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les sciences du patrimoine

le patrimoine : tout bien culturel a valeur artistique, architecturale, historique, esthétique,
provenant du passé dont on profite au présent et qu’on souhaite fransmetire aux générations

futures (UNESCO)

Inferdisciplinarité:

- Histoire de l'art
- Histoire

- Architecture

- Design

- Conservation-restauration
- Chimie

- Physique

- Biologie

- Matériaux

- Géologie



les matériaux du patrimoine

Tout matériau constitutit d'un bien patrimonial (monument ou objet)

- pierre

- verre

- méfal

- céramique
- platre

- pierres précieuses
- pigments
- vernis

- bois

- papier

- encre

- fextile

- plastique
- béton

= @S,

Trés souvent les biens sont multi-matériaux et hétérogénes, fragiles, rares |



les matériaux du patrimoine

Exemple : la reliure de Maastricht (1 14me sigcle), Louvre




Pourquoi étudier ces matériaux ¢

Objectif : étudier |'objet patrimonial pour comprendre

1. Comment il a été fabriqué 2 ELABORATION
2. Comment il s'est altéré 2 ALTERATION

3. Comment le conserverrestaurer @ CONSERVATION

les laboratoires du ministére de la Culture
Centre de recherche et de restauration des musées de France (C2RMF)
Llaboratoire de recherche des monuments historiques (LRMH)

Collaboration CNRS/Universités

Institut de minéralogie, de physique des matériaux et de cosmochimie (IMPMC)
Institut de recherche de Chimie Paris (IRCP)

Laboratoire interuniversitaire des systemes atmosphériques (LISA)



Comment on les analyse ¢

On part de I'ceil nu et on va zoomer jusau’'a I'échelle nécessaire pour répondre & la question
P |Usq P P 9
posée par les conservateurs/architectes.

MORPHOLOGIE
CEil MACRO
103 m
Microscope opfique MICRO
106 m
MEB
N/AN@)
MET 109 m




Comment on les analyse ¢

On part de I'ceil nu et on va zoomer jusau’'a I'échelle nécessaire pour répondre & la question
P |Usq P P 9
posée par les conservateurs/architectes.

COULEUR MORPHOILOGIE CHIMIE ET STRUCTURE

CFil CFil DRX MACRO
Colorimétre ICP 103 m
Réflectance

Hyperspectrale

XRF/EDX
Microscope opfique XAS MICRO
RAMAN/R 10¢ m
XANES
MEBI!! o
DA NANe
MET EELS 109 m



Des problématiques multi-échelles

On part de I'ceil nu et on va zoomer jusqu’a I'échelle nécessaire pour répondre & la question
|
posée par les conservateursrestaurateurs/architectes.

MACRO MICRO NANO

Statue encrassée Cro0tes noires Cendres de charbon Suies

« il faut connaitre la forét avant de commencer & regarder les veines des feuilles des arbres. »
Williams & Carter (2009)
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Uinterface céramique-glagure
1. ELABORATION




['art secret de Palissy [16%m siecle)

Anne Bouquillon, Christel Doublet (C2RMF)

Glacure

Pate

Schéma d'une céramique glagurée

Bassin rustique

Fragment d'une guirlande de fruits

11



l'intertace pate-glacure : un témoin des procédés de |'artiste

PARAMETRES D'ELABORATION PARAMETRES DE I'INTERFACE
Chimie de la pate - Taille de l'inferface
Chimie de la glagure - Morphologie des cristaux
Température T°(C) - Chimie des cristaux
Temps de palier ., : : - Structure des cristaux

Vitesse de refroidissement
Fritte ou mélange d'oxydes
Mono- ou double cuisson

Faire le lien avec des échantillons modéles



La préparation des échantillons pour le MEB

Laurent Cormier, Nicolas Menguy, Iméne Estéve (IMPMC]

1 mm
\ . . ‘, lccr 1 v il \ \ 1 e \J/
Tesson modéle Microscope optique Polissage ionfque Leica TX

EHT = 7.00 KV Signal A = AsB Date 13 Jun 2018 ma
WD = 60 mm Width = 114.4 pm Mag = 100KX IITIC 300 kV

E-Beam| Det
TLDB

dbservation MER FEG Zeis ab5 Découpe FIB Observation MET
et Bruker Quantax EDX (image STEM-HAADF) 13



Imagerie MEB-BSE des infertaces anciennes

P ' ” 10 um

Ftude de stratigraphie
Micro-hétérogénéités a |'échelle du cristal

M. Godet, G. Roisine, E. Beauvoit, D. Caurant, O. Maijérus, N. Menguy, O. Dargaud, A. Bouguillon, L. Cormier, Heritage, 2019, 2, 2480-2494



Analyse MEB-EDX des interfaces anciennes

—— interfacial crystal GLAZE  interfface ~ PASTE

glaze

Counts (a.u.)

Normalized intensity (a.u.)

WA
3 4 80 100 120 140 160 180
Energy (keV) Distance (um) 15




Comparaison avec les interfaces modéles

10 pm EHT = 7.00 k¥ Signal A = AsB Date :15 Mar 2018 mo 10 prm EHT = 7.00 kv Signal & = AsP. Date 13 Jun 2018 m; 10 pm EHT = 7.00 kv Signal A = AsB Date :23 Mar 2018 (=]
| — W= 61 mm Width = 114.4 pm Mag= 1.00K X% me] | WD = 80mm Width = 114.4 pm Mag= 1.00KX IITIC | — WD= 6.6 mm Width = 114.4 pm Mag= 1.00KX Im‘:

1000°C , O min 1000°C , 60 min 1000°C , 120 min

10 ym EHT = 7.00 kV Signal A = AsB Date 114 Aug 2018 m: 10 pm EHT = 7.00 kv Signal A= AsB Date 123 Mar 2018 m: 10 pm EHT = 7.00 kv Signal A = AsB Date 114 Aug 2018 !"1,_—1
WD= 57 mm Width = 114.4 pm Mag= 100KX Im‘: |—( WD = 86 mm Width = 114.4 pm Mag= 100Kx Iml: WD = 6.0 mm Width = 114.4 ym Mag= 1.00KX Il-:":

1000°C , 250°C/h 1000°C , 50°C/h 1000°C, 10°C/h

M. Godet, G. Roisine, E. Beauvoit, D. Caurant, O. Maijérus, N. Menguy, O. Dargaud, A. Bouguillon, L. Cormier, Heritage, 2019, 2, 2480—%294



Comparaison avec les interfaces modéles

Fichtre | Méme si j'ai
soigneusement détruit tous mes
orotocoles, vous avez réussi &
vous approcher de mes

procédés de fabrication |
(925° - 1000°C, Th de palier]

M. Godet, G. Roisine, E. Beauvoit, D. Caurant, O. Maijérus, N. Menguy, O. Dargaud, A. Bouguillon, L. Cormier, Heritage, 2019, 2, 2480-2494



Inferaction plomb-matériaux & Notre-Dame
2. ALTERATION

18



Contexte : I'incendie du 15 avril 2019 Y

e Recherche
des Monuments

Historiques

Zone horsfeu

Dépots particulaires plombiféres sur
les meubles de la cathédrale

Zone feu

wod NdBIBGE)

Environ 300 tonnes de plomb ont fondu

Dépots plombiféres et interaction avec

M. Godet, C. loisel, V. VergésBelmin, N. Menguy, A. Chabas, A. Vemey- les materiaux du foit (pierre, métal, verre]
Carron, M. Ropiquet, Q. Jacquet, A. Queffelec, A. Azéma, STOTEN, 2024, 19
Q46:1/4309.



Obijectits du projet de recherche PlombND

Caractériser les dépots plombiféres néoformés pendant I'incendie

» Morphologie
= Chimie

= Minéralogie

Dépdt sur verre
T

™ s
Dépét particulaire collecté sur bois Dépdt sur créte de faitage (métal)

O©IRMH



Obijectits du projet de recherche PlombND

Caractériser les dépots plombiféres néoformés pendant I'incendie

» Morphologie
= Chimie

= Minéralogie

OLRMH

Dépdt sur verre
\\‘ e

O©IRMH

B s R O 3 =
Dépét particulaire collecté sur bois Dépdt sur créte de faitage (métal)




La préparation des échantillons pour le MEB

poudre dispersée sur scotch carbone poudre inclue en résine et polie

22



La préparation des échantillons pour le MEB
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Morphologie et chimie du dépédt lié & l'incendie

Image optique Image MEB-BSE
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Morphologie et chimie du dépédt lié & l'incendie

BED-C 100k WD105mm HighP.C367 Highvac  x1200 — 10 BED-C 100V WDI0Smm Std-PCACO HighVac  x1600 — 10 BED.C 100kV WD10Smm  Std.PCA00 HighVac  x700 — 20um BEDC 100KV WD10Smm  Std-PCAOQ HighVac 700 — 0um

BED-C 100kV WD106mm High-P.C367 HighVac " BED-C 100kV WD105mm  Std-PCA400 HighVac  x1 700 BED-C 100kV WD105mm  Std-P.CA400
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Une chimie hétérogene

Vue en coupe transversale de particules collectées sur la console de |'orgue

p
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Image optique Carfographie chimique du Pb L

full — 8

Counts (a.u.)

g 100 pm 100 pm Energy (keV)
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\/ué erprbchéé Image MEB-BSE Spectres EDX
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Une chimie hétérogene

les microsphéres individuelles sont frés hétérogénes
= mélange de micro et nano-minéraux

Counts (a.u.)

_shell

5 6 7 8
Energy (keV)

‘; ﬁ90pni 100 pm

\/ué erprochéé Image MEB-BSE Spectres EDX

e
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les détis du MEB pour les matériaux du patrimoine

- il faut prélever et étre représentatit de |'objet/monument
- dégats d'irradiation

R et | e o5 |
Particule de platre (gypse) aprés quelques secondes sous le faisceau

électronique

28



Conclusion

4 N

le MEB est un outil indispensable
pour les sciences du patrimoine

Merci pour votre aftention | , f_‘"j:‘:% a
‘ Xy,
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Corpus : dépdts collectés par le IRMH (20192020

PRES DE 'ORGUE

==\
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ARSI 4
BN

Slefyle Pupitre Console Rampe Structure
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CHAPELLE DE LA SACRISTIE

REF

Maconnerie plafond 30




50 nm

MICRO

dF/dlogD

100
Particle diameter D (um)

granulométrie des particules

NANO
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Pierre altérée par le feu collectée par le [RMH (2019

Pignon ouest, coté intérieur des combles (24 avril 2019) 32



Morphologie : une stratigraphie d'altération complexe

. ! Une sfrafigraphie complexe :

* | ol v her 500um

.

Quelle est chaque couche ¢ Ou est le plomb @

- Une couche translucide olive (20 pm)
Une couche jaune (500 pm)
Une couche blanche (100 pm)

la pierre noire (brilée)

+ inclusions
+ particules déposées dessus

33



Pénétration du plomb hétérogeéne & |'échelle micro

Massicot B-PbO

BED-C 15,0kv. WD10,lmm  Std.-P.C.40,0 15Pa x130 E— 100um |

34



Pénétration du plomb dans la pierre : environ1 mm

500 pm

BED-C 150kV WD10,0mm  High-P.C40,0 15Pa X35 I 500um

1500 Si
X S
Pb : 750 ym o
—Pb
S 1000
3 —
o
5]
S
(O]
£ 500
-
i 500 pm 0
0 1510[0) 1000 1500 2000 2500

Pb

Distance (pm) 35



Chimie des couches altérées

v 5 ‘\
gh-P.C40,0

Atk B
BED-C 150kv¥ WD99mm  H




|dentification des couches altér

massicot B-PbO
+
anhydrite CaSO,

)%
BEDC 150kv WDIDOmm High P.CADO  15Pa

massicot B-PbO
_I_

anhydrite CaSO,
_I_

Snrich particles

g )
&= e DEte : COQPbOA
OV WDI100mm High P.C40,0  15Pa X300

BED-C 15,
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