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Ce travail vise a apporter de nouveaux €léments pour une interprétation plus actuelle des processus
économiques antiques du Maroc de la protohistoire a I'épogumpegne.Cette étude s'est déroulée a
travers l'analyse des nombreux vestiges de traitement pyrométallurgique, retrouvés a proximité des
bassins miniers et s'est focalisée sur des contespparemmentsans rapport avec la zone
traditionnellement considérée commefilience punique. Le projet de recherche a donc utilisé des
informations recueillies sur la base de nouvelles perspectives d'investigation archéologique et avec
'apport de données obtenues a l'aide de meéthodologies modernes, basées sur des technologie:
scientifiques relatives aux activités archéométallurgiques.

Cette étude analyse a la fois les scories provenant des anciennes mines prospectées, et les donnée
analytiques rapportées dans la bibliographie faite sur les artefacts métalliques de prodilctidatein

puniques, trouvés dans les sites proches de ces zones minieres.

Les échantillons ont été analysés par microscopie électronique a balayage équipé avec microanalyseur &
Rayon X en dispersion GénergiéSEM-EDS), par diffractométrie des rayons XXRD) et par
spectroscopi®icroRaman.

L'articulation des données archéologiques a permis d'expérimenter pour la premiere fois, grace a un
traitement SIG, la possibilité de se connecter dans un systeme géoréférencées toutes les informations
d'enregistremeribpographique des documents archéologiques a celles dérivées des résultats analytiques.
L'intégration des données archéologiques, scientifiques et territoriales a conduit a une connaissance des
pratigues économiques a I'‘époque préromaine totalementeinEitrapport aux théories en vigueur,
apportant des preuves concretes et une valeur pertinente a l'importance de la composante autochtone
avant, pendant et apres l'apport de la culture punique.

Mot-clé : autochtone socieéconomiqueCentre duMaroc, sies miniers, prospection archéologique,
analyses archéometriqueSiG



Applied Technologies to the study of mining Resources in Pre
Roman Central Morocco
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This work aims to bring new elements for a more current interpretation of the ancient economic processes
of Morocco from protehistory to the prd&Roman era. This study was carried out through the analysis of
numerous remains of pyrometallurgical processing, found near the mining areas and focused on contexts
unrelated to the area traditionally considered to be of Punic influence. The research peogdotet

utilized information collected on the basis of new archaeological investigation perspectives with the
contribution of data obtaineby usingscientific technologiespplied to the chemical and physical
analyses on residual materials related aitthaeometallurgical activities.

This studytakes in consideratiogitherslag coming from the prospected ancient mibesh) analytical
datareported in the bibliographgoncerningnetal artefacts of Punic production and imitation, found in

the sites neahe considerednining areas.

The sampledhave beemanalysed by scanning electron microscopgupled withenergy dispersion
microanalysis (SEMEDS), by Xray diffractometry (XRD) and by micfRaman spectroscopy.

The articulation of archaeological dd¢gmdto experiment for the first time, through a GIS processing,

the possibility of connecting in a georeferenced system all the topographical registration infoaiation

the archaeological records to those derived from the analytical results.

The integration barchaeological, scientific and territorial data ladlsweda knowledge of economic
practices in prd&koman times totally new with respect to the theories in force, gadogcrete evidence

and a relevant value to the importance of the autochthonougooemt before, during and after. the
contribution of Punic culture.

Key WordsAutochthonousSocio-Economy Central Morocco,Mining Stes, Archaeological
Prospecting Archaeometriénalysis GIS
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APPENDICE 1
1.LE ANALISI DEI CAMPIONI

In questa sezione aggiuntiva vengono descritte le analisi svolte sui campioni raccolti
durante le diverse fasi di prospezione. La presentazione dei metodi di
campionamento e di analisi € stata precedenteleseritta nel capito 3.2, in questa

sezione si presentano esclusivamente i dati ottenuti, organizzati seguendo il principio
di descrizione utilizzato nel testo. Pertanto le schede analitiche sono organizzate per
macraetipologie: miniere con attestaziorticiie e miniere prive di dati archeologici.

Al Il dinterno di gueste tipologie si di s
estratto. Le schede analitiche sono ¢
campione, mentre si rimanda al paragrafo 3.5 peliscnasione piu generale e
comparativa di quanto € emerso dai dati ottenuti.

Ogni scheda analitica € citata nel testo di riferimento, in modo da rendere piu
semplice un confronto incrociato.

Sono stati prelevati circa 70 campioni, costituiti da scarimein# ceramici e

frammenti lapidei, raccolti con criteri ben specifici e descritti nel cap. 3.2.

Di questi sono stati analizzati circa 40 reperti archeometallurgici, scelti in seguito ad
un esame macroscopico in base alle caratteristiche morfologiche.

Una valutazione dei dati analitici riconducibili a composti specifici o fasi di

| avorazione sono tratti da considerazio
HansGert Bachmann,The identification of slags from archaeological sites
University Collegeondon institute of Archaeological publication VoM2&nut

Creek2009.

P.T.Craddok M.J. Hughes (edd.), Furnaces and smelting Technology in Antiquity,
British Museum occasional paper N.48, 1992.

D. A. Scott, Metallography and microstructure of AnarehHistoric Metal®aul

Getty Conservation Institute, Malibu 1991.
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Le modalita di indagine SEM sono state scelte in funzione dei particolari morfologici,
strutturali e compositivi necessari per un possibile inserimento del materiale
pirometallurgico meguadro archemi ner al ogi co del | darea d
dopo una pulizia intesa alla sola asportazione meccanica della terra costituente |l
deposito superficiale, e stata posizionata nella camera della strumentazione in basso
vuoto (10Pa) e anak#a senza alcun trattamento superficiale utilizzando un
potenziale del fascio elettronico di 25 KeV e il detector che consente di ottenere
Immagini in elettroni secondari anche in condizioni di vuoto variabile (VPSE). Le
indagini effettuate sono presentadlefi gur e dov e, accanto al
sono riportati gli spettri EDS relativi alle parti contrassegnate. Negli Spettri EDS
sono evidenziati in rosso gli elementi significativi, utili per una possibile

classificazione della scoria.



1.1.LE MINIERE DI FERRQ TAZA E TAZEKKA

Nella regione di Taza sono state esplorate due miniere, la prima quella di Taza Chiker
(campioni contraddistinti da sigla Taehpuella di Ain el Awda campioni
(contraddistinti da sigla Ta).

Nella prima miniera i campioni s®a a t i raccol ti I n quel |l a
lavoro e di scarto posizionata a pochi metri a nord della miniera moderna. Qui vi
sono due enormi butti di materiale di scarto moderno, di qualche decina di tonnellate,
con unodaltezza vd83.3ugn7 )p;aiaol |ddii nmeetrrnio (dTeag
di questi enormi butti, sono state messe in luce delle presunte tracce di forno sul
terreno e delle scorie preindustriali, le uniche rinvenute prospettando attorno a
guesto sito.

La miniera di Ain elwda e organizzata secondo due terrazzamenti, il primo, piu in
basso, € occupato da un abbondante scarico di detriti e scorie, mischiati gli uni agli
altri in grandi cumuli, dal quale provengono i campioni analizzati. E possibile che su
guesto primo terraamento, vicino allo scarico ci fosse attivita metallurgica, infatti

si puo notare la presenza di alcune rudimentali fornaci (TavigS3.3, F

11
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CAMPIONE N° 43a TAch

Taza Miniera Chiké@€umuli davanti al pozzo moderno

Aspetto vagolizzato con porosita diffusa visibile soprattutto in sezione. Il colore &

nerdmarrone all desterno e nero all dinter:H
~ indicata | a linea di taglio per | a re
SEMEDS.

Fig. 1. Campione 43 a TAch con indicata la linea di taglio da cui si € ottenuto il framme
sottoporre ad analisi-SEBS!

Le immagini SEM, mostrano la struttura della wustite (FeO), la cui presenza é
confermatalalle analisi XRFig 2, oltreche dalle analisi composizionali EDS che

hanno rilevato gli elementi chimici ferro e ossidegyd3-5.

13
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Fig. 2. Diffrattogramma XRD del campione 43 a TAch

Baghtens = NAN OMT = 25000V
Comag s AN SoralAeypse Owe 224w 2008

Spettro EDS tipico di ogni formazione a contrasto chiaro come indicato
dalla lettera A

Fig. 3Immagine SEMvEa freccia A indica le formaziomistocohitaro oggetto dianalisi

La presenza delfayalitee il risultato dun rapido raffreddamento delle scorie al



termine del processo pirometallurgico, che impediva la dissodelzoneistite

con la conseguentermazione dFeO e Fe:O4. La presazadi questo minerale
conferma anche il grado di abilita dell'operatore, in quanto, svolgendo il processo in
modo rapido con la creazione di un idoneo ambiente di lavorazione, si incrementa
| efficienza dell a trasf olocoapcapaerdta d e |

dello stesso nella scoria.

Nella Fig.4 E evidente la presenza di un macrocristallo con una composizione
riconducibile a un silicato di ferro.

s
| 100 Mage X Brighteess » N0% BNT = 2500 W

frmb e s FEIIEE ens 1908 SoraasypsE  Dee 2242018
=k i

2 3 . 5 6 7

lo
Fut Scale 4678 cts Cursor 4829 (1 ots)

Figd Immagine SEbh indicata la parte cristadlmaiBzata in EDS ed itivepettro.
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| dati quantitativi ricavati dagli spetportati in Figg %, sono presentati in Tab. |

0. 2) cattengle i el

TAB/percentuale in peso (wt% N
immagini SEM
(o3 (@) Mg Al Si K Ca Cr Ti Fe Ni Cu
A 7.5 12.7 0.6 1.8 2.4 0.4 0.4 74.2
B 5.1 42.2 2.1 0.8 111 0.2 0.8 37.7
Cc 3.6 14.4 1.1 2.4 0.5 0.4 0.4 75.8 0.3 0.3

el



Il campione presenta come elemento principale il ferro in tutti e tre i punti analizzati.

Nel punto A é stato rilevato lo 0.4 % in peso di titanio. Nel punto B e presente il
silicio come elemento principale; nel punto C sosergreome elementi in traccia

cromo, nichel e rame.

Si tratta, quindpresumibilmentdi una scoria dimeltirdgel ferro. La presenza

dellafayaliteec onf er mat a dal | danal i si

17
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CAMPIONE N° 43 b TAch
Provenienza:Taza Miniera Chike&Cumuli davantl pozzo moderno

La scoria (Fig. 1) € stata prelevata della miniera di Taza Chikere, in rappresentanza di
uno dei moltissimi materiali di scarto con le stesse caratteristiche morfologiche che
formano i cumuli davant i solconpnaporosita moder
diffusa, soprattutto internamente. Il colore € madawarcio con piccole zone di

colore giallbar anci o; all dinterno sono present

evidente ed esteso degrado.

SETTENBRe 245
- Taze
HINIERA CHIKER

SCORIE DA, EuULL
DAGAT AL D229 HODERID

Fig. .Scori a pr ellaemniera di Taza | | dar
Miniera Chikere, identificata come campione 43b

LOosservazione del campione mediante i
mor f ol ogia per I o pi ¥ unifor me, ben r
Casual ment e s maresend formziord dristallire isolate e soo abito

ben definito (area B in Fig. 3).

Entrambe le zone A e B sono state analizzate mediante tecnica EDS; le immagini e i

relativi spettri sono riportati in Fig. 2, 3.



il ol 100 01 Ciawne 30038 (TR oI}

Fig. 2. Immagine SEM in elettrodiffusieated sbttoposte ad analisbR@$elativo spettro

Brightness = 22.1%  EHT = 26,00 kY
Confrast= 101% SignalA=VPSE  Date 22 Apr 2016

Fig. 3. Immagine SEM in elettroni retrodiffusi con indicag@réa sottoposte ad analisi EDS

Il valori semiquantitativi

deliindablhbondan

tutti i valori sono stati normalizzati a 100 per una possibile valutazione stechiometrica

di eventuali composti.

19
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TAB.|.Percentuale in peso (wt% N 0.2) degl:i
immagini SEM
C @] Na Mg Al Si Cl K Mn Fe Ba
A 38 | 455 | 1.0 1.6 2.3 0.4 0.2 44.7
B 11.4 | 23.7 | 0.8 | 0.9 3.0 3.0 0.4 05 | 104 | 439 | 1.0
I n ambedue gl i spettri gl i el ement

e presente anche il manganese con una peedanteéo pari a 10.4. Per quanto

el

riguarda gli elementi in traccia il cloro e presente in entrambi i punti analizzati, nel

punto B e presente anche il bario.

Le analisi XRDFig.4hanno evidenziato la presenza di goethite.

1200

1000

800 —

Intensity/Arbitr. Units

(2}

o

o
1

400

goethite

20

30

40
20/°

50

60

70

Fig.4. Diffrattogramma XR campionebdAch

Si tratta probabilmente di una e scorsdiltindel processo pirometallurgico di

trasformazione dei minerali ferriferi in ferro.

pr



CAMPIONE N° 43c TAch
ProvenienzaTaza Miniera ChikérCumuli davanti il pozzo moderno

La scorigFig. 1) ha un aspetto compatto ed é pliiyerosita. Il colore e grigio
metallico. Non presenta degrado.

“ " ““.. == Fig. 1. Scoria da Taza Miniera Chiker denominata

campione 43c

Datol 6aspetto compatto del | -&DSssiceprefdoa, per
prelevarne una parte riducendola in polvere per una migliore definizione degli
elementi costituerdit t r aver sqFigl2p.anal i si EDS

21
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[Frull ol J0RET cie Curnar: 5002 (375 <in)

Fig. 2. Spettri EDS relativi a due analisi del campione in polvere.

| valori quantitativi delle abbondanze dsginenti individuati non consentono di
risalire alla formulazione dei possibili composti presenti nella scoria, si puo ipotizzare

che esso sia formato da una miscela di ossidi di ferro.

TAB. | Percentuale in peso (Wt% + 0.2) degli elementi riscontrdliac0z EOEOPUD w$ # 2 w

C 0] Mg Al Si Ti Mn Fe
Spettro A 6.0 45.3 0.4 11 1.0 0.1 0.1 45.5
Spettro B 5.9 35.6 11 1.9 21 - 0.5 52.4

Gli elementi principali riscontrati nel campione analizzato sono ferro e ossigeno;
sono anche presenti tracce di manganesttani. In base a questi dati si puo
desumere che il campione potrebbe essere una scoria riferibile a una fase intermedia

del processo dmeltiragl ferro.




CAMPIONE N. 46a TazadChikere
Provenienza:coordinate geografiche (generic@%)5'14.43"N 4° 6'26.29"

Dalla minieradi Taz&Chikere, provengono frammenti di materiale lapideo, che
presenta strati di diverso colore e consistenza, individuati come differenti fasi di
ossidazione del ferro; tra questi la fase piu abbondante é stata riconogciuta co
ematite irbase alle analisi XRD.

Come esemplificativa dell 6i nt edahecampi o
consiste in un frammento di materiale lapideo prelevato a bocca di miniera in un
pozzo antico in prossimita della miniera modernaikBi€. Come le altre, presenta

un aspetto compatto nella parte esterna e pulverulento in quella interna. Come
evidenziato in Fig. 1, la parete esterna e di colore marrone, mentre quella interna
presenta gradazioni di colore dal marrone molto scurolaflagaaicione, che

indicano diversi stadi di alterazione del metallo.

Fig. 1. Scoria per analisi: canfpione 46

Per | 0 a-BOSlsansstate Br&ldMate le polveri di differente colore utilizzando
uno spazzolino con setole vegetali. Gli sfgdX® delle quattro differenti polveri

sono riportati in Fig. 2.

23
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05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 &5 6 65 7 75 8 85 % 95
Ul Scae 10343 cis Cursr: 9.589 (S3cts) ket

Polvere dplla Polvere marrone molto scuro

3 35 4 : 005 1 15 2 23
@ l Soale 8748 os Cursor, 7590 (47 o)

o 05 1 5z
Ul Scele 9972 cts Cursor: £ (55 ts)

Polvere marrone scuro Polvere marrone

Fig. 2. Spettri in energggpaeleri del campione 46a, con indicati gli elementi maggioritari.

Lédandamento degli spettri — prati

EDS. E interessante notare che, aumentando il tempo di acquisizione dati per la
rilevazione di evamli elementi minoritari, differenti da quelli caratteristici di un
materiale terroso, non sono state osservate negli spettri variazioni di rilievo.

Anche la valutazione semiquantitativa della presenza degli elementi non consente di
far e del |sdlanatura debaomposh presenti, se non di attestare che si

tratta di ossidi del ferro. | dati SEHWS vengono comunque riportati per

permettere confronti con futuri dati omologhi.

cament



TAB.IPer centuale in peso ( wtrilisiEDDnel? preedneicateinellee | e n
immagini SEM

C 0] Mg Al Si K Ca Fe
Polvere gialla 2.5 41.1 0.5 2.9 3.7 0.9 - 48.1
Polvere marrone 7.6 27.0 0.6 1.5 1.8 0.5 0.8 59.8
molto scuro
Polvere marrone 14.3 334 - 1.0 1.2 0.2 0.1 49.4
scuro
Polvere marrone 4.4 28.8 - 1.1 14 0.2 0.2 64.4

Lédanal i si a | | Xaha gotuto stabiiire che le molved analizzatg spmo
riconducibili a diverse fasi di alterazione di composti del ferro, e specificatamente a

ematite e goethite.

ematite
800 —
'/L 46a

goethite
/“. ematite

/\

ematite

700
goethite

600 — w

500 y T T T f T v T T 1
20 30 40 50 60 70

20/°

Fig 3 Spettro XRD aalmpionead6

Intensity/Arbitr. Units

E interessante notare che si tratta di un frammento con alte percentuali di ferro
(sempre | egato all dossigeno), ma senza
ritenere che si tratta del risultato di un processo antico; infattipéaatieira di

fusione del ferro (1538°C) non era raggiungibile negli antichi forni ed i primi processi
estrattivi per | 6otteni mento del ferro
del Fe ma tramite una reazione allo stato solido tra il mineradatiyaeente
frantumat o, i carbone e | 6atmosfera.

25
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In seguito, vengono adottate procedure che prevedono un doppio passaggio con
formazione prima di ghisa e poi di ferro per forgiatura; questi processi vengono
classificati tra i metodi indiretti.



CAMPIONE N . 46b TAch
Provenienza:Taza Miniera di Chikéfeozzo moderno

La scoria (Fig. 1 A e B), che é stata prelevata presso Taza Miniera di Chikere nei
pressi del pozzo moderno, ha un aspetto compatto ed é priva di porosita. Presenta
un lato (A) di coloreoss@®marrone con cristalli bianchi di piccole dimensioni e
aspetto |l eggermente pulverulento, | d6al't
e assenza di cristalli. La scoria presenta segni di degrado sui éatiramb

B e g B B

Fig.1 Scomka Taza Miera di Chikere denominata campione 46b

La scoria e stata sottoposta a indagineEE®in varie parti e ha mostrato sempre

morfologia e spettri EDS simili; @sempio e riportato in Fig. 2.

27
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100pm Mag= 17X
WD = 15mm

Brightness = 763 % EHT = 25.00 kv

Spot Stze = 432 »
P Contras! 6% SignalA=ypSE Date 118Apr2018

Fig. 2. Immagine SEMeittreni retrodiffusi con indicate le aree sottof€idt® ad analisi

| valori della composizione quantitativa del campione, riportati in Tab. I, non
apportano el ementi significativi all 0i
semessiaconforo con quel |I,Figddel |l 6anal i si XRD

n



TAB./ Percentuale in peso (wt% N 0.2) degl:i el
C o Mg Al Si K Ca Fe
A 2.1 413 0.3 2.2 2.9 0.6 0.2 50.0
B 6.4 38.4 0.7 0.5 0.8 - 13 51.6

Gli elementi principali in entrambe punt i analizzat. sono

punto A sono presenti come elementi minoritari alluminio e silicio; mentre nel punto

B sono stati anche rilevati come elementi minoritari il carbonio e il calcio.

900 —

quarzo

Ldanal

£ 800 - 46b
=]
D_ 700
% ematite goethite
;: 600 — ematite
>
‘o 500 -
C
2 1 goethite
£ 400
300 —
200 L ' T . T ]
20 30 40 50 60 70
20/°
Fig 3spetttdRD del campione 46
I S XRD ha

goethite e quarzo.
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CAMPIONE N . 46¢ Tach

Provenienza:Taza Miniera di Chikedd®?ozzo moderno

La scoria (Fig. 1) e stata rinvenuta a Taza Miniera di Chikere presso il pozzo
moderno; ha un aspetto compatto ed € priva di porosita. Il colore & marrone e non

presenta alterazione.

Fig. 1. Scoria da Taza Miniera di Chikere
denominata campione 46¢

R

La scoria presenta molte aree con differente morfologia, si riportano in sigtiaglio
le analisi sulle aree la cui composizione e rappresentativa di una fase mineralogica
(Fig. 2, 3 d).



= Brighiness = 37.9% EHT =2500kV
SpolSEE =34 Contrast= 16.1% SignalA=yPSE  Date :3 May 2016

25

Fig. 2. | mmagine SEM in elettroni retro

A L :,.?r-"
. X ","‘ St - . k?
= B . ‘. pon e o

-

Brighiness = 37.9% EHT = 25.00 KV
Conrast= 15.1%  Signal A= VPSE  Date -3 May 2016

25

25

tul\ Scale 14142 cfs Cursor: 4381 (251 cots) ﬁul\ Scale 11991 cts Cursor: 3.949 (859 cts)

Fig. 3. Immagine SEM in elettroni retrodiffusi con indicate le aree BettGposte ad analisi EDS
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Brightness = 276 % EHT = 25.00 kv |
Contrast= 15.1%  Signal A=VPSE Date 3May2016 |

R R TR BT T RS

05 1 15 2
ul Scale 11235 ofs Cursor: 3123 (300 cts)

%Dl 6 wKdw( OOET POl w2$, wbOwl Ol UUUOOPwWUI UDUOGEDPI I UUDPWE O

Nella Tab. | sono riassunti i valori semiquantitativi delle abbondanze degli elementi

che compongono le aree sottoposte ad anaksi E

TAB. ! Percentualen peso (wt % N 0.2) degl. el ement i roi
immagini SEM
C (0] Mg Al Si K Ca Ti Mn Fe
Punto A | 3.7 37.9 5.3 2.7 4.0 1.0 6.4 0.3 - 38.8
PuntoB | 5.7 56.3 4.5 5.7 7.9 1.8 4.7 15 | 0.1 | 11.8
PuntoC | 10.0 | 58.4 10.0 2.1 2.7 0.7 134 | 02 | 02 | 25
PuntoD | 9.5 50.3 4.3 2.8 2.8 0.5 5.7 - 9.4 | 14.2

In tutti i punti & stata riscontrata la presenza dei seguenti elementi: calcio, con
percentuali in peso comprese tra 4.7 e 13.4, carbonio, con pelceptsd
comprese tra 3.7 e 10.0, magnesio, con percentuali in peso comprese tra 4.3 e 10.0,

alluminio, con percentuali in peso comprese tra 2.1 e 5.7, e silicio, con percentuali in



peso comprese tra 2.7 e 7.9. E inoltre presente il ferro, maggiornpemtt AeB

e D; I n

guestoul ti mo

punt o,

n

particc

manganese. |l titanio é stato rilevato con percentuali in peso comprese tra 0.2 e 1.5

nei punti A, B e C.

Gli elementi riscontrati fanno ipotizzare la presercalwbnati (la cui presenza e

stata confermata dalle analisi XRBui spettro e riportato in Fig. 5

Si tratta quindi di un frammento di materiale lapideo prelevato da un pozzo moderno

presso la miara di Chikere., identificato come dolonaiteMg (CO3).).

Intensity/Arbitr. Units

2000

1500 dolomite

1000 +

46¢

Fig Sspettro XRD del campione 46¢

33



34

CAMPIONE N .42 c TA

Provenienza:TazaMiniera diAin Al Awdacumuli di scorie e detriti

La scoriaaspetto di compatto senza porosita di colore érnssastro Fig.l.
Preenta degrado sulla superficie estérnstata selezionata per la presenza
abbondante negli strati piu antichi della minierd | 6Tazedhim Al dwda

Fig.1 Scoria provenieni@zded Ain Al Awda
denominata campione 42cTA

La complesita della morfologia e la presenza di differenti forme morfologiche hanno
indotto la scelta della strumentazione -HEX8 per poter indagare su parti
strutturalmente differenti con evidenza di diverse colorazioni, indicative della

presenza di differentiroposti mineralogici.



300pm Mag=
WD= 16 mm

Brightness = 28.5% EHT = 25,00 kv

SPoISZe =416 Conast= 206%  SignalA=ypsg  Date 28 Apr2016

=T

| mmagi ne SEM di u
con indicate le microaree analizzate
in EDS con i rispettivi spettri in energia.

na

Spettro EDS nel Punto 2

0 os
Lu Scsie 8480 cts Cursor 4014 (17E cts)

zona dell a

@ 05 1 15 2 2zs 3 35
l Soule 4069 chs Cursor 3672 (77 cbs)

Spettro EDS nel Punto 3

Fig22Undarea del | a

scori a

con presenza di

di

ffer
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Mag= 23X o Brightness = 265% EHT = 2500 kV
wo= temm SPOISEEIHE o= 236% SignalA=ypsE Date 28 Apr2016

Lge™ T L

Immagine SEM in una zona della scoria
con formazioni macro cristalline

a

s 1 15 2
'l Scaie 4049 cts Cursor 3672 (77 cts)

Spettro EDS nel Punt o 4

indicata come Matrice

Fig3 Presenza di formazioni cristalline cubichere @risrhafichenma g i n e

SEM

c

on



300pm Mag= 13X Brighiness = 19.9 % EHT = 25.00 kv

Spot Size = 416

WD = 16 mm Contrast = 23.6 %  Signal A=VPSE  Date :28 Apr 2016

LR 15 2
ul Sesle 7901 chs Eurzor 3800 (126 ctz)

| mmagi ne SEM di una formazione cristallinp
in prismi

Figd Macro formazione di cristalli con crescita radiale.

Ldanal i si s emi guantitativa degl. el e me
dove i valori sono espressi in percentuale in peso (Wt%) con un errore stimato di +
0.2.

TAB./ Valori in percentuale degli elementi rilevati nelle aree analizzate.

C 0] Mg Al Si K Ca Fe Zn As
Grani 4.0 48.5 1.0 5.0 8.2 0.8 0.9 24.1 | 6.4 0.5
Punto 2 35 350 - 1.3 3.0 - 0.4 46.3 | 9.2 10
Punto 3 4.0 450 0.6 1.4 10.6 | 0.2 0.2 4.0 336 |-
Punto 4 45 46.0 - 0.6 105 | - - 4.3 338 |-
Matrice - 46.8 1.0 - 3.6 0.1 0.3 420 | 3.2 0.7
Punto 5 5.0 45.2 - 0.6 100 |- - 4.3 346 |-

In tutti i punti analizzati € presente lo zinco con percentuali in peso comprese tra il

3 e il 30%. E presente, come elementot r acci a, | arsenico r
nella matrice e nella zona granulare; questi ultimi punti sono anche caratterizzati dalla
presenza di ferro tra gli elementi principali. | punti 3, 4 e 5 sono caratterizzati da

percentuali in peso di silicangprese tra 10e 10.6.
37



E rilevante notare come gli spettri relativi alle formazioni prismatiche mostrino, oltre
| a presenza del guar zo, guell a dell o zi
30% in peso. La matrice é caratterizzata dallanzzxedieferro e di arsenico,

guestoOoultimo in quantit”™ intorno al I i n
I dati del |l 6EDS sono ovviamente relati
mineralogica, si € resa percio necessé@ria p pl | ¢ a z XRbrsdla stessh | 6 a n a

scoria Fig.4 | diffrattogrammi rilevano la presenza di ematite e goehkite

riportano all didentificazione del campi
600 —
g?ethite 42¢

) ematite
c
-
. 500~
5 goethite goethite
<
P
‘»
g 400
<

300

20/°

FigiSpettro XRD del campiane 42
La goethite (anche limonite), di fatanFeO.OH, & uprodotto dialterazione dei

minerali ferrosi

Data | a presenza di mi ner al i di ferro,
percentuale in peso dello zinco, eviden
un riutilizzo ella scoria in epoca moderna per estrarre lo zinco, metallo non

conosciuto nel periodo antico all dinter

1W.A. Derr, R. S. Howie, J. Zussman, An introduction tefootlng mineral$?LE England1966.



1.2LE MINIERE DI GALENA: AOUAM

Come descritto nella parte archeologica, il sito angtethurgico di Aouam é ttw
complesso e il materiale scoriaceo di diversa tipologia si trova sia sparso nella area
del sito sia ammassato in grandi cumuli, nella cosiddetta collina delle scorie.

La campionatura si e orientata alla selezione di reperti significativi delee tre zon
principali: il filone del Signal (SIGNAL eSignal); la zona della fortezza-(@Y

TI) e la collina delle scorie (COLSCO).

| campionamenti dei materiali sono stati effettuati in base alla presenza di particolari
significativi: alterazioni cromaticheespnza di nuclei metallici, stratificazioni
vetrose, aspetto morfologico (spugnoso, vetroso, compatto). Tutte le scorie
campione sono state prelevate dai primi strati superficiali del terreno, tranne quelli
provenienti dalla stratigrafia dei saggi canusltt fortezza di Aouam (numerati

con la sigla US).
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CAMPIONE N. 20 SIGNAL

Provenienza:Miniera di Aouanfilone del Sigha

Si tratta di un frammento di roccia (Fig. 1) adesa a un filone di quarztathe
trovato nell d6area del odiaézsam preldvatoderg n a |
determinare il suo contenuto in metalli.

Fig. 1. Frammento di roccia denominato campione
20

Il frammento e stato analizzato mediante tecnicaifc@®biente S, su tre
macroaree allo scopo di verificare | 06ab
| dati sono raccolti nella Tabella .

Tab./Val ori quantitativi di abbondanza de
aree del campionet28-(0.2)
Spettri Mg Al Si P K Zn Fe Mn Pb (0]
1 - - 7.8 3.8 - - 0.4 0.8 49.7 36.0
2 36 6.0 3.5 0.3 15 1.7 45.6 38.6
3 0.4 4.0 8. - 0.5 28 2.8 25.2 15.2 39.3
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Il n ogni area analizzata  presente una
siosserva la presenza di manganese e di una minore percentuale di zinco. Il ferro €
deci samente minoritari o, mentre | dabbon
fino a raggiungere un valore del 25. 2%
indicherebe la presenza nel campione di minerali di diversa natura riferibili
presumibilmente a cerussite (PBHC@sta la totale assenza dello zolfo, e a ossidi di
manganese (forse pirolusite Mnehie in genere sono associati ai minerali del ferro
qgual eel d6emati't

CAMPIONE N. 20bis
Provenienza:Miniera di Aouanfilone del Signal

Dal Pozzo al Signal proviene la scoria di colore nero grigiastro con aree biancastre,
assieme al frammento di roccia (Campione 20) Fig. 1. Presenta dimensioni ridotte,

intornoailOcm e rappresenta una dell e tanti ss

Fig. 1 scoria dal sito del Signal denominata campione 20 bis

Analisi EDS sono state effettuate su microaree omogene per colore e consistenza, in
Tab.l sono riportati i valod e g | i el ement | presenti ol tr
piu abbondante. | valori quantitativi sono stati convertiti in ossidi con elaborazioni
stechiometriche.



Al

cuni

el

ement i

qgual.i

dar seni

co

e

0] y4

la loroeventuale presenza come elementi in traccia. | valori che hanno segno negativo

indicano la completa assenza oltre il rumore di fondo.

Tab. | Percentuali in ossidi, calcolate dai valori quantitativi degli efetdent.2)

Campioni MgO ALOs SiQ PG5 KO \/e) MnGO; FeOs CuO | ZnO | AsOs BaO
20-1 21.0 10.9 0.6 14 0.7 2.1

20-2 11.5 15.2 0.4 1.1 -1.8

20-3 2.4 93.6 0.4 15 0.3

204 35.7 7.9 0.5 0.7 -1.3

205 8.3 16.7 10.5 0.5 2.8 25

20-6 0.8 9.1 21.2 0.5 38.4 43 0.5 3.9 21

Si tratta di un mineral e di pi ombo,

con

Dalla assenza dello zolfo e di altri elementi volatili a temperature non elevate, si puo

definire la scoria come resto di un processaslindj unminerale metallifero. Tali

risultati analitici sono importanti per permettere futuri confronti con minerali

omologhi di altre aree.
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CAMPIONE N. 21B SIGNAL

Provenienza:Miniera di Aouarfilone del Signal

La scoria proviene dal Signal e presenta unalag@fvaria con parti compatte

miste a zone cristalline; le diverse colorazioni vanno dal grigio al nero con delle

piccole parti blu (Fig. 1).

Fig. 1. Scoria dal Signal denominata campione 21B

Losservazione tramit effethuata mekaparteipterrm el et
della scoria evidenzia la presenza di cristalli prismatici con dimensioni omogenee di
colore grigio chiaro, nella zona B del campione si individuano formazioni sferiche
con gradazione chiara, riconducibili a particelle anetalin Fig. 2 sono anche

riportati gli spettri EDS relativi alle aree contrassegnate.



Mag= 300X

WD =

15 mm

Spot Size = 456

Brightness = 32.7% EHT = 25.00 kv
Signal A= VPSE Date :4 Nov 2015

Conirast = 2.5%

1 2 H H
Full Sesle 150 cts Curser; 19334 6 oty

Fig. 2. Immagine SEM con indicate le aree di differedtnatisif&D§acon i relativi spettri in

energia
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| dati cella composizione in elementi sono stati elaborati in dati quantitativi in peso

(Wt% = 0.2) e sono riportati in Tellal.

Tab. / Percentuali in ossidi, calcolate dai valori quantitativi degli elementi rilevati in EDS

(e] Mg Al Si P K Ca Fe Mn Pb
A 520 - 38 25.4 1.5 - 1.4 50 - 11.0
B 517 - 4.9 24.1 - - 1.3 8.8 - 9.8
C 51.5 - 29 27.0 14 1.0 1.5 6.7 - 80
D 50.6 - 35 23.9 10 1.0 14 95 - 9.0
Dall desame della tabell a, oltre alla g
interessantenaotae | a costanza dell e proporzioni

del fosforo che si trovano sempre in un rapporto Ca/P intorno al 1,5 che e specifico
del |l 6i drossiapatite, ovvero dell a compc
silicio presentsempre un valore quantitativo simile nelle tre aree analizzate, ma la
possibilit”™ di metterl o Iin relazione st
la presenza del quarzo) € impossibile vista la presenza di tale elemento anche in forma

di silicait



CAMPIONE N. 28A Tl -SIG

Provenienza:Miniera di Aouarfilone del Signal

Dal filone del Signal proviene il frammento di scoria rappresentato in Fig.l.

Al l 6esame macroscopi co si r

parte nera.

3

;d---"!~ u’:_ Fig.1 Scoria denominata campione 28

Particolari morfologici sono stati analizzati al-6B8 (Fig. 2, 3).

v el

a

aax Brightness = 128 % EHT = 25.00 kV
WD= 18mm Contrast= 14.1%  Signal A= VPSE Date :3 May 2016

mmmmm

compat
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B .
200um Mag= 9%
Spol Sias = 364

WD = 17 mm

Brightniess = 12.8 % EHT = 2
Conirast = 14.1%  Signal A = VPSE At

Fig. 3. Immagine SEM di una area spugnosa e relativo spettro EDS.

| dati quantitativi degli elementi individogat @mnallsiEEDS sono riportati in Tab.

1.

Tab. 1Elaborazione quantitativa dei dati fi#®&tjwn%s 0.2)

C Mg Al Si Mn K Ti Fe Zn Pb (0]
A 8.6 13.6 16.8 0.6 6.1 0.3 3.4 0.7 49.7
B 13.4 6.9 10.8 8.6 25 0.4 13.3 6.1 37.8
Cc 4.4 54 10.8 10.2 13 9.0 145 44.2

Le analisi mostrano presenza di elementi quali piombo, fergamesain quantita
eccezi

vari abil i

e

ma i

prevalenti;

f a

piombo, cosi come nello spettro B € predominante il fedGoa nal i s i

specifica i composti metallurgici presenti nella.scoria
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¢C comunque

Si puo di conseguenza ipotizzare che la scoria potrebbe appartenere a una fase finale

di smelting

Fig 4Sp#ro XRD del campione 28a

da rilevare | dassenza

di
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CAMPIONE N° 28b Tl -SIG

Provenienza: Miniera di Aouarfilone del Signal

Frammento di scoria dal filone del Signal, di colore maraom®@ata e aspetto

compatto (Fig. 1).

Fig. 1. Scoria dal Signal denominato campione 28B

Osservazioni SEM sono state effettuate su tutte le diffeoeiafiogie della scoria,

guelle piu significative sono riportate in Fig. 2, 3.



Brightness = 128 % EHT = 25.00 kv

Spot Size = 384

6 %
14 mm Contrast= 98%  Signal A=VPSE Date :3 May2016
3 ¥ o o

Fi g. 2 . L6i mmagine SEM mostra tre dif
corrispondenza delle aree in cui sono stati tegksD&ti gli spe

Mag= 50X Brighiness = 128% EHT = 25 00 kV

Spol Size = 384

WOo= 15mm Contrast= 9.8%  Signal A=VPSE  Date 3 May 2016

F

o o5 1 is 225 s as 4 s s ss & ss 7 75 o
Fulscals 3005 (208 cte) ko]

o 05 1 15 2 25 H 35 i s s ss 5 65 7 s s
Ul Sose 13755 cts Cursor: 3005 (343 cts) i

Fig. 3. L6i mmagine SEM mostra altre diff el
acquisizione degli spettri EDS
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Le intensita dei piccHi ciascun elemento presente nello spettro EDS sono state

valutate compercentuali in peso e sono riportati nella Tabella I.

Tab. /. Percentuali in peso degli elementi individuati con le analisi EDS delle aree riportate nelle immac

o C P Al Si Mn K Ca Fe Zn Pb
A 48.5 4.3 0.2 25 4.2 4.6 - 02 29.8 - 53
B 44.0 35 - 5.2 6.8 60 0.4 02 26.9 0.2 6.7
(o 39.0 - - 23 3.3 215 0.2 0.2 17.9 0.3 15.2
D 37.0 30 - 38 50 15 03 - 456 05 32
E 52.0 - 0.2 17 49 0.7 - - 35.6 0.2 4.6
F 44.7 1.6 - 20 43 0.6 - - 438 04 25

Dalle analisi si riscontra la presenzaodnbo, ferro e manganese come elementi
magagioritari, pur se in concentrazioni variabili nelle diverse aree analizzate. Lo zinco,
invece, e presente solo in tracce.

Questa composizione € del tutto confrontabile con quella delle altre scorie presenti
nelb stesso sito minerario, anche se in certa qual misura diversa a causa della
probabile formazione di composti differenti.

Viste le tracce di fosfofbpresumibilmente pertinente a una frazione fondente a
base di ossa trituraiesi puo ipotizzare che laoga si collochi nella fase iniziale di

smelting.



CAMPIONE N. 30 TI -SIG

Provenienza:Miniera di Aouarfilone del Signal

Scor i

a

di

aspetto

sezione di frattura (Fig. 1).

compatt o,

di

col

or az

Fig.1 ScoriatSignal, rotta in due frammenti denominata campione 30

Non sono state osservate microscopia elettronica, strutture particolarmente

indicative, in Tab. | si riportano le analisi EDS di due macro aree interne della scoria.

Tab. [ Valori quantitatii

del

Oabbondanza

degl i+02) ement i i

(¢}

Al

Si

Mn

Ca

Fe

Ba

Pb

1 29.4

2.6

13.7

1.0

36

0.8

2.2

9.7

6.3

30.4

2 26.7

5.7

10

0.7

1.0

3.8

4.4

56.8

Dalle analisi si nota la associazione della presenza giderbm e manganese

nc

come in tutte le altre scorie della stessa zona. Interessante € la presenza di bario,

metallo molto reattivo spesso in associazione con il piombo. Il bario in molti suoi

composti ha una certa volatilita e la sua presenza, assoasgeraiadello zolfo,

potrebbe indurre la sua formazione in una zona non molto calda del forno utilizzato

per operazioni doastingel minerale.
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CAMPIONE N .33 TI-SIG

Provenienza:Miniera di Aouarfilone del Signal

La scoria sembra avere una compogzolimaterica e colorazioni delle diverse

aree variabile dal nero al marrone (Fig. 1).

Fig. 1. Scoria polimaterica denominata eampione 33

Analisi SEMEDS sono state effettuate su ogni differente morfologia osservata; in
Fig.2 e 3 si riportanquelle che hanno dato i risultati piu significativi.

t‘-‘:"“

Fig. 2. Immagine SEM in elettroni retrodiffusi con indicate le aree sottoposte ad anali
| area (A) con formazi oni @onbenstatulata ne r
ma che presenta contrasto chiaro nell 0i



Fig. 3. Immagine al SEM a bassi ingrandimenti: macro formazioni con crescita radiale
cavita con lo spettro EDS identificativo del piombo

Le valutazi n i guantitative dell dabbondanza de

EDS, sono riportate in Tab |I.

Tab. / Percentuale in pese @Bpdegli elementi riscontrati con analisi EDS nelle aree indicate nelle imma
SEM.

C (0] Mg Al Si K Ca Mn Fe Ba Pb
A 9.0 49.6 0.3 6.6 13.2 17 0.5 1.2 8.8 6.1 3.0
B 9.1 42.8 - 2.9 10.6 0.6 0.6 1.6 8.7 3.2 19.9
Cc 101 19.7 - 0.7 12 - - - - - 68.3

Osservando i dati relativi alla composizione delle aree analizzate, si puo confermare

la composizione polifasice dl a scoria all déinterno del
termico seguito da un raffreddamento lento, si sono formate fasi differenti con

di fferente composi zione. Avendo ril eva
piombo, si puo ipotizzare che la scoria pessare collocata leekmeltindel

minerale di piombo.
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CAMPIONE N. 33b TI-SIG
Provenienza:Miniera di Aouarfilone del Signal

Scoria di aspetto vetroso di color nero lucido con formazioni bollose di diverse

dimensioni (Fig. 1).

Analisi SEM EDS sono state effettuate su aree differenti (Fig. 2, 3).

e

o

100pm Mag= 128X Brightness = 266 % EHT = 3 kv
Wh= trmm  SPOISEESA0 o san  GignalA=vPeE  Dae 18 Mar 2016

Fig. 2. Immagine SEM in elettroni retrodiffusi con indicate le aree sottoposte ad analisi |



2% EHT=2523kV
Contrast = 419%  Signal A= vPGE  Date ‘18 Mar 2016

SpolSiza=4g0  rONINessT

- o = o o ws 1 15 2 25 3 35 4 45 5 ss & &5 7 75 & &5 8 a5 10 105 1
SEE SSERAS A S R S B = TR : L“ i Cursor: 10857 (26 cts) kJ

Fig. 3. Immagine SEM catusdrvetrosa con inclusioni inglobate, e relativo spettro EDS

La Tabell a | riporta i datii guanti tati v
EDS.

Tab. | Percentuale in (vet86+ 0.2) degli elementi individuati con analisi EDS rezle aedke indi
immagini SEM.

Cc (0] Al Si P K Ca Ti Mn Fe Ba Pb

A 6.7 40.9 3.0 12.9 1.2 0.8 1.7 - 1.2 10.6 - 21.0

B - 455 4.5 14.2 0.8 0.8 1.7 - 1.2 9.1 15 20.6

C - 40.6 3.4 15.0 1.0 0.7 2.0 - 1.9 95 2.2 23.8

D 7.9 38.3 3.0 13.2 0.8 1.0 23 0.6 1.3 100 - 21.6
Dall e anal i si S i pu., evincere che il n

vetroso con la presenza di inclusi vari, puo essere indice di un processo di estrazione

del piombo.
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CAMPIONE N .19 COLSCO
Provenienza:Miniera di AouartCollina dée Scorie

Repertqrelevat dalla collina delle scoffieg. 1, con aspetto spugnospresenza
di porositadiffusa Il colore & neromarrone con punti aranciati. E evidente una
patina di degrado.

Fig.lScori a dal | 0 a reaominateecampianec ol | i
19.

Le analisi composizionali al SEBEDS evidenziano Istrutturadella
fayalite e della wustitdg.2

£ A S8
¥, 3 > 1
g e L5 U ¥ PR = s
* s o ¥ & % ) S =
Pe ol - £ ro RV Y e @ v
L& . S 4 ¥4 g
S, E Bk Gyl -
1 % =7, Qe - i i
e T\ " P S, £ - 2y
o, sy S il =
20um Mag= 268X Brighiness = 47.0% EHT = 30.00 kv :
— wWp= tomm SPOISZe=300 ooy 5294 SignaA=qBSD Date 24Apr2015 |
- e~ T RS © VAL i e

Fig.2 Immagine SEM con evidenti strutture tipiche della wustite A, in matrice vetrosa
fayalite, B. Lo sp&t®S s | riferisce alldintera ar e



Su diverse aree del campione sono state effatiahse EDS; a titolo di esempio si

riportano i dati quantitativi degli elementi maggiormente presenti (Tab. I).

Tabella I. Percentuplesw®o + 0.2) degli elemedividuati con analisi EDS

o Mg Al Si S K Ca Ti Fe
A 44.2 - 4.1 12.2 0.7 11 3.3 0.3 34.1
B 334 0.5 2.0 4.8 - - 0.6 0.3 58.3

Dai risultati delle analisi si vede che la scoria mostra una presenza minoritaria di zolfo

a fronte di una percenteaholto alta iferro.

La fayalite, e la wustite sono differenti fasi di ossidazione del ferro. Questo dato
indica che il ferro faceva parte dei minerali della miniera, ma che una volta ridotto a

ossido per le alte temperature, non si poteva piu tpaitaieavarne ferro metallico.
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CAMPIONE N. 24 b COLSCO

Provenienza:Miniera di Aouarfilone del Signal

Il reperto, prelevatalla base della collina delle schaajn aspetto compatto con
scarsa porosita. Colore grgiarrone. Presenta impronte diteriale inorganico
come un intreccio di fie tutte di dimensioni regolaf evidente una patina di

degrado.

Fig. 1. Scoria denominata campione 24b

Osservazioni al SEBbno state eseguite su diverse aree della scoria, notando una
predominante diffusi@ di forme cristalline. Due aree significative analizzate
mediante la tecnica SEHADS sono riportate in Fig. 2.

Nella prima immaginBEM notiamoche nellanatricea struttura prevalentemente
cristallina e presente una evidpatesta bollosanella seanda immaginettenuta
a ingrandimenti maggiori, € evidente la struttura della scoria fatta prevalentemente di

una fitta rete dsristalliprismatici.



8.7 % EHT = 25.00kV )
1%  SignalA=VpSE Date :21 Sep 2015

..

20um Mag= 781X Bri B6.9% EWT = 25,00 kv
= tsmm  SPOISEE=0 oonadi= 40%  SignaA=VPSE Date 21Sep 2015

Fig. 2. Immagini SEM in elettroni retrodiffusi di due aree del camprspedvie B) con i
spettri EDS.

Le abbondanzelegli elementindividuati consentono di fawma valutazione

migliore delle caratteristicddmmposizionatiella scoriélab. 1)
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Tab. / Percentuale in pesoH{Wt% 2 ) degl i e | e mEeDS delle area iddicate retllea t |
immagini SEM.

(0] Al Si P K Ca Fe Pb
A 49.3 5.0 11.4 16 2.3 0.6 6.2 235
B 53.6 4.8 16.5 15 3.3 0.3 14 18.5

Dalle analist emersa la presenza maggioritaria del piombo, mentre le abbondanze
relative degli altri elemti sono coerenti con la natura rdeteriale minerario, a
eccezione della presenza del fosforo, presumibilmente attribuibile a un fondente di
natura organica, come ossa triturate, dato che non sono state osservate macro
morfologie tipiche della struttwssea. In base a questi dati, la saurehbe esere

collocata nel processo diedting depiombo.



CAMPIONE N .24c COLSCO

Provenienza:Miniera di AouartColsco

La scoridFig.1) e statprelevata dalla collina delle saopieesentd tipico asptto
da solidificaziongi materiale a partidaunfluido; lacolorazion@ nera opaca.

Fig. 1. Scoria dalla collina delle scorie denominata come campion
24c

Le tre differenti fasi di cui e formata la scanalizzate in EDS sono presentate
Fig. 2
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= 109%  EHT = 25.00 k¥ -
1% SignalA=vpSE  Dae 21 Sep2015

La vdutazione quantitativa delle intensita dei picchi dello spettro ottenuto in

Le t

r

e

f asi

e

C

ndi

Vi

dua

condizioni di emissione di energia (Tab. 1), permette di fare delle ipotesi sulla

presenza di possibili composti.

Tab. | Percentuale in pese @vBodegli elementi risaontratialisi EDS nelle aree indicate nelle immagini

SEM.
o Al Si K Ca Mn Fe Zn Pb
A 21.0 1.6 1.8 0.3 14 60.0 3.3 10.5
B 234 0.5 0.8 0.3 2.7 67.5 0.4 4.3
C 24.3 - 0.5 0.3 2.8 72.1 - -
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Dalle analisi EDS abbiamo riscontrato un alto cowotediuterro e manganese
(Ferromanganese con una elevata percentuale di Fe). Il manganese sembra sempre
costante al 3% rispetto al ferro.

Dal |l i nsi eme dei dat i analitici ottenut
contenuto di ferro rimane caste, mentre quello del Pb varia a dimostrazione che

si  in presenza di una scoria prodott a
consideratd]l minerale da cui si estraeva il Pb (galena PbS) e spesso associato nelle
mineralizzazioni a solfdliZn, Fe o ad altri minerali secondari che dovevano essere
separati durante il processo pirometallui@ioesta scoria potrebbe essere collocata

nel processo di Smelting del piombo
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CAMPIONE N° 26 COLSCO

Provenienza:Miniera di AouartColsco

Scoria dmateriale fortemente vetroso di colore nero con riflessi blu proveniente

dalla collina delle scorie (Fig. 1).

Fig. 1. Scoria denominata campione 26

Al l osservazione SEM s nota wuna

matr

inclusioni a contrastiaro. In Fig. 2 sono indicate le zone oggetto di analisi EDS.

. g
Brightness = 19.8% EHT = 25.00 kv
Conlrast= 246%  Signal A= \PSE  Date 2 0ct2015

100pm Mag= 194 X
15 mim

Spot Stze = 400

matrice

Fig. 2. Analisi SEM EDS delle due fasi presenti nel campione 26.




Anche se le aree analizzate sono visibilmeatsetispettivamente rappresentative
di una matrice generale omogenea con #attumncoidi e di granwal contrasto
chiaropen visibilnelb i m m angelettnoai retrodiffusi, i rispettivi spettrostrano

un andamento simjleenzache siano messvidenza nucleicompostidi solo
piombo. Quanto detto € meglio valutaloild confronto della&composizione
elementale quantitatidelle due zone analizzatel.!).

Tab. / Percentuale in peso (wt% + 0.2) degli elementi riscontrati cersaealisdic@® mellle immagini
SEM.

(o] Al Si K Ca Mn Fe Ba Pb
Inclusione 354 3.7 20.3 2.0 2.8 2.5 21.2 5.0 7.0
Matrice 38.3 3.9 23.3 2.2 2.8 1.6 18.0 5.6 4.2

Cio denota che la presenza del piombo non si limita alla sola sua nucleazione dalla
matricemachee diffuso in tutto il corpo della scoria. Questo porterebbe a ipotizzare

un processo estrattiguale lamelting dgbiomba non perfettamente riuscito; cioé

In termini tecnici una resa non guantitativa.
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CAMPIONE N. 34 COLSCO

Provenienza:Minieradi AouamColsco
LascoriaFig. 1)prelevata dalla collina delle scorie Faspegtto spugnoso con

presenza di porosita. Colore grigjancastra.n alcune zonpresenta segni, simili

a striature parallele evidente una patina di degrado.

Fig. 1. Relievo dalla collina delle scorie denominato campione 34

Utilizzandog | i stessi parametri -E®% deglmedtrnt al i
campioni, la scoria e stata analizzata in tutte le sue aree, differenti per morfologia e

livelli di grigio nelle omsyazioni in elettroni retrodiffusi (Fig. 2, 3).
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Mag= 327 X
WD = 19 mm

Brightness = 487 % EHT = 2500 kV

SPot Sz =400 Corast= 7.3%  SignalA=vPSE Date 2062015

Fig. 2. Immagine SEM in elettroni retrodiffusi con indicate | aredisoED®ste a
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Mag= 22X Brightness = 436 % EHT = 25.00 kV

Spot Size =400

WD= 17 mm Conlrast= 66% Signal A=VPSE Date 20ct2015

Fig. 3. Immagine SEM in elettroni retrodiffusi di una delle particelle a contrasto chiaro di
molte parti della matrice della scoria risultata essere piombo nello spettro EDS.

| risultati dellaelaborazione quantitatidae | | 6 a bdegh elemami dederminati
in EDS sono presentati in Tab. |

Tab. [ Percentuial@eso (Wi¥0.2) degli elementi riscontrati con analisi EDS nelle aree indicate nelle imma
SEM.

Cc (0] Mg Al Si P K Ca Fe Pb
A 8.9 51.4 2.3 4.5 13.8 0.7 2.6 8.7 10 6.0
B 4.0 39.3 1.7 5.0 14.3 0.8 0.9 6.8 2.6 24.5

Cc 135 46.7 - 2.9 4.6 - 0.7 0.4 0.7 30.5




La presenza di fosforo € significativa, e anche se non e possibile fare una valutazione
stechiometrica con i | ceaanaheiotyttaldadtrioe ¢ h e

della scosd potrebbe essere una testimonianz
termicoUna foto a pi % al ti I ngrandi ment i d

di individuare formazioni cristalline con abito regolare.

Fig. 4 Foto ad alti ingrandimenti di una parte del campione.

Lascoradisomogenea e poraseomposaessenzialmente da silicati misti, ossidi e
carbonati di Pb in cui sono dispe particelle di Pb metallico come si evince

dal |l 8i mmagine SEM in Fig. 5.

s = _,""
Mag= 234X _ Brightness = 16.9 % EHT = 26.00 kv
Wo= 20mm SPOISEZeTA00 ooad- 300% SignalA=vpse Date20ct2015
3 S G

Fig.5 Immagine SEM con evidenza di una particella di piombo determinato in EDS
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S i anallsilRamache XRF,condote sul campioneevidenziao lapresenza di
compostsilicatici anche conpilombq Fig. 6.

e L T e
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iy :
- 10000 :
e
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Fig.6 Spettro Raman con indicate le specie osservate.
350 T
] akermanite 34 I
2 300 cerussite
C
)
= 250 1
V=
<
E 200 4
= .
c akermanitecerussite
_Q 150
=
100
10 2'0 3'O 4]0 5'0 6'0 710
20/°

Fig7 Spettr8RD con indicate le specie osservate

In base allesservaziamaccolte dalla disamina dei dati sperimentali, gpesto
scoria spuo collocare tra le scorie di estrazione del Piombo



CAMPIONE N .57 COLSCO
Provenienza:Miniera di AouartColsco

Trovato nella collina delle scorie, questo reperto non puo essere classificato come
scoria, ma piuttosto consiste in un frammento uhatia terminale di ufalyére
forse anche di undowpimkata la sua piccola dimensione e modesta curvatura.

La Fig. 1 r i p blowpea dekti@d,ie ohatteasgal sezione,dhesihidira
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E possibile notaneella sezionehela parte sterna nera quellavetrificatamentre

la parte internaonserva il coloraranciema r r o n e abttalNomcasorpi | | a
inclusivisibili, md 6 ar gi | | aillitcacontiecesd $uc iaterrdrammentdi

ceramica L 6 a n &£DS é&dtata &fffulta nella sezione trasversale per poter
apprezzare eventwuali variazioni di comp
2-5).

Spol Size = 344 Brightness = 38.8% EHT = 25.00 kV
WD= 14mm oPoSEES Conlrast = 22.9%  Signal A=VPSE  Date 23 May 2018

o 05 1 15 2
i
° s T s Cursor: 2879 (290 cts)

Fig. 2. Immagine SEM in elettroni retrodiffusi con indicate le aree sottoposte ad analisi
punti A, BC, D lungo la direzione che va verso la superficie del campione.




L6 anal i si dell a sezione  particol ar me

di elementi che sono minoritari per quantita, ma importanti per la valutazione archeo

mineralogica de¢perto. In Fig2 bis e riportato un ingrandimento dello spettro D

a titolo di esempio.

1] 0.3 1 14 2 243 3 35 4 4.3 3 33

ull Scale 7092 cts Cursor: 4.553 (264 cts)

Fig. 2 bis: Ingrandimento di parte dello spettro EDS del punto D

Brighiness = 388 % EHT = 2500 kV

Contrast= 274%  Signal A=\PSE Date 23 May 2016

Fig. 3. Particolare dell a aparete

estern
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%

Mag= 138X
WD = 15 mm

Brightness = 388 % EHT = 25 00 KV
Conlrast= 27.4% Signal A= VPSE  Date 23 May 2016

ZTIAY Rk [

v

1

i

Ul Scale 16782 cts Cursor: 3.880 (313 cts)
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= 14 mm

Spol Size = 344

Brightness = 38.8% EHT = 25.00 kV
Contrast= 274 %  Signal A=VPSE  Dete 23 May 2018
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E possibile ricavare utabella dei risultati quantitafyer interpretare una serie di

elementi utili per potere effettuare confronti con campioni omolad..

Tab. I Percentuale in(pa%e 0.2) degli elementi riscontrati con analisi EDS nelle aree indicate nelle imma

SEM.

C o Mg Al Si K Ti Mn Fe Zn Ba Pb
Fig.2A 335 0.8 7.0 14.0 2.2 0.3 24.2 11.6 1.4 1.7 3.2
Fig.2B 59.2 0.3 2.4 32.6 0.7 0.4 3.0 1.3
Fig.2C| 8.1 43.3 0.6 4.0 13.7 1.0 0.6 53 1.2 1.7 20.4
Fig.2D| 11.9 44.1 0.6 7.2 19.0 2.7 0.5 7.4 6.6
Fig.3 | 134 40.4 0.6 6.9 13.6 0.9 1.9 0.5 21.7
Fig. 4 49.2 0.8 6.4 21.6 13 0.4 0.7 7.3 1.0 2.7 8.7
Fig. 5 1.3 50.8 1.0 8.9 26.0 3.2 0.6 7.9 0.3

Dalle analisi riscontraheil reperto e stato ottenuto daa argilla nooalcareadi

naturaillitica.Nel campionei videnziano tre zone distinte che riguardano la parte

esterna quella vetrificata; la parte interna di argilla e una parte inteaicbdia.
nelle analisi EDS si € imposto al sistema di evidenziare ilseghaled ar gent o,
riscontrag tracce diguesto elementio tutti i punti analizzatpurtroppo, pero, é
I mpossi bile

rilevabilita del sistema (100ppm)

Il ritrovamento di piombo nalparte terminale della blpiwe, quella a contatto con

una

ottenimento del piombo a partire dalla galena.

a l

t a

guant i

ZZarne

temperatur a,

rende

dabbondanza

possibil e
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CAMPIONE N. 22
Provenienza:Miniera di AouartColsco

Il frammento di paate di forno é stato prelevato dalla collina delle scorie nel sito di
Aouam, Fid.

Fig.1 Frammento di parete,di forno

denominato campione 22

Le pareti di forno potevano essere in pietra o pietra rivestita, o in argilla, o rivestite

in mattonigdovevano essere refrattarie per sopportare temperature e gradienti termici
elevati

Il frammento di parete di fornace (n?2Rpresenta di colorazione uniforme, salvo

per la superficie frontale che risulta vetrificata e di colore nero. Macrosc@picament
non si distingue la presenza di particolari minerali o inclusi di altra natura. In sezione
sottile € osservabile una prevalenza di quarzo e ossidi #8ig&ro Dal | 6 an al
petrografica e risultato che si tratta di una quapnistoneosi dettagyla presenza

di ossi di di ferro con undelevata resis

23)LPIZIO et alij2016.
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Fig.2 sezione sottile del campione 22

Lo spettro di diffrazion€&ig. 3 riporta come minerali maggioritari quarzo, K

feldspati (sanidino), plagioclasi (albite) e miche (ltotibe) minerali secondari,

pirosseni (diopside) sono poco abbondanti.

Q
il poccs otitica
Legenda
Q - quarzo
M - mica,
F - feldspati
= P - pirosseni
.% E - ematite
¢ n| F
| Q
| | |
| ) np!
| M Q. 1 , Q
L] H . :
ME M 1 R F E I,-H _:-'5;,1 il F| _F r.\:‘é‘ &
M F w | AEILERL S LS N VoA BT fw Nt
B T o i o
T T SRR I | FORE | LY | T TIR e  FETERn | FS YR e ey |
—

Fig.3 Analisi diffrattometrica sul cadnpione 2
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L 6 a n a | condatta skllB®ccia in frattura fresca per confrontare la composizione
ottenuta medinte analisi petrografica e mediante analisi diffrattometrica, rileva una
predominanza di Si, e altri elementi, ovviamente nello stato di ossidi, in percentuale
i nferiore: Al , Na, K e Fe. All dinterno
stae rinvenute tracce di Pb metallico sempre assente in ogni determinazione analitica
della matrice.

Le informazioni congiunte permettono di ricondurre alle fasi di estrazione o di
fusione del metallo nella fornace. Un altro particolare emerso € la gresstelh

di biotite spesso come minerali accessori nelle rocce. La caratteristica principale delle
miche, come la biotite, € la refrattarieta e questo potrebbe indurre a pensare che la
scelta di un materiale con tale caratteristica non sia stagaroasuetrcata proprio

perché in grado di sopportare elevate temperature e cicli di lavorazione ripetuti.

Tale informazione congiunta con il rilevamento, mediante microanalisi EDS, di
piombo metallico e considerando che il terreno su cui é stato rir@vata

composizione completamente diversa, porta a considerare il frammento quale

costituente di una fornace per | estr a

mediante assemblaggio di pietre refrattarie.



CAMPIONE N. 00

Provenienza:Miniera di AouartColsco

Il campione in esame consiste in un frammento di tuyere molto ben conservato,
senza evidenze di forma di alterazione.
Al |l 6esame autoptico si evidenzia che di

interna grigiastra, e una esterna rossasteatp dalla combustione, Fig.1.

Fig. 1 Frammento di ticgen@ione GDYlestra parete esternaadinistoa parete esterna.

A causa delle diverse condizioni di cottura il campione in esame presenta la tipica
struttura det um stata esteraonedumoi sttako dnternadn colore
diverso. Il colore rosso della parte es
(ematite) per forte riscaldamento in ambiente ossidante.

Dal |l dosservazione micr omarefscelnagi caal | 0i mi
frammento derivano dalla pressione di arbusti che in fase di produzidmgedella
servivano da sostegno alla struttura. G
dellatuyéreruda, ne rimangono le improntsibili ndla foto di kg.2 di foglie

riconducibili a quelle del giunco.
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