml) pour
une hauteur moyenne de 31 mm et un diamétre moyen a 'ouverture de
48 mm?. Chomogénéité du groupe et sa datation large (xvi®-xvir® siecles)
nautorisent pas, a ce stade, I'ébauche d’une chrono-typologie.

16. Des fragments de moufle du x1v* si¢cle ont récemment été identifiés dans les Pyrénées ariégeoises
mais ne semblent pas avoir fait partie d’'un four tel que nous I'avons décrit (Maqueda ez a/., a paraitre).
17. Osten, 1998 ; Gauthier, Fluck, 2010.

18. Goldenberg, Otto, Steuer, 1996, p. 114-122.

19. Gauthier, 2023.

20. Gauthier, 2012, p. 307-325.
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Tout l'intérét du couple four a moufle/scorificatoire réside dans la possi-
bilité de réaliser en une méme opération un processus d’oxydation et de
réduction du minerai. La forme ouverte du contenant est congue pour
offrir une surface de contact maximale avec I'atmosphére de la chambre
de chauffe. Une partie de I'art de 'essayeur consiste donc a contréler la
présence d’oxygene a l'intérieur du moufle. Pour une galéne (sulfure de
plomb argentifere), il convient d’abord de travailler sous atmosphére oxy-
dante, afin de se débarrasser du soufre présent dans le minerai. C’est ce que
Pon appelle, en métallurgie extractive, le grillage. Dans un second temps,
une atmosphére réductrice permet de priver le bain de I'oxygéne préala-
blement capté et d’arriver a un état métallique. C’est I'étape de réduction
qui, a Péchelle de la production, est réalisée dans un four spécifique parfois
appelé four & manche. Le four d’essai permet donc de combiner en une
seule opération ce qui d’ordinaire se déroule en deux temps?'.

La prise constitue la charge de minerai sur laquelle 'essai est réalisé et sert
de base au calcul de rendement en métal réalisé a la fin de 'opération.
Durant I'époque moderne, cette prise est généralement d’un quintal fictif,
soit 3,8 g. La prise est le résultat d’une opération sensible : I'échantillon-
nage ou prélévement. Cette étape est liée & une question plus technique
qui est celle de la préparation des minerais. Sans rentrer dans le détail
des modes opératoires, il faut avoir a Iesprit une régle de base, relati-
vement simple : aucune modification de la qualité de Iéchantillon ne
doit intervenir afin d’obtenir un résultat extrapolable a la totalité du lot
prélevé. Seule la calibration change, et ce vraisemblablement pour des
raisons techniques : 'essai au scorificatoire ne peut se faire que sur un
minerai réduit en poudre. Les cas d’enrichissement sont rares, du fait de
obligation d’essayer le minerai dans I'état auquel il est vendu. Dans la
plupart des cas, les échantillons sont prélevés aprés préparation et ne sont
pas enrichis apres échantillonnage, la part de stérile étant au contraire
volontairement conservée.

De la méme maniére, il ne peut étre fait état ici de la diversité des trai-
tements métallurgiques qui varient en fonction de la qualité des mine-
rais essayés. Lessayeur doit savoir observer les matériaux a analyser, afin
de définir le protocole & mettre en ceuvre. Une fois la prise constituée,

21. Gauthier, 2013; Mercier-Bion, Téreygeol, 2016.
22. Lenrichissement d’'un minerai consiste a éliminer les parties stériles qu'il contient.
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précisément pesée, elle peut ainsi subir plusieurs passages au feu, avec
addition de fondants ou de flux tels que le plomb, le salpétre, le verre
ou le borax. Létape ultime est généralement la coupellation, qui permet
d’obtenir le bouton du métal précieux recherché®. Lopération est menée
a l'aide du méme four & moufle dans une coupelle de cendres. La pesée du
bouton d’argent produit permet d’établir le rapport entre masse de la prise
et masse du produit, et donc de déterminer la teneur du minerai essayé.

Lessayeur au xvr* siecle dispose par conséquent d’un équipement qui lui
permet de travailler sur de tres petites quantités de matiére. Une grande
question traverse le traité de Lazarus Ercker publié & Prague en 1574 :
Iessai doit-il avoir pour but de révéler la teneur exacte en métal contenu
dans le minerai? Lessayeur saxon expose une technique d’essai par cou-
pellation directe du minerai qui permet de connaitre «la teneur exacte et
totale [en argent]*». Il n’en a pas moins conscience que I'objectif princi-
pal est d’obtenir des résultats comparables entre eux. A défaut de donner
le titre exact d’un minerai, essayeur doit privilégier la méthode capable
de produire les résultats les plus proches de ceux obtenus en production :
«si Pessai est fait correctement, [le résultat de la fonte en grand] corres-
pondra a ce qui a été trouvé a I'essai®. » Comparable a une démarche de
science expérimentale, I'essai pratiqué au sein des entreprises miniéres
modernes suit un protocole précis destiné a assurer la représentativité et
la reproductibilité de 'analyse.

Les autres options : voie humide
et chalumeau

Les traités techniques consacrés aux essais aux XvI¢ et XvIr® siécles et plus
largement a la métallurgie au xvir siecle ne laissent aucun doute : en
mati¢re de métallurgie extractive, et plus encore en matiere d’essai, la voie
séche occupe de loin la plus grande place. La voie humide est pourtant
présente de longue date dans les laboratoires de métallurgie. Les alchi-
mistes 'ont beaucoup utilisée principalement pour la séparation de l'or et
de l'argent. Le Probierbiichlein, premier livre de métallurgie imprimé, ne

23. Guirado, Téreygeol, Peyrat, 2010.
24. Ercker, 1574, £ 16v° : «den rechten voligen [Silber] halt. »
25. Ibid., £ 99v° : «man probir nur recht, so wirt sichs ausbringen der prob nach recht finden. »
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traite pas que de la voie séche : I'essai a la pierre de touche et les méthodes

de séparation des métaux par voie humide y sont exposés. On les retrouve
y

par la suite dans la plupart des traités relatifs aux essais.

En ce qui concerne les minerais, Vannoccio Biringuccio mentionne le
traitement au mercure au début de son chapitre sur les essais, mais s'en
détourne tres rapidement®. Le deuxieme Probierbiichlein signé a paru
en 1573, de la main de Samuel Zimmermann. Son ouvrage se distingue
des nombreux petits livres des essais copiés les uns sur les autres, malgré
quelques traces textuelles empruntées a des éditions antérieures”’. Lessai
des minerais y est abordé de maniére assez poussée, avec la description,
pour la premicre fois, de méthodes par voie humide®®. Lannée suivante,
Lazarus Ercker donne une maniere d’essayer les minerais d’or en passant
par une étape d’amalgame®.

Alvaro Alonso Barba, qui expose pour la premiére fois au xvire siécle les
méthodes d’amalgamation des minerais en usage en Amérique du Sud,
livre un intéressant apercu des opinions sur cette technique : «Les bons
artistes [...] ne se fient pas & I'épreuve du vif-argent, qui est fort trom-
peuse, et n'en jugent point non plus par le rapport des yeux™.» Alors
qu’elles étaient balbutiantes au xvI° siecle, les techniques d’extraction par
amalgamation au mercure ont été largement développées au siecle sui-
vant, notamment dans les mines du vice-royaume du Pérou ol officiait
Barba. Son avis quant a la valeur de P'essai par voie humide est néan-
moins sans appel, ce qui est d’autant plus notable que la mise en place
du processus d’amalgamation par les Espagnols a joué un réle important
dans le contrdle politique du territoire inca par les Espagnols, au-dela de
sa valeur technique®'.

26. Biringuccio, 1540, f* 45v°.

27. Sans tenir compte du Probierbiichlein manuscrit de Lazarus Ercker de 1556 (Beietlein,
Winkelmann, 1968), I'ouvrage de Samuel Zimmermann (Augsburg, 1573) est le premier a se déta-
cher franchement de la tradition initiée par le Probierbiichlein publié 3 Magdeburg en 1524. Le
seul écrit signé qui le précede est celui de Zacharias Lochner (Niirnberg, 1565) qui se distingue
peu des éditions anonymes connues par ailleurs : dix parues entre 1524 et 1564 a Magdeburg,
Strasbourg, Augsburg ou Niirnberg; trois parues entre 1574 et 1608 a Frankfurt (Sisco, Smith,
1949, p. 163-178). Trois autres livres des essais signés sont connus pour le xvi° siecle : Ercker, 1574;
Schreittmann, 1578; Fachs, 1595 (Gauthier, 2012, p. 224-233).

28. Zimmermann, 1573, p. 59-65 et suiv. (Prob mit Wasser, qui soppose a Prob mit ou im fewr).
29. Ercker, 1574, f* 47v°-48.

30. Barba, Lenglet du Fresnoy (trad.), 1751 [1640], p. 292.

31. Téreygeol, Cruz, 2021.
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En Europe, la voie humide reste extrémement rare au xviIr® siecle pour ce
qui est de 'essai des minerais, comme en témoigne le traité de Christoph
Andreas Schliiter®. Elle trouve par contre sa place dans les laboratoires de
chimie minérale, notamment dans celui de I'Ecole des Mines. Les nom-
breux essais de minerais rapportés dans le Journal des mines puis dans les
Annales des mines en témoignent, méme si la concurrence entre la voie
seche et 'utilisation des acides, notamment en ce qui concerne les minerais
de plomb argentifere, reste vive. Lessai mené par Jean-Baptiste Fournet
en 1826, discuté par Pierre Berthier, en est un bon exemple”. Fervent
partisan de la voie seche, Berthier affirme quelques années plus tard : «La
scorification s'applique a toutes les matieres argentiferes sans exception, et
cest en méme temps le moyen d’essai le plus exact®®. »

Lessai au chalumeau peut étre considéré comme une autre solution,
apparue tardivement, applicable aux minerais. Le principe est de fondre
un échantillon, plus léger encore que les prises mises en jeu dans la sco-
rification, placé sur un charbon, sous chaleur tres vive. Pratique courante
au x1x° siecle”, développée grace aux appareils a gaz, on peut en voir les
rudiments dans les traités du xvi° siecle. Agricola et Ercker présentent
tous deux une technique de réduction du minerai d’étain positionné
dans un trou creusé dans un morceau de charbon, recouvert d’un second
charbon. Cet ensemble est ensuite fondu, soit directement dans le foyer
de la forge, soit dans un creuset quand un peu de flux noir® est ajouté a
la prise. On devine que la cassitérite, un oxyde d’étain, se préte particu-
lierement a cette technique métallurgique. Celle-ci ne se retrouve ni chez
Schindler ni chez Schliiter. Pratiqué dans les laboratoires académiques
d’analyse minérale, 'essai au chalumeau ne semble pas avoir concurrencé
'usage du four 2 moufle dans les centres miniers.

32. Schliiter, 1738.

33. Fournet, Berthier, 1826.

34. Berthier, 1834, t. 2, p. 833.

35. La premiére référence en la matiere est l'ouvrage du chimiste suédois Berzelius (Stockholm
1820; Paris 1821). Pour une application uniquement dans le domaine métallurgique, voir Berthier,
1834.

36. Mélange de tartre, de salpétre et de charbon.
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En guise de coda : I'essai de vérification

Si Pon poursuit notre observation des pratiques de chimie minérale en
cette premiere moitié de xix© siecle, le manuel de métallurgie générale de
Wilhelm August Lampadius apporte une nouvelle perspective qui prend
le contre-pied de ce que nous avons constaté jusqualors®. Le professeur
de la Bergakademie de Freiberg y propose une classification originale des
essais en fonction de leur but®®. Il distingue les «essais sous le rapport
commercial » et les «essais de traitement», ainsi que les « essais analytiques »
et les «essais de vérification ». Bien que ces catégories soient définies «dans
la plus grande étendue de la science des essais», Lampadius les applique
tous a 'exploitation miniére et, dans ce cadre, aux minerais.

Les deux premicres correspondent en tous points a I'essai commercial
et a I'essai technique exposés ci-dessus. Lessai analytique est par contre
chose improbable dans un contexte d’exploitation miniere avant la fin du
xvir siecle. Il ambitionne de «connaitre toutes les parties constituantes
d’un minerai ou du produit de 'art» et de les retrouver apres transforma-
tion de la mati¢re par la métallurgie. C'est, selon Lampadius, «la véritable
clef de la théorie des procédés métallurgiques®». On devine une analyse
qualitative et quantitative, sinon élémentaire, qui se veut du moins exhaus-
tive. Cette démarche n’est pas décelable dans les écrits des essayeurs et autres
métallurgistes travaillant dans les mines aux xv1¢, xvir‘ et xvir siecles. On
saisit ici le passage du laboratoire d’essai sur le terrain de I'exploitation
miniere, a celui du chimiste ou du docimasiste, dans un laboratoire scien-
tifique — un parcours, soit dit en passant, emblématique de la carriere du
chimiste allemand, passé d’'un poste de chimiste dans I'industrie du fer a
celui de professeur a la Bergakademie de Freiberg.

Lessai de vérification consiste, quant a lui, a évaluer avec une « précision
extréme» la perte liée aux procédés métallurgiques en grand par des essais
qui visent a produire la totalité du métal contenu dans une matiére,
pour ce qui nous concerne dans un minerai. Lampadius estime que ces
essais ne peuvent se faire que par voie humide*’. Nous avons pourtant

37. Lampadius, 1827 ; traduction francaise : Lampadius, Arrault, 1840.
38. Lampadius, Arrault, 1840, p. 17-21.

39. Ibid., p. 20.

40. Ibid., p. 19; p. 309-312.
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trouvé les premiers indices d’une telle démarche dans les traités du
xvI® siecle, notamment chez Ercker qui, nous I'avons évoqué, décrivait
des techniques permettant d’approcher au mieux la teneur réelle d’un
minerai. Le maitre essayeur n'insistait pas — a regret? — sur ce procédé
pour des raisons techniques, et surtout parce qu’il n’avait aucun intérét
dans la démarche, principalement commerciale, de I'essai. La volonté de
perfectionner les techniques de production comprend treés certainement
des comparaisons entre les rendements des opérations a petite et a grande
échelle. Les sources imprimées n’offrent qu'un seul exemple de remise en
cause d’'une méthode de fonte en grand, chez Ercker, a propos du traite-
ment d’un minerai d’étain®’. On ne sait si les essais qui ont mené a cette
conclusion ont été faits a dessein ou non. Mais il ne s’agit pas vraiment
d’une démarche similaire a la vérification, au contréle de qualité évoqué
par Lampadius. Ce contréle existe par contre des le xvi© siecle sur le pro-
duit fini, les lingots d’argent, et méme avant dans les ateliers monétaires,
ou C’est le travail principal de I'essayeur.

La voie seche a ainsi été de loin le principal moyen d’essayer les mine-
rais tout au long de lhistoire mini¢re médiévale et moderne. Lessai au
four a moufle constitue une véritable technologie de pointe dés la fin
du Moyen Age puis pendant plusieurs siécles. Méme au sein des labora-
toires de docimasie du xrx® siecle, ot la voie humide prenait de plus en
plus de place, scorification et coupellation sont restées les voies de I'essai
ordinaire”. La voie séche n’a vraiment été remplacée qu'au xx° siecle par
les méthodes d’analyse spectrométrique. Mais I'usage du four a moufle
pour essayer les minerais perdure néanmoins, et autrement que lors des
approches d’archéologie expérimentale. A Potost, en Bolivie, 4 ot le Cerro
Rico est toujours exploité a plus de 4000 m d’altitude, les essayeurs ne
testent les minerais d’argent que par voie seche®. Léquipement a évolué,
mais le matériel de base reste le méme (scorificatoire en céramique, plaque
de coulée, pinces...). Le changement principal tient a l'utilisation d’un
four a gaz ou électrique, qui facilite la gestion de la température. Mais
la chaine opératoire est globalement identique a celle décrite par Lazarus
Ercker dans la seconde moitié du xvr° siecle (Fig. 3 et 4).

41. Ercker, 1574, £2128v°-129r°.
42. Lampadius, Arrault, 1840, p. 309.
43. Voir la contribution de Téreygeol, Gauthier, Absi, dans ce méme volume.
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Fig. 3. - Essayeur au travail devant un four a moufle de section carrée

Georgius Agricola, De re metallica. Libri XII, Bale,
Hieronymus Froben & Nicolaus Episcopius, 1556, p. 223.
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Fig. 4. - Essayeur de Potosi devant un four électrique contenant
des scorificatoires

Photographie Florian Téreygeol, Potosi (Bolivie), mars 2003.
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Alors que I'usage systématique du four 2 moufle pour essayer les mine-
rais pouvait s’expliquer par une absence de choix réel jusqu’a la fin du
XVIII siécle, sa persistance jusqu’a nos jours nest pas si évidente. Le colit
des équipements spectrométriques explique aisément le non-recours a
cette méthode. Mais cela n’est pas valable pour la voie humide, employée
pour les minerais d’étain par les essayeurs de Potosi. Il faut ici considérer,
comme au XIx‘ siécle, la nécessité de correspondance entre le résultat
de lessai et celui de la production. Cobjectif de I'essayeur en contexte
minier n’est pas de connaitre la teneur exacte du minerai en argent, tant
que les processus de production ne sont pas en mesure d’extraire la tota-
lité du précieux. On retrouve la 'impératif de représentativité bien mis
en avant dans les sources du xvr° siecle. Les modifications du résultat de
Iessai en fonction des intéréts du vendeur et de 'acheteur relativisent
certes cette explication. Etudier le cotit d’'une analyse par voie séche et
celui d’'une analyse par voie humide donnerait peut-étre une autre clé
pour comprendre cette pérennité.

Celle-ci ne tient plus qu’a un fil, en cette premiere moitié de xx1° siecle.
Si le cas de Potosi est emblématique et peut certainement trouver des
équivalents, I'essai par voie séche semble, sous toute réserve, relever de
I'exception. Si 'essai des minerais par voie séche a perduré en Europe
jusqu'a la fin du x1x¢ siécle, il est particulierement difficile de quantifier
sa pratique a I'échelle mondiale aujourd’hui. Faut-il considérer que ce
domaine particulier de la chimie métallurgique a pu se constituer, durer
puis étre restreint dans son cadre géographique d’origine tout en survi-
vant dans des lieux isolés? Le constat d’une pérennité exceptionnelle de
ces techniques conduit ainsi, immanquablement, a s'interroger sur les
moments de rupture qui ont mis fin  leur pratique, a leur apprentissage,
a leur transmission.
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